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Kapitel 1

Einleitung

Angesichts einiger hervorragender metallphysikalischer Eigenschaften ist die Metalllegie-
rung Eisen-Aluminium Gegenstand zahlreicher Untersuchungen. Mit seiner verringerten
Dichte bei nahezu gleichbleibender Hérte und Dehnbarkeit gegeniiber Eisen ist es ins-
besondere ein beliebter Werkstoff, nicht zuletzt wegen seiner guten Hitze und Oxidations-
bestandigkeit [1-6]. Die Legierung Fe,Al; _, kann in beliebigem Verhéltnis gemischt werden,
wobei vor allen Dingen in der eisenreichen Legierung mit x > 0,47 ein grofles Interesse an
dieser Legierung besteht aufgrund ihrer strukturellen und magnetischen Phaseniibergéinge
[7]. Dabei ist ein atypisches magnetisches Verhalten hervorzuheben, welches im Bereich
dquiatomarer Stochiometrie bei Raumtemperatur beobachtet werden kann. Das in der che-
misch geordneten B2-Struktur vorliegende FeAl verhélt sich paramagnetisch, wohingegen
die chemisch ungeordnete, aber ebenfalls in der bce-Struktur auftretende A2-Phase eine
makroskopische ferromagnetische Magnetisierung zeigt [8]. Dieser Phaseniibergang und die
zugrunde liegende Korrelation zwischen struktureller Unordnung und dem damit verbun-
denen Ferromagnetismus ist trotz intensiver experimenteller und theoretischer Untersu-
chungen nicht vollstdndig verstanden.

Fiir viele Applikationen wie Sensoren oder Schutzschichten ist es wiinschenswert, die Le-
gierung auf einem Substrat als diinnen Film vorliegen zu haben. Ublicherweise werden
metallische Filme durch Sputtern [9], Molekularstrahlepitaxie [10, 11] oder durch gepulste
Laserablation aufgebracht, da diese Verfahren unter Ultrahochvakuum arbeiten. Dies ist
notwendig, um das oxidationsfreudige Aluminium als Metall in den FeAl Film einzubinden
und eine hohe Reinheit des Films zu gewéhrleisten. Je nach Wachstumsgeschwindigkeit
und Substrattemperatur wéchst der FeAl Film nanokristallin bis polykristallin, wobei bis-
her noch kein epitaktisches Wachstum bekannt ist. Dies wiirde neuen Fragestellungen wie
beispielsweise die Leitfahigkeit diinner FeAl Filme entlang ausgewihlter Kristallachsen,
Rastertunnelmikroskopie bestimmter Oberflachen von FeAl oder der Aufbau mehrschichti-
ger epitaktischer Metallfilme eine Plattform bieten. Weiterhin kann an diinnen Filmen der
magnetische Phaseniibergang reversibel untersucht werden, da sich mit der zur Verfiigung
stehenden Tonenstrahltechnik sukzessiv der Grad der Unordnung in dem bestrahlten Areal
des FeAl Films einstellen lésst. Bei geeigneter, dem Film vorgestellter Bestrahlungsmaske
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6 KAPITEL 1. EINLEITUNG

konnen lokale magnetische Bereiche in einer paramagnetischen Matrix eingebettet werden,
was im Hinblick auf die heutigen Speichermedien eine interessante Applikation bildet.

Der Fokus dieser Arbeit liegt einerseits auf der Préaparation epitaktisch gewachsener FeAl
Filme, andererseits auf der Untersuchung des Zusammenhangs zwischen strukturellen und
magnetischen Phasen der FeAl Filme bei in-situ Beobachtung des magnetischen Pha-
seniibergangs wihrend der Ionenbestrahlung. Da FeAl ein sehr komplexes Verhalten beziig-
lich der Struktur und des Magnetismus in Abhéngigkeit der Stochiometrie sowie der Tem-
peratur aufweist, ist in Kapitel 2 eine Ubersicht iiber das Materialssystem gegeben. Fer-
ner wird erldutert, wie sich FeAl unter lonenbestrahlung verhélt, vor allem im Hinblick
auf die Gitterstruktur und den mit der Defekterzeugung generierten magnetischen Pha-
seniibergang.

Die fiir die Praparation der Filme notwendigen Techniken werden in Kapitel 3 erldutert,
wobei zunéchst auf die Herstellung der Filme mit der gepulsten Laserablation eingegangen
wird. Anschliefend folgt eine Beschreibung der Ionenstrahlanlage, wohingegen die Details
zu dem in Ulm entwickelten AC-Suszeptometer in Kapitel 4 diskutiert werden. Fiir eine
umfassende Charakterisierung der FeAl Filme hinsichtlich ihrer Stéchiometrie, der Struk-
tur und ihrer magnetischen Eigenschaften werden zusétzlich weitere Messtechniken wie
Rutherford-Riickstreuung, Rontgendiffraktometrie und SQUID Magnetometrie eingesetzt,
welche ebenfalls kurz in Kapitel 4 erlautert werden.

Die Ergebnisse beziiglich des epitaktischen Wachstums der FeAl Filme sind in Kapitel 5
dargelegt. Zunéchst wird mit Rasterkraftmikroskopie die topografische Struktur bei ver-
schiedenen Wachstumsmodi der FeAl Filme untersucht. Mittels Rontgendiffraktometrie
und Transmissionselektronenmikroskopie lassen sich die kristallographischen Beziehungen
des epitaktisch gewachsenen FeAl Films auf Saphiroberflichen der Richtungen (0001),
(1120) und (1102) angeben. Die sich mit der Ausbildung der Epitaxie einstellende chemi-
sche Ordnung bedingt einen Phaseniibergang vom ferromagnetischen in den paramagneti-
schen Zustand, welcher in Kapitel 5 in Abhéngigkeit der Temperatur untersucht wird.

Fiir den sukzessiven Phaseniibergang von para- nach ferromagnetisch werden die in der
paramagnetischen Phase vorliegenden FeAl Filme mit Ionen bestrahlt. Die Bestrahlung
sowie die in-situ gemessene Suszeptibilitdt der FeAl Filme werden in Kapitel 6 behan-
delt. Weiterhin werden die Ergebnisse einer durch erneutes Tempern reversibel gestalteten
Prozessfithrung gezeigt, sowie Untersuchungen zu magnetischen Relaxationen in dem FeAl
Film nach der Ionenbestrahlung. Im Hinblick auf mégliche Applikationen in der Speicher-
technologie wird anschliefend ein Verfahren zur Herstellung ferromagnetischer Punkte in
einer paramagnetischen Matrix vorgestellt.

Zum Abschluss werden in Kapitel 8 die Ergebnisse zusammengefasst und die gewonnenen
Erkenntnisse auch im Hinblick auf zukiinftige Experimente und mogliche Applikationen
diskutiert.



Kapitel 2

Allgemeine Grundlagen

2.1 Volumeneigenschaften des Materialsystems FeAl

Bei Legierungen aus Eisen und Aluminium stellt die Natur ihre Vielfalt in vollen Umfang
zur Schau. Insbesondere variiert die Struktur bei verschiedenen Mischverhéltnissen. Auch
bei anderen interessanten physikalischen Eigenschaften wie ferromagnetisches Verhalten,
elektrische und thermische Leitfihigkeit fanden sich stetig Uberraschungen, die zu erkléren

bis heute noch nicht vollstédndig moglich sind.

Ubergangsmetalllegierungen wie FeAl sind bekannt fiir
i ihr bemerkenswertes magnetisches Verhalten, vor allem
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Hee . im Hinblick auf ihre industrielle Verwendung. Zusétzlich
weist FeAl noch eine Reihe weiterer, fiir die Applikation
interessante Eigenschaften auf, wie z.B. die hohe Oxi-
dationsfestigkeit bei erhthten Temperaturen [14], seine
geringe Dichte, hohe Festigkeit und Héarte.

Eisen und Aluminium sind iiber den gesamten Konzen-
trationsbereich mischbar [1, 7]. Ausgehend von der bce-
Struktur bei reinem Eisen (A2) wird diese beibehalten bis
! zu einem stdochiometrischen Verhéaltnis FespAlsg. Im Be-

i reich von Fe;5Alss bildet sich unter geeigneten Bedingun-

', ; gen die Ubergitterstruktur D03 (BiF3) aus, die bei weite-

5 ': 1 I rer Hinzugabe von Al in die B2 (CsCl) Struktur iibergeht
' ;' [15]. Diese besteht aus zwei um eine halbe Raumdiago-

nale verschobenen einfach kubischen Gittern, die einmal
Abbildung 2.1: Phasendia- von Fe (Untergitter I), einmal von Al (Untergitter II) be-
gramm von FeAl nach [12]7 setzt sind. Im Bereich von 0,3 <z < 0,5 fir Fel_wAlw
entnommen aus [13]. kann man fiinf Phasen je nach Temperatur und Al Kon-
zentration unterscheiden [12] (vgl. Abb. 2.1). Bei nied-
rigen Temperaturen liegt ausschliefllich die By Struktur vor, die in Abb. 2.1 rechts mit
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8 2.1 Volumeneigenschaften des Materialsystems FeAl

aa, bezeichnet wird. Eine ausfiihrliche Beschreibung der verschiedenen Strukturen sind in
[12, 16, 17] zu finden.

Betrachtet man das magnetische Verhalten der verschiedenen eisenreichen Legierungen,
liegt die Curietemperatur fiir reines Eisen bei T = 769°C. Mit zunehmendem Al An-
teil sinkt sie auf 550°C fiir die D03 Struktur (Fe;sAlys). Die Sattigungsmagnetisierung
fiir die chemisch geordneten Phasen kann durch eine ,Verdiinnung® des magnetischen
Moments von Eisen beschrieben werden. Im Bereich bis maximal 25at% Al gilt fiir die
Sittigungsmagnetisierung M = Mp, - (1 — ¢), wobei My, das magnetische Moment von
reinem Eisen und ¢ die Konzentration von Al ist (vgl Abb.2.2).

-
— T
Spontoneous mognetization (1 fmoke)

Abbildung 2.2: Magnetische Verdiinnung von FeAl durch Hinzumischen von Al fiir ge-
temperte (Strich-Punktlinie) und , cold-worked“ FeAl Legierungen [13]. Die Einheit der
Ordinate ist vermutlich pp/f.u. und nicht pp/mol.

Bei Al Konzentrationen x > 0,27 finden sich Anomalien in den magnetischen Eigenschaf-
ten, die vom Préaparationsprozess der Legierung und von der bei der Messung vorliegenden
Temperatur abhidngen [18, 19]. In diesem Bereich kann einerseits die reine Eisenphase,
die By und/oder die DO3 Phase vorliegen. Die durch schnelles Abkiihlen von 1200°C her-
gestellten Proben Fe;3Aly; fiir die Untersuchungen in [19] zeigen nach Anlassen auf die
entsprechenden Temperaturen Spinglasverhalten (in der Literatur auch mit Miktomagne-
tismus bezeichnet). Bei der Stochiometrie FezgAlsg ist die Legierung oberhalb von 400 K
ferromagnetisch, unterhalb paramagnetisch. Bei weiterem Abkiihlen verhilt sie sich bei
etwa 170 K superparamagnetisch, bevor sie bei 92K in den Spinglas Zustand {ibergeht
(17, 20-22]. In vielen Berichten wird das Spinglasverhalten z.B. durch ein Wechselspiel aus
ferro- und antiferromagnetischen Wechselwirkungen erklart [23]. Legierungen mit einem Al
Anteil von 0,304 < z < 0,45 sind nicht ferromagnetisch, sofern sie chemisch geordnet sind
[19]. In diesem Bereich wurde nur noch die By und nicht mehr die DO3 Struktur gefunden.
Bei der Stochiometrie FesgAlsg sollte demnach eine perfekte CsCl Struktur vorliegen. Nach
einer Abschétzung iiber das elektrische Widerstandsverhaltnis P = ’; ((i?g IIE)) gibt es aller-
dings eine intrinsische Defektkonzentration von 0,25 at%, die nach obigen Messungen kein
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ferromagnetisches Verhalten verursacht [24]. In Abb. 2.3 ist ein vereinfachtes magnetisches
Phasendiagramm fiir den obigen Fall dargestellt.

1200r

8001

PARAMAGNET
400 FERROMAGNET

MICTOMAGNET

at. %% Al
0 20 40

Abbildung 2.3: Magnetische Phasendiagramm von Fe,Al;_, [15]; die gepunktete Linie gibt
den Phaseniibergang von einem Gemisch verschiedener Phasen an (vgl. Abb. 2.1) .

Fiir chemisch ungeordnete Legierungen im Bereich 0,2 < x < 0,5 fiir Fe;_,Al, ergibt
sich ein drastischer Unterschied im magnetischen Verhalten. Die Séttigungsmagnetisierung
nimmt im Bereich bis 30at% Al entsprechend dem Verdiinnungsgesetz ab. Bei hoheren
Al Konzentrationen gehorcht sie nicht mehr dem Gesetz, sondern fillt schneller ab (vgl.
Abb. 2.2,  cold-worked“). Oberhalb von 50at% Al verschwindet das ferromagnetische
Verhalten vollstandig. Fiir die chemisch ungeordneten FeAl Legierungen im Bereich von
0,3 <x <0,5 fiir Fe;_,Al, wurden keine Anomalien gefunden und die Legierung verhélt
sich wie ein typischer Ferromagnet [16]. In der perfekten FesoAlsy Stochiometrie ist das
magnetische Moment im ungeordneten Zustand Mp.a, = 1up anstelle der Mp, = 2,2up
fiir Eisen [25].

Durch gezieltes Einbringen von Defekten ist es moglich, den Phaseniibergang von parama-
gnetisch nach ferromagnetisch genau zu untersuchen. Zu den dabei verwendeten Methoden
zéhlt das ,,Ballmilling® [26, 27], das Abschrecken von erhitzten Legierungen [28], die plas-
tische Deformation im erstarrten Zustand [29, 30] sowie Ionenbestrahlung [31, 32] und
Ionenstrahlmischen [33]. Ferner besteht die Moglichkeit, schon wéhrend der Préparation
die Defekte in das FeAl Material einzubringen.

Mit kaloriemetrischen Messungen wurde fiir gemahlenes FegyAlyy einen Phaseniibergang
bei T; = 420K beobachtet, der dem Ausheilen von Antisite-Defekten und Korngrenzen
zugeordnet werden kann [26]. Dabei sinkt die Magnetisierung des getemperten Pulvers um
65% gegeniiber der Magnetisierung nach dem Mahlen der Legierung. Eine zweite Ausheil-
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stufe findet man bei 7o = 680K, bei der die Legierung rekristallisiert. Mit dieser ver-
schwindet das ferromagnetische Verhalten der Legierung, da sich gleichzeitig die chemische
Ordnung der Bo-Phase einstellt. Bei mechanisch verspanntem FeAl mit einer Deformation
von € > 14% findet man noch eine Ausheilstufe bei einer Temperatur von T3 = 880K
[30]. Es konnte in dieser Arbeit auch gezeigt werden, dass die Temperaturen der Ausheil-
stufen davon abhéngen, wieviel Stress bzw. Deformation der FeAl Kristall erfahren hat.
Je stérker der Kristall beansprucht wurde, desto niedriger sind die Temperaturen zum
Ausheilen der Defekte. Bei starker Deformation wurde eine Relaxation der Suszeptibilitit
sogar bei Raumtemperatur gefunden [34]. Als Erklarung dafiir sind Relaxationen der soge-
nannten Anti-Phase-Boundary Defekte. Dies sind Versetzungen von Kristallebenen derart,
dass eine Reihe Eisenatome unmittelbar einer weiteren Reihe Eisenatome gegeniibersteht,
anstelle der Reihe aus Aluminiumatomen.

Da in dieser Arbeit Fe;_,Al, Filme mit einem stochiometrischen Verhéltnis von z = 0, 33
bis x = 0, 5 untersucht werden, ist besonders der Phaseniibergang von para- nach ferroma-
gnetisch durch die eingebrachte chemische Unordnung herauszuheben. Aufgrund der bei
Raumtemperatur durchgefiihrten Experimente wird kein Spinglas- oder superparamagne-
tisches Verhalten beobachtet werden.

2.2 Wachstum von diinnen FeAl Filmen

Bei der Préaparation von diinnen Schichten werden meist Verfahren angewendet, bei der
das auf der Oberfliche adsorbierte Material aus der Gasphase abgeschieden wird. Fiir
die Art des Filmwachstums gehen dabei die Parameter Adsorption, Desorption, Ober-
flichendiffusion, sowie Oberflichen- und Grenzflichenspannungen ein. Abhéngig von diesen
GroBen kann man drei verschiedene Wachstumsmodi unterscheiden [35-37]: Volmer-Weber-
Wachstum, Frank-Van-der-Merwe-Wachstum und Stransky-Krastanov-Wachstum.

Bisher gibt es wenig Veroffentlichungen zur Praparation diinner FeAl Filme [1, 38-40]. Die
Untersuchungen konzentrieren sich dabei meist auf dieselben physikalischen Parameter wie
bei Vollmaterial, allerdings sind die gewachsenen Filme meist Multilagen aus Al und Fe
[38, 41-44]. Aus vorhergehenden Arbeiten ist bekannt, dass durch Sputtern aufgebrachtes
FeAl auf Si keine geordneten Schichten bildet [9]. Auch das Anlassen der durch Moleku-
larstrahlepitaxie (MBE) deponierten FeAl Filme auf Halbleitern der AlAs/GaAs Familie
erreicht noch keine Ausrichtung beziiglich der Substratoberfliche [10, 11]. Zwar wurde eine
Pseudoepitaxie zwischen FeAl und dem Substrat entdeckt, der FeAl Film wéchst dennoch
granular.

Die Anforderungen an das Substrat ergeben sich automatisch aus den fiir die Préaparation
paramagnetischer FeAl Filme notwendigen hohen Temperaturen [26]. Das Substrat muss
Temperschritte bis 1000°C widerstehen ohne mit Al und Fe zu legieren, weswegen Si und
SiO5 ausscheiden. Es ist bekannt, dass FeAl bei hoheren Temperaturen unter Sauerstoffat-
mosphére geordnete Oxidschichten an niederindizierten Oberfléchen bildet [45, 46]. Insofern
bietet sich Al,O3 als Substrat an. Allerdings werden normalerweise Substrate verwendet,
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deren Abmessungen der Einheitszelle an der Oberfliche in etwa der des darauf zu wachsen-
den, epitaktischen Films entspricht. Eine Daumenregel der Halbleiterindustrie besagt, dass
Gitterunterschiede bis 10% beim Wachstum ausgeglichen werden kénnen. Insofern kommt
von Saphir nur die (1120) Oberfléiche ! fiir das Wachstum epitaktischer FeAl Filme in Be-
tracht, da hier die Fehlanpassung 5,6% (110) und 3,7% (100) betrédgt (vgl. Kap. 5.5). Mit
seiner hexagonalen Finheitszelle sind die anderen Oberflaichen von Saphir wenig geeignet
fiir ein kontrolliertes Wachstum. Nichtsdestotrotz wird sich zeigen, dass sich auch hier eine
epitaktische Beziehung zwischen Film und Substrat einstellt.

2.3 Defekterzeugung durch Ionenbestrahlung

Wie bereits in Kapitel 2.1 erwéhnt, kann die Anzahl und die Art der in ein Metall ein-
gebrachten Defekte im Vergleich zu anderen Methoden am Besten mit Ionenbestrahlung
eingestellt werden. Insbesondere bei dem Materialsystem FesqAlsg ist hier von Vorteil, dass
der Ausgangszustand der Legierung (B2: paramagnetisch) sehr wohl definiert vorliegt und
man sukzessive diesen Zustand verlasst. Der grofite Vorteil dabei ist die akkumulative De-
fektgenerierung, d.h. das Materialsystem kann zu jedem Zeitpunkt, respektive jeder Defekt-
konzentration auf seine Eigenschaften untersucht werden. Aufgrund der groflen Bedeutung
der Tonenbestrahlung fiir diese Arbeit werden nachfolgend die wichtigsten Grundlagen der
Ionenbestrahlung erlédutert.

2.3.1 Energieverlustmechanismen

Bei dem Beschuss mit einem hochenergetischen Teilchens (E ~ 100 keV) auf einen Festkorper
kommt es nach einer Eindringtiefe von wenigen Mikrometern zu Stillstand. Die kinetische
Energie des Teilchens wird dabei durch verschiedene Wechselwirkungen mit dem Target-
material absorbiert. Fiir den in dieser Arbeit benutzten Energiebereich (100 — 350keV)
spielen vor allem der nukleare und der elektronische Energieverlust (S,, und S.) eine Rolle.
Sie beide sind definiert iiber S, = (dE/dx), und S,, = (dE/dx),, wobei dE den Energie-
verlust pro Eindringtiefe dx beschreibt.

Der elektronische Energieverlust wird hervorgerufen durch inelastische Streuprozesse mit
den Hiillenelektronen des Targetmaterials. Nach einem Modell in [47] werden die Hiil-
lenelektronen als freies Elektronengas betrachtet, was zu einem zur lonengeschwindigkeit
proportionalen Bremsquerschnitt fiihrt bzw. proportional zur Wurzel der Ionenenergie. Der
nukleare Energieverlust entsteht durch Streuung an den abgeschirmten Coulombpotentia-

len der Atomriimpfe und ist am effektivsten bei niedrigen Energien und schweren Ionen
48].

Mit dem Simulationsprogramm SRIM lassen sich einzelne Beitrége fiir verschiedene Projek-

'Leider existieren mehrere gebrauchliche Notationen zur Beschreibung der Oberfliichen und Richtungen
von Kristallen. Um Konfusion zu vermeiden, ist im Anhang B.1 die fiir die Arbeit gebrauchte Definition
beschrieben.
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Abbildung 2.4: Differentielle Energieverluste bei der Bestrahlung von FeAl mit verschiede-
nen Edelgasen erstellt mit SRIM.

tile berechnen. Der nukleare und der elektronische Energieverlust sind in Abb. 2.4 gezeigt
fiir die Edelgasreihe bei verschiedenen Energien. Fiir die in der Arbeit verwendeten lo-
nen (300keV Ne't, 350keV Art und 350keV Krt) treten beide Mechanismen auf, wobei
insbesondere bei Krt der nukleare Energieverlust iiberwiegt. Diese Betrachtungen sind not-
wendig fiir eine spétere Abschiatzung des Strahlenschadens verursacht durch die nuklearen
Energieverluste.

Der totale differentielle Energieverlust setzt sich aus der Summe beider Mechanismen zu-
sammen:

(dE/dx),, = (dE/dz), + (dE/dz), (2.1)

Es existieren noch weitere Energieverlustmechanismen, die in diesem Energiebereich keine
grofle Bedeutung haben und deswegen hier nicht diskutiert werden sollen.

Anhand der Energieverlustmechanismen lésst sich abschétzen, in welcher Probentiefe die
Projektile stoppen.

2.3.2 Strahlenschaden

Die nukleare Energieiibertrag der kinetischen Energie der Projektile kann im Material zu
Verdanderungen der atomaren Struktur fithren. Die charakteristische Grofle fiir die Anzahl
der Defekte ist der sogenannte Strahlenschaden, welcher in Versetzungen pro Atom (engl.:
Displacements per atom, dpa) bemessen wird. Eine einfache Abschitzung fiir den Strah-
lenschaden liefert das Modell von Kinchin und Pease [49], nach deren Annahme fiir die
Verlagerung von Atomen mindestens die doppelte Bindungsenergie zum Aufbrechen der
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Gitterbindung notwendig ist. Die Anzahl der Versetzungen N entspricht dann N = -£-

wobei F die Energie des Projektils und F; die Gitterbindungsenergie ist. e

Eine genauere Abschétzung unter Beriicksichtigung der in Kapitel 2.3.1 vorgestellten Ener-
gieverluste ist durch die Arbeit von Sigmund [50] und Riviere [51] moglich. In die Berech-
nung der Anzahl der Versetzungen N, geht die Teilchendichte N des Targetmaterials sowie

die Tonenfluenz ¢ ein. (4B )
1 dE/dz)

Nd—N-O,84-W-¢ (2.2)
Zwar sind die Formalismen zur Berechnung der Defekte hinreichend bekannt, einen Ein-
druck iiber das mogliche Resultat einer Bestrahlung ergibt sich aber erst aus der Berech-
nung vieler Einschldge des Projektils in das Targetmaterial. Simulationsprogramme wie
SRIM (Stopping and Range of Ions in Matter) [52] liefern dabei zahlreiche Daten wie
die Anzahl der Versetzungen, Sputterkoeffizienten, die Durchmischungen von verschiede-
nen Atomschichten usw. Die Ergebnisse fiir das Materialsystem FeAl werden in Kapitel 6
vorgestellt.

2.3.3 FeAl unter Ionenbestrahlung

Die Ionenbestrahlung erlaubt das sukzessive Einbringen von Defekten. Bei Fluenzen von
mehr als einem dpa gehen manche Legierungen in eine amorphe Phase iiber [53]. Das pro-
minenteste Argument fiir die Bildung einer amorphen Phase einer bindren Legierung unter
Ionenbestrahlung ist erfiillt, wenn diese Legierung durch Abschrecken aus der Dampfphase
in den amorphen Zustand gezwungen werden kann [54, 55]. Weitere Regeln fiir die Ausbil-
dung einer amorphen Phase, wie beispielsweise die Strukturdifferenzregel, kénnen in [56]
nachgelesen werden.

Entgegen den Erwartungen zeigen ionenstrahlgemischte Fe und Al Schichten keine amorphe
Phase im Gegensatz zu NiAl und CoAl. [32, 57, 58]. Dies wurde gezeigt durch Elektronen-
beugung an Fe und Al Vielfachschichten, die vorher mit 360keV Xe™ Ionen und einer
Fluenz von 10'® Xe™ /cm? bei einer Temperatur von 77 K bestrahlt wurden. Anhand des

® =8-10" Xe'/lem?> @ =1-10" Xe'/cm? @ =1,5-10" Xe'/cm?

" Fe,Al, Fe Al Fe, Al

Abbildung 2.5: TEM Beugungsbilder von FeAl Vielfachschichten. Die Vielfachschichten
sind ionenstrahlgemischt mit 360keV Xe™ Ionen bei T = 77K [32]; Einzig FegysAlzs geht
unter Ionenstrahlmischen in eine amorphe Phase {iber.

in Abb. 2.5 dargestellten Beugungsbildes von FesgAlsg (i.d. Mitte) bezeichnen die Autoren
den Zustand der FeAl Legierung als raumzentrierte Gitterlosung (bee solid solution).
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Nichtsdestotrotz kann die fiir die Amorphisierung typische Widerstandserh6hung in FeAl
beobachtet werden (vgl. Abb. 2.6). Der relative Widerstand nimmt bei der Bestrahlung
mit 380 keV Kryptonionen von FeAl Vielfachschichten zunéchst exponentiell zu, bis eine
Sittigung bei einer Fluenz von ¢ = 4 - 10" Kr* /em? erreicht wird. Das Experiment wurde
sowohl bei Raumtemperatur als auch bei 7' = 77 K durchgefiihrt.

Yo+ 320MoY -» AlJFs

58 g TeTH
v 1=
] I} 50 z

FLOUERCE 01 oma cn=2)

Abbildung 2.6: Anderung des elektrischen Widerstandes von FeAl Vielfachschichten
withrend des Ionenstrahlmischens bei T' = 77K [51, 57].

Die oben prisentierten Experimente lassen den Schluss zu, dass FeAl unter Ionenbestrah-
lung weder vollstindig kristallin bleibt, noch geht es in eine amorphe Phase iiber, die alle
Kriterien erfiillt. Die Gitterstruktur bleibt zwar erhalten, ist jedoch stark gestort [59].

Der mit der schwindenden chemischen Ordnung einhergehende Phaseniibergang von para-
nach ferromagnetisch wurde bereits von anderen Gruppen an FeAl Volumenmaterial unter-
sucht [60]. Unter Beschuss mit verschiedenen Ionen (He, Ne, Ar, Kr, Xe) bei vergleichsweise
geringen Energien konnte die chemische Ordnung zerstért werden. Durch eine geeigne-
te Wahl der Beschleunigungsspannung (2..45keV ) wurde der maximale Strahlenschaden
10 nm unter der Oberfliche des FeggAlyy Materials eingebracht. Anhand der Messung der
Magnetisierung iiber den magneto-optischen Kerr-Effekt (MOKE) wurde die Abhéngigkeit
der Projektilmasse zu der Erzeugung ferromagnetischen Volumens im FeAl Material un-
tersucht. Die Ergebnisse sind in Abb. 2.7 dargestellt.

Aus Abb. 2.7 b) ist ersichtlich, dass oberhalb von 0,5 dpa die FeAl Legierung ferromagne-
tisch nahezu geséttigt ist, d.h. trotz weiterer Bestrahlung steigt das MOKE Signal nicht
weiter. Lediglich im Fall der Het Bestrahlung kann diese Séttigung nicht erreicht werden.
Dies kann damit erkldrt werden, dass leichte Projektile lediglich Gitterfehlstellen und die
dazugehorigen Zwischengitteratome erzeugen, welche eine hohe Mobilitat besitzen. Durch
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Abbildung 2.7: MOKE Amplitude als Funktion der Ionenfluenz a) und als Funktion der
Schiadigung b) unter Verwendung von fiinf verschiedenen Ionensorten [60].

Diffusion getrieben kénnen beide Defekttypen rekombinieren, wobei die chemische Ord-
nung zumindest teilweise wiederhergestellt wird, was sich in der kleinen MOKE Amplitude
widerspiegelt.

Im Gegensatz dazu erzeugen schwerere lonen mehrere Kollisionskaskaden, was als lokales
Aufschmelzen der Legierung betrachtet werden kann (thermal spikes) [61]. Die instantan
einfrierende Schmelze hinterldsst eine dauerhaft gestorte chemische Ordnung. Damit 14sst
sich erkldren, warum trotz nominell gleichen Schadens (dpa) nicht dieselbe Sittigungs-
magnetisierung auftritt.

2.3.4 Ausheilen von Defekten

Mittels der Ionenbestrahlung kann die Anzahl der Defekte weit iiber das thermodynamische
Gleichgewicht erh6ht werden. Durch Diffusion getrieben kénnen die eingebrachten Defek-
te ausheilen. Typischerweise heilen zuerst Frenkeldefekte aus, da die Zwischengitteratome
meist eine geringe Aktivierungsenergie fiir eine Diffusion im Festkorper benotigen. Erst bei
hoheren Temperaturen konnen auch komplexere Defekte ausheilen.

Nach Ionenbestrahlung treten, im Gegensatz zur Bestrahlung mit Elektronen, sehr kom-
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plexe Defektstrukturen auf, deren Aktivierungsenergien meist nicht einzeln messbar sind.

Unter isothermen Bedingungen kann jedoch das Ausheilen von Defekten eines Typs mit
einer Reaktionskinetik erster Ordnung beschrieben werden [62-64]:

dp Ey P

_F_ 2 ) ==C 2.3

= poesp () = (23)

p ist die Konzentration der Defekte mit der Aktivierungsenergie E4, und fy ist die Anlauf-

frequenz der Defekte. Nach Losen der Gleichung erhélt man ein exponentielles Zerfallsgesetz

t

p = poe 7, (2.4)

E
wobei die Zeitkonstante 7 die Abnahme der Defektkonzentration mit 7 = ioe’mfAT be-
schreibt. Im ionenbestrahlten Festkorper iiberlagern sich mehrere Defekttypen, deren Aus-
heilung auch parallel verlaufen kann. Daher wird man das obige Arrhenius-Modell nicht
ohne Implementation einer Defektverteilung anwenden konnen.

Eine Losung bietet das Gesetz von Kohlrausch, William und Watt, welches ein gestrecktes
exponentielles Ausheilverhalten beschreibt. Dieser Ansatz der Form

t B

(] o9
beschreibt eine ganze Fiille von Relaxationsphdnomenen, wobei speziell bei dem Pha-
seniibergang von amorph nach kristallin die relaxierende Messgrofle im zeitlichen Verlauf
beschrieben werden kann. Nichtsdestotrotz birgt die mikroskopische Interpretation die-
ses Exponentialgesetzes einige Schwierigkeiten[62-64]. Da die Messgroe, bei der dieses
Verhalten in dieser Arbeit beobachtet wird, die Magnetisierung ist, wurde Gleichung 2.5
entsprechend modifiziert. Uber den Faktor 8 kann auf die Verteilungsfunktion der Defekte

zuriick geschlossen werden, wobei 0 < 3 < 1 gilt. Der Faktor 8 liegt im Bereich 0 < g < 1
und erreicht 1 bei Temperaturen nahe der Kristallisationstemperatur von FeAl.

M(t) = My + AM - exp




Kapitel 3

Praparationstechniken

Die iibliche Préparation von FeAl Proben erfolgt durch Verschmelzen unter Schutzatmos-
phére [17, 19, 28, 65]. Alternativ lassen sich Bulkproben durch Ziehen von Kristallen nach
der Bridgman-Methode [66, 67] oder durch mechanisches Mahlen von hochreinem Eisen
und Aluminium herstellen [59, 68, 69]. Anschliefend wird das Pulver gepresst und getem-
pert, um beide Elemente vollstédndig zu legieren. Das dadurch gewonnene Bulkmaterial ist
meist kristallin und chemisch geordnet.

Herkémmliche Verdampfungstechniken (thermisch und mit einem Elektronenstrahl) funk-
tionieren bei der Praparation von diinnen FeAl Schichten nicht, da sich die Legierung bei
dem Kompositionsverhéltnis FesoAlsqg peritektisch verhélt. Anhand des in Kapitel 2.1 vor-
gestellten Phasendiagramms ist es ersichtlich, dass die fertige Legierung beim thermischen
Verdampfen entmischt. Insofern muss der FeAl Film durch schichtweises Wachstum von Fe
und Al Multilagen hergestellt werden. Diese kénnen thermisch oder mit Ionenstrahltech-
nik legiert werden [43, 70]. Alternative Verfahren fiir die Herstellung diinner Filme sind
beispielsweise das Magnetron Sputtern [42] oder die Molekularstrahlepitaxie [40].

Eine weitere Moglichkeit bietet die Praparation mittels gepulster Laserablation (PLD), da
man nicht nur die Kontrolle iiber die Schichtdicke, sondern auch iiber das stéchiometrische
Verhéltnis hat [71]. Deswegen wird diese Methode hier angewandt. In den Kapiteln 3.1
und 3.2 wird einerseits auf den technischen Aufbau der Laserdepositionsanlage, anderer-
seits detailliert auf die Herstellung der FeAl Filme eingegangen.

Zur Untersuchung des magnetischen Phaseniibergangs von FeAl braucht man genaue Kennt-
nis der Defekte in der Legierung. Da der gezielte Einbau von Kristalldefekten mit den
herkommlichen Methoden (Mahlen [72], Abschrecken [73] etc.) wenig definiert erfolgt, ist
ein Verfahren wiinschenswert, mit dem sich inkrementell Defekte einbauen lassen. Dafiir
bietet sich die Ionenbestrahlung an, da mit ihr die gewiinschten Defekte erzeugt werden
konnen. Durch die geeignete Wahl der Projektile und der Beschleunigungsenergie kann sehr
genau ein charakteristisches Profil der zu erwartenden Defekte und deren Position mithilfe
der zur Verfiigung stehenden Simulationsalgorithmen (SRIM, TriDyn) erstellt werden. Ei-
ne Beschreibung des Ionenbeschleunigers sowie die experimentelle Vorgehensweise bei der
Ionenbestrahlung findet sich in Kapitel 3.3 ff.
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18 3.1 Laserablation

3.1 Laserablation

Die hier verwendete Laserablationsanlage wurde in der Abteilung fiir Festkorperphysik
entwickelt [74, 75]. Der dazugehorige ArF-Laser emittiert bei einer Wellenldnge von \ =
193 nm mit einer maximalen Pulsenergie von E = 420mJ. Uber ein Spiegelsystem in einem
mit Ny gefluteten Kanal wird der Laserstrahl in die UHV-Kammer geleitet. Nach Fokus-
sierung wird eine Energiedichte von 4..16 J/cm? erreicht.

In der Kammer konnen vier Targetmaterialien auf einem Revolver montiert werden, die
sowohl eine Rotation um ihre radiale Achse als auch eine Oszillation in vertikaler Richtung
ausfithren. Dies gewéhrleistet eine gleichméfliige Ablation des Targets. Fiir eine detaillier-
tere Beschreibung des prinzipiellen Aufbaus und der Funktionsweise sei auf [76] verwiesen.

Die Ablationsraten betragen bei einem Abstand von 50 mm zwischen Schichtdickenmesser
und Target von 0 A/s bis 0,14 A/s. In Abb. 3.1 sind die gemessenen Depositionsraten in
Abhéngigkeit von der Energie aufgetragen. Der Laser wurde bei der Ratenbestimmung mit
einer Repetitionsrate von 10 Hz betrieben. Die Ablationsraten von Eisen und Aluminium
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Abbildung 3.1: Depositionsraten von Al und Fe bei verschiedenen Energiedichten des La-
serstrahls.

unterscheiden sich bei der kontinuierlichen Deposition einer Atomsorte nicht stark von-
einander. Wie spéter gezeigt wird, d&ndert sich das Depositionsverhalten dramatisch, wenn
abwechselnd sehr diinne Schichten beider Materialien préapariert werden.

Die Anlage wurde im Laufe dieser Arbeit so modifiziert, dass wihrend der Filmpraparation
verschiedene Materialien computergesteuert deponiert werden kénnen. Um zu verhindern,
dass bei einem Targetwechsel unkontrolliert Material ablatiert wird, sitzt im Strahlengang
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ein elektrisch gesteuerter Shutter. Dieser schliefit bei Rotation des Targethalters und 6ffnet
erst, wenn die Beschussposition des Zieltargets erreicht ist. Die Ansteuerung des Targetre-
volvers als auch des Shutters erfolgt mittels eines LabView-Programms. Als Interface dient
die AD/DA-Karte RedLab1008 der Firma Meilhaus. Synchron zu den Laserpulsen wird
ein elektrisches Signal ausgegeben und vom Rechner erfasst. Somit lassen sich beliebige
Schichtsysteme mit variablen Filmdicken herstellen. Die Materialdepositionsrate wird mit
einem Schwingquarz vor und nach der Filmpréaparation {iberpriift.

Fiir Temperprozeduren steht ein Probenhalter mit einer Heizplatte aus Bornitrid zur
Verfiigung. Die Temperatur des Heizers wird iiber einem in Keramik eingelassenen Pt1000
in Zweidrahtmesstechnik gemessen. Der Heizer wird mit der Stromquelle GWPSM der Fir-
ma Good Will Instrument Co. betrieben und der Widerstand des Pt1000 mit einem Mul-
timeter KT195 der Firma Keithley gemessen. Es sind Temperaturen bis 1000°C méglich,
wobei auch hier die Ansteuerung eine Software iibernimmt. Der Datenaustausch erfolgt
iiber den GPIB-Bus. Durch eine PID-Regelung ist es moglich, Heiz- und Abkiihlraten
von 0,1..30°C/min zu setzen. Ferner erlaubt die Software die Kombination verschiedener
Abléufe, sodass wiahrend der Deposition auch geheizt werden kann.

3.2 Préaparation von diinnen FeAl Schichten

Anfangliche Versuche der Filmdeposition auf Silizium scheiterten an der Silizidbildung
wéhrend der Temperprozedur. Deswegen sind die Eisenaluminiumfilme auf Saphirsubstra-
te der Firma CrysTec aufgebracht. Standardméfig wird das Probenformat 5 mm x 10 mm
x0,5mm verwendet (vgl. Anhang A), wobei eine zusitzliche Reinigung der Substrate
mit Aceton und Isopropanol keine merklichen Verdnderungen beziiglich des epitaktischen
Wachstums erbringt.

Fiir den Einbau in die Laserablationskammer stehen zwei verschiedene Probenhalter zur
Verfiigung. Erfolgt die Préparation bei Raumtemperatur, sind die Substrate mit einem
doppelseitigen, UHV-tauglichen Klebestreifen auf dem Standardprobenhalter fixiert. Pro-
ben, die in-situ als auch unmittelbar nach der Filmdeposition getempert werden, werden
auf dem Bornitridheizer befestigt, der Temperaturen bis 1000°C unterstiitzt. Es konnen
maximal zwei Proben der obigen Grofle gleichzeitig behandelt werden.

Die verwendeten Depositionsmaterialien (Fe, Al, FesoAlsy) haben eine Reinheit von min-
destens 99,99% und sind auf dem Revolver montiert. Sowohl bei der Materialdeposition
als auch bei dem Tempervorgang steht die Kammer stets unter Ultrahochvakuum (p <
1-10"®mbar). Um den Sauerstoff withrend der Temperprozesse aus dem Restgasgemisch
zu binden, besteht die Moglichkeit der Aluminiumablation mit einem Shutter zwischen
Target und Probe.

Die einfachste Methode bei der Herstellung von FeAl Filmen ist die Verwendung eines
Legierungstargets. Allerdings hat sich herausgestellt, dass das stochiometrische Verhéltnis
der Targetlegierung nicht mehr dem auf dem Film entspricht. Die endgiiltige Stochiometrie
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bei der Herstellung eines Filmes unter ausschlieSlicher Verwendung des FesoAlsy Targets
liegt bei FezgAlgy. Ahnlich verhilt es sich, wenn man die Depositionsraten der reinen Ele-
mente bei der kontinuierlichen Deposition zur Berechnung der anvisierten Stéchiometrie
heranzieht. Auch hier weisen die Filme stets einen Eiseniiberschuss auf.

Um dieses Problem zu umgehen, wurden die Schusszahlen pro Schicht entsprechend ange-
passt. Ein experimentell bestimmtes Rezept zur Herstellung eines 40 nm dicken dquiato-
maren FeAl Films ergibt ein Verhéltnis von 100 Schuss Eisen auf 350 Schuss Aluminium
bei einer Schichtwiederholung von 150 Stiick. Somit wird mit jeder Schicht ein Film einer
Dicke von 0,26 nm aufgetragen.

Fiir die magnetische Charakterisierung im SQUID und im AC-Suszeptometer sind die Pro-
ben zu grof. Um eine definierte Bruchkante beim Teilen der Proben zu erhalten, wurden
diese vor der Filmdeposition mit einem Diamanten geritzt. Es stellte sich heraus, dass
ein Brechen der Proben, dhnlich wie bei Silizium, nicht moglich ist und sie in der Regel
zersplittern. Eine relativ scharfe Kante erhélt man, wenn man auf die Probe ein Skalpell
mit flacher Klinge auf die Sollbruchstelle setzt und mit einem Hammer vorsichtig auf die
Klinge schldagt. Damit die Bruchstiicke nicht unkontrolliert zersplittern, wurden diese auf
einem doppelseitigem Klebeband fixiert.

3.3 Ionenbestrahlung von FeAl Filmen

Die Tonenbestrahlungen sind an einem 350 kV-Ionenimplanter durchgefiihrt worden. In
Abb. 3.2 ist der Aufbau der Anlage dargestellt. Um Uberschlige des auf Hochspannung
gelegten Beschleunigerkopfes zu vermeiden, befindet sich dieser in einem abgetrennten
Teil des Labors, welcher iiber eine separate Klimaanlage und Temperaturregelung verfiigt.
Die Tonen werden abhingig von dem Aggregatzustand der Ausgangssubstanz (fest oder
gasformig) in der Hei3- oder Kaltkathodenquelle generiert. Der Vorteil der Kaltkathoden-

Hochspannungs- elektrostatische Linsen
kaskade (Strahlfokussierung / -aufweitung) Bestrahlungs-
, ! Strahlrohr
Motorgenerator Strahl- kammer 4

Profilometer Blenden +

Beschleunigungs- Fﬂmdqy-her

ac-Suszeptometer
strecke

Massenseparator

Quadrupol-
Linse ~

2 L Quadrupol - Tieftemperatur-
Extraktionslinse Linse Umschalt- kryostaten
Penning- Magnet juns
Tonenquelle differentielle

UHV-Kammer

Pumpstufe (RBS-Messungen)

Abbildung 3.2: Aufbau des Ionenbeschleunigers der Universitéit Ulm; Entnommen aus [77].
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quellen liegt in ihrer hoheren Ionenstrahlausbeute. Dies ist ein Grund fiir die ausschlielliche
Verwendung von Edelgasen als Projektil. Die Funktionsweise und der Aufbau lassen sich
aus [78, 79] entnehmen. Die in dem Plasma der Kaltkathodenquelle erzeugten Ionen werden
iiber eine Spannung von 30kV extrahiert und mittels eines Massenseparators nach ihrem
Verhiltnis von Ladung zu Masse getrennt. Nach Passieren einer Schlitzblende erreichen
die Ionen beim Durchlaufen der Bescheunigungsstrecke ihre endgiiltige kinetische Energie,
wobei maximal 320kV angelegt werden konnen. Ein effizienter Betrieb ist somit zwischen
50keV und 350 keV mit einfach geladenen Ionen moglich.

Uber einen einstellbaren Magneten (Switcher) kann der Ionenstrahl nach Fokussierung
durch eine Quadrupollinse in die verschiedenen Strahlrohre gelenkt werden. In den Strahl-
rohren befindet sich eine elektrostatische Linse zur Manipulation des Auftreffpunktes auf
der Probe. Dieser Linse folgt eine Einheit zur Strahlaufweitung, mit der eine flichige Probe
gleichméfig gerastert werden kann.

3.3.1 Bestrahlungen im AC-Suszeptometer

Das in Kapitel 4.4 vorgestellte AC-Suszeptometer sitzt am Ende des ersten Strahlrohres.
Da die maximale Probengréfie 2x 5 mm? betrigt, braucht der Ionenstrahl in horizontaler
Richtung nicht stark aufgeweitet werden. In vertikaler Richtung sitzt im oberen Drittel
des Verbindungsrohrs zwischen Betrahlungskammer und AC-Suszeptometer ein Faraday-
Becher mit einer Kreiséffnung von 4 mm.

Abbildung 3.3: Bestrahlung eines Papierstreifens mit Ar-Ionen im AC-Suszeptometer: Der
geschwiirzte Bereich innerhalb der gelben Markierung wurde gleichméfig mit ¢ = 2 - 10°
Ar™ /em? bestrahlt. Der blaue Punkt auf dem Saphirhalter markiert die Probenmitte.
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Um die an der Probe ankommende Fluenz messen zu kénnen, muss der Ionenstrahl soweit
aufgeweitet werden, dass sowohl die Probe als auch der Faraday-Becher dieselbe Strah-
lendosis erhalten. Um zu verhindern, dass Sekundérelektronen durch Streuprozesse im
Faraday-Becher freigesetzt werden und somit die Fluenz verfélschen, ist diesem eine me-
tallische Blende mit negativem elektrischen Potential (—120V) vorgeschaltet.

Durch einen schwenkbaren Probenhalter kann die Probe unmittelbar nach der Bestrahlung
auf ihre magnetischen Eigenschaften vermessen werden. Wéahrend der Bestrahlung liegt die
Probe mit der Filmseite dem Ionenstrahl unter senkrechtem Einfall zugewandt.

Die Ionenbestrahlung der Filme erfolgte mit verschiedenen Gasen der Edelgasreihe bei
Stromen zwischen 1..100 nA. Die typischen Beschleunigungsenergien betrugen 300 keV bzw.
350keV. Durch die hohe Ionenenergie ist gewéahrleistet, dass 99,9% der Ionen erst im Sub-
strat zum Stillstand kommen und eine mogliche Dotierung in der FeAl-Schicht vermieden
wird. Um die Deposition von Kohlenstoff auf der Probe wéhrend der Bestrahlung zu mi-
nimieren, wird erst bei einem Vakuum von p < 1-107% mbar bestrahlt.

Da die Einstellungen fiir die Aufweitungslinsen fiir die Bestrahlungen im AC-Suszeptometer
nicht bekannt waren, wurden sie experimentell durch die Ionenbestrahlung eines auf den
Probenhalter geklebten Papierstreifens ermittelt (vgl. Abb. 3.3). Auf die gleiche Weise sind
die Lochblenden der Messingkryostatschilde justiert.

3.3.2 Bestrahlungen ohne in-situ Analyse

Erfolgte eine einmalige Bestrahlung ohne magnetische in-situ Charakterisierung, wurden
die Proben in der in Abb. 3.2 angegebenen Bestrahlungskammer montiert. Fiir Details die-
ses Aufbaus sei auf [77] verwiesen. Hier steht keine Temperaturregelung zur Verfiigung,
sodass nur Bestrahlungen bei Raumtemperatur moglich sind. Im Gegensatz zum AC-
Suszeptometer werden die Proben mit einer Klemme auf dem Halter angeschraubt oder mit
doppelseitigem Klebeband aufgeklebt. Der Ionenstrahl trifft senkrecht auf die Probe und
muss soweit aufgeweitet sein, dass die vier auf der davor montierten Schlitzblende ange-
brachten Faradaybecher gleichméfig bestrahlt werden. Die Faradaybecher sind so verschal-
tet, dass sie als Vierquadrantendetektor agieren und bei einer gleichméfligen Bestrahlung
der Becher die Probe ebenfalls homogen vom Ionenstrahl erfasst wird.



Kapitel 4

Analysetechniken

Zur Charakterisierung der Proben direkt nach der Préparation sowie jeder weiteren Mo-
difikation werden verschiedene Analysetechniken angewandt. Im Kapitel 4.1 wird die zur
Strukturbestimmung gebrauchte Rontgendiffraktometrie (XRD) diskutiert. AnschlieBend
folgt die Rutherford-Riickstreuung (RBS) fiir die Bestimmung der Schichtdicke und der
Stochiometrie im Abschnitt 4.2.

Die magnetischen Messungen erfolgten mikroskopisch und oberflichensensitiv mit einem
Magnetkraftmikroskop (MFM) und integrativ mit einem SQUID Magnetometer der Fir-
ma Quantum Design, welches in Kapitel 4.3 erlautert wird. Fiir die in-situ Messungen
wihrend der Bestrahlung wurde ein eigens aufgebautes Tieftemperatursuszeptometer ver-
wendet. Dies wird im Kapitel 4.4 ausfiihrlich erkléart.

Es wird bewusst auf eine Beschreibung des fiir die Topographiebestimmung eingesetzten
Rasterkraftmikroskop (AFM) verzichtet, da hier ein Standardgerét der Firma Weeco zum
Einsatz kam und die Messmethoden hinreichend bekannt sind. Weiterhin wurde die Elec-
tron Backscatter Diffraction Technik eingesetzt zur Bestimmung der Korngoflen und der
Orientierung von FeAl Filmen. Hierzu sei auf die Referenzen [80-82] verwiesen.

Zur Bestimmung der Grenzschicht zwischen dem Saphirsubtrat und dem FeAl Film sind
Transmissionselektronenmikroskopieabbildungen angefertigt worden. Auch hier sei auf an-
dere Literatur verwiesen [82].

4.1 Rontgenbeugung (XRD)

Die atomare Struktur kann durch Rontgenbeugung ermittelt werden. Da zunéchst allge-
mein die kristallographischen Eigenschaften der Filme bei Anlassen der Temperatur un-
tersucht wird, sind diese Messungen an einem Rontgendiffraktometer des Instituts fiir
Mikro- und Nanomaterialen der Universitdt Ulm durchgefithrt worden. Das Gerit der
Firma Philips ist ausgestattet mit einer Co-Rohre (A = 1,78897 A) und einem heizba-
ren Probenhalter. Um die Oxidation der Filme wéihrend des Anlassens zu vermeiden,
kann der abgeschlossene Innenraum mit einem Schutzgas (Argon) geflutet werden. Die

23
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weiterfithrenden Messungen zur Bestimmung von Epitaxiebeziehungen sind am instituts-
eigenen Rontgendiffraktometer durchfiihrt worden. Das Instrument mit der Bezeichnung
PW3710 der Firma Philips arbeitet mit einer Cu-Réhre der Wellenlingen K, = 1, 540598 A
und Ko = 1,544426 A. Die Ks-Strahlung wird mit einem Ni-Filter unterdriickt.

Die eingebaute Eulerwiege erlaubt motorgetriebenen Betrieb in -, ®-, und ¥-Richtung.
Lediglich die z- Achse muss beim Ausrichten der Probe manuell eingestellt werden. Die Defi-
nition der Winkel kann in Anhang B.3 nachgelesen werden. Mittels der Steuerungssoftware
X’Pert Data Collector konnen komplette Sequenzen programmiert und ausgefithrt wer-
den. Leider existiert kein addquater, bildgebender Programmteil zum Anzeigen der fiir die
Epitaxiebestimmung notwendigen Polfiguren [83]. Deswegen wurde in Eigenentwicklung
eine Darstellungsoftware in der Programmiersprache LabView geschrieben (vgl. Abb. 4.1).
Mit dieser lasst sich schon wiahrend eines Polscans das Ergebnis graphisch aufarbeiten und
beurteilen. Die Messdauer der Scans in Bragg-Brentano-Geometrie (20 — 2—Scan) betragt

‘Threshnld
L&scht alle Counts/'s < threshold o

Die Daten missen in einzelne Dateien der Endung *.x** abgespeichert sein. m‘ T R 1
Erst den Threshald einstellen und dann das Programm starten, L 'T‘ : y - £ A
Man wahlt das Yerzeichnis ("Werzeichnis wihlen"), wo alleinig die zu = 100 125 150 175 200 i)
karwertierenden Scandaten drinmenstehen missen. I42250 Fhi

Datenpunkte

ausgewahlter PFad Film ausgewahlter Pfad substrat
I“n C:\%'Pert DatalTrautvetteriSet 8541101102 I'i: C:\Pert DataiTrautvetteriSet 8511123_1102

Abbildung 4.1: Bildschirmkopie der Auswertesoftware fiir Polfiguren wéihrend der Vermes-
sung eines FeAl Films auf einem (1102) Saphirsubstrat; 3D-Graph: Links sind die Reflexe
des FeAl Films der (110) Ebenen, rechts die Reflexe der (112 3) Ebenen von Saphir aufge-
tragen. 2D-Graph: Darstellung der Intensitéit des linken Fensters iiber dem Winkel .

bei hochster Auflosung etwa 24 Stunden. Da bei der Messung von Polfiguren eine Kugel-
oberfliache abgefahren werden muss bei vertretbarer Messzeit, erreicht man hier lediglich ein
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Auflésungsvermdogen von 1°. Die Auswertung der 20 — 2—Scans und der Rocking-Kurven
erfolgte mit dem bei Panalytical erworbenem Programm X ’Pert Highscore.

Bei bekanntem Auflosungsvermogen kann aus der Verbreiterung der Reflexe im 20 —
Q—Scan auf die Korngréfle und der im Material bestehende Stress geschlossen werden.
Der Formalismus fiir die Berechnung der Korngrofie heifit Scherreralgorithmus [84]:

kX

BStruktur - cos ©

L

(4.1)

Dabei bezeichnet L die Korngréfe, £ den sog. Formfaktor, A\ die Wellenléinge des Ront-
genlichts und Bsgukiwr den Strukturfaktor. Der Formfaktor A bezieht sich auf die makro-
skopische Kristallform [85, 86]. In Tabelle 4.1 sind fiir unterschiedliche Wachstumsformen
die entsprechenden Formfaktoren aufgelistet. Da weder bei den FeAl Filmen, noch beim

Tabelle 4.1: Formfaktoren fiir verschiedene Kristalle [85]

Kristallform Formfaktor
Kugel 0,89
Kubus 0,83..0,91
Tetraeder 0,73..1,03
Oktaeder 0,82..0,94

Substrat eine makroskopische Kristallform erkennbar ist, wurde hier mit dem Standard-
wert von A = 0,9 gerechnet.

Die apparative Auflésung geht in den Strukturfaktor Bsiuktwe €in. Dieser setzt sich zusam-
men aus

BStruktur - Bbeobachtet - Bstandard7 (42)

wobei Bpeobachtet der maximalen Breite auf halber Hohe eines gemessenen Rontgenreflexes
entspricht und Bgiandara das Auflosungsvermogen der Apparatur fiir ein bestimmtes Blen-
densystem angibt. Dieses ist bestimmt worden mit einem einkristallinen Al,O3 Kristall in
(1120) Richtung. StandardméBig ist als Einlassblende eine Lochblende mit 1 mm Offnungs-
kreis eingebaut. Vor dem Detektor befindet sich eine Schlitzblende mit 0,1 mm. Das Auf-
l6sungsvermogen betragt damit d = 0, 0034 A bzw. Bsandarda = 0,0395 bei einem Winkel
von 20 = 37,76°. Um bei Polfigurmessungen einen breiteren Offnungswinkel zu erfassen,
sind hier Schlitzblenden mit 0,5 mm und 1,0 mm zum Einsatz gekommen.

4.2 Rutherford-Backscattering (RBS)

Die ablatierten Filme wurden durch Rutherford-Backscattering (RBS) auf ihre Stéchio-
metrie und ihre Schichtdicke am 350 keV Ionenbeschleuniger des Instituts fiir Festkorper-
physik untersucht. Als Sonde werden zweifach geladenene Heliumionen der Energie Ey;, =
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700 keV verwendet und deren Riickstreuung mit dem energiesensitiven Detektor ,, PD-100-
13-100RM* der Firma Canberra gemessen. Der Ionenstrahl hat auf der Probe eine Aus-
dehnung von etwa 1 mm Durchmesser und er wird nicht {iber die Probe gerastert.

Durch eine Anpassung eines simulierten Spektrums an die gemessene Kurve mittels der
Software XRUMP [87, 88] konnen die Schichtdicken und ihre Stéchiometrie ermittelt wer-
den. Die Elemente kénnen mit einer maximalen Genauigkeit von 1at% bestimmt werden.
Die hieraus gewonnenen Schichtdicken gehen spéter in die Berechnung der Filmvolumina
und deren Magnetisierung ein. Die Genauigkeit der Schichtdicken betragt +1nm, die der
Stochiometrie +2 at%.

4.3 SQUID Magnetometrie

Fiir das Messen der Volumenmagnetisierung der FeAl Filme kamen zwei supraleitende
Quanteninterferenzeinheiten (SQUID-Magnetometer) der Marke Quantum Design zum
Einsatz. Wahrend das eine einen herkommlichen Messkopf fiir den DC-Modus besitzt,
ist das zweite mit einem Messkopf fiir die Erfassung im RSO-Modus (Reciprocal samp-
ling option) ausgestattet [89]. Dies erlaubt magnetische Momente bis etwa 1- 107" emu zu
detektieren®. Die relative Genauigkeit der Momente betriigt ca. 1% bis 1 - 107° emu, un-
terhalb bestimmt die maximale Empfindlichkeit das Auflésungsvermogen. Die maximalen
Feldstérken zur Untersuchung der Probe sind H = +£50 kOe. Die Genauigkeit, mit der sich
die Feldstérke einstellen lésst, betrigt AH = +1 Oe. Allerdings ergeben sich Probleme bei
der Messung kleiner Koerzitivfelder, vor allem im Bereich um das Nullfeld.

Zwar verlangt die Konvention, dass Verdffentlichungen im SI-Einheitensystem geschrieben
werden, allerdings vereinfachen sich die Gleichungen stark, wenn zunéchst im cgs-System
gerechnet wird, und erst das Endergebnis in SI-Einheiten présentiert wird. Eine Umrech-
nung der Daten findet sich in Anhang C.

Bei der Messung der Proben gehen im Allgemeinen drei magnetische Komponenten ein:
Zunéchst wird das diamagnetische Moment des Saphirsubstrates gemessen. Dies spielt aber
nur bei grofen magnetischen Feldern eine Rolle, da erst hier der Einfluss des Substrates
gemessen wird. Diesem iiberlagert liegen die para- und ferromagnetischen Momente des
FeAl Films.

4.3.1 Bestimmung vom para- und ferromagnetischen Anteil der
FeAl Filme

Um auf die einzelnen Komponenten schliefen zu konnen, muss zunéchst der diamagnetische
Anteil des Substrats eliminiert werden. Unter der Annahme, dass die FeAl Filme keinen
messbaren Gewichtsanteil der Gesamtprobe ausmachen, kann die Magnetisierung des Sub-
strats anhand seines Gewichts ermittelt werden (vgl. Anhang A). Mithilfe von Literatur

Hemu= 1073 A/m?
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und Referenzmessungen konnte die Suszeptibilitdt von Saphir mit x 4,0, = —37,0-107° é
ermittelt werden. Der Wert ist im cgs-System angegeben und bezieht sich auf ein Gramm
Formelgewicht gemessen bei Raumtemperatur [90]. Somit ergibt sich fiir die Suszeptibilitét
des Substrates

X Aly03 * T Probe

X Probe = M (43)
mit der molaren Masse M = 102g/Mol und der Masse der Probe mp,qp.. Da die dia-
magnetische Suszeptibilitdt des Substrats feld- und temperaturunabhéngig ist, kann mit
obiger Gleichung uneingeschrankt gerechnet werden. Nach Multiplikation der Suszeptibi-
litdt x prope mMit der magnetischen Feldstiarke H in Oersted erhélt man das diamagnetische
Moment des Substrats und kann von dem bestimmten Gesamtmoment subtrahiert werden.

Jetzt liegt nur noch der para- und ferromagnetische Anteil des FeAl Films vor. Der Langevin-
Paramagnetismus in FeAl gehorcht dem Curiegesetzt, welches ein 1/7-Verhalten postuliert.
Beziiglich des Feldes konnen bei den hier angelegten Feldern die Sattigungsmagnetisierungen
des paramagnetischen Anteils bei Raumtemperatur nicht erreicht werden. Das Kriterium
% < 1 ist bei maximalen Feldern von H = 2,5T und einer minimalen Temperatur von
T = 80K eingehalten. Deswegen kann die Suszeptibilitit des Paramagnetismus als kon-
stant angesehen und aus der Steigung der SQUID-Kurve bei groflen Feldstiarken ermittelt
werden.

Oftmals wird in Veroffentlichungen die Sattigungsmagnetisierung von ferromagnetischen
Materialien in pp pro Formeleinheit angegeben. Deswegen muss zunéchst die Anzahl der
Atome in dem FeAl Film bestimmt werden. Dafiir benétigt man das Volumen des Films
und seine Dichte. Die Dichte kann aus der bekannten Gitterstruktur (bec) und der Groe
der Zelle dgeq; bestimmt werden. Das Volumen errechnet sich aus der Dicke dpy, (be-
stimmt iiber RBS) und der Fliche der Probe. Die Fliche der Probe kann ihrerseits aus
dem vorher bestimmten Gewicht und der bekannten Dicke des Subtrats ermittelt werden:

™M probe
APTOb@ - (4'4)
PAIOs * AALOs

Die Sdttigungsmagnetisierung pro Formeleinheit [f.u.] ergibt sich damit zu

dFilm : AProbe - m[Erg/G]
Mipp/tu] = [ SEdm  LCProbe . 4.
np/tu] ( & ) 9,274 - 10-2'Erg/Oc (4:5)

TV
Anzahl der Atome im Film

Hier bezeichnet m das gemessene magnetische Moment. Die Toleranzen und Fehlern zu
den angegebenen Werten finden sich im Anhang A.

4.4 AC-Suszeptometer

Um die Anderungen der magnetischen Eigenschaften der FeAl-Filme direkt nach der To-
nenbestrahlung messen zu konnen, wurde ein AC-Suszeptometer in einen bestehenden
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Kryostaten am ersten Strahlrohr des Ionenbeschleunigers eingebaut. Als Bestandteil dieser
Arbeit wird das Suszeptometer und seine Arbeitsweise in den folgenden Kapiteln néher
erlautert.

4.4.1 Grundlagen der AC-Suszeptometrie

Das AC-Suszeptometer erlaubt die Messung der Suszeptibilitdt in Abhéngigkeit von der
Frequenz und der Temperatur, wobei zwischen dem Real- und Imaginérteil der AC-Sus-
zeptibilitdt unterschieden werden kann [91]. Zusétzlich ist es moglich, kleine DC Felder
dem Wechselfeld zu iiberlagern und so Hysteresekurven respektive ihre Ableitung zu ver-
messen. Der Vorteil der AC-Suszeptometrie gegeniiber SQUID-Messungen liegt einerseits
bei der schnellen Datenerfassung, andererseits kénnen hier magnetische Wechselfelder an-
gelegt werden.

Die Signalerfassung in einem AC-Suszeptometer geschieht &hnlich wie bei einem DC-
Magnetometer iiber Detektionsspulen, mit dem Unterschied, dass die detektierte Feldén-
derung nicht durch mechanische Bewegung der Probe, sondern durch ein von auflen an-
gelegtes, verdnderliches H-Feld erzeugt wird. Die Probe bleibt bei der AC-Suszeptometrie
zwischen dem typischerweise verwendeten Helmholtzspulenpaar zentriert. Die Erfassung
des Streufeldes der Probe geschieht mit einer Detektionsspule (engl. pick-up coil), deren
Achse je nach Anordnung im rechten Winkel oder parallel zu der Achse des Helmholtzspu-
lenpaares steht. Fiir die Unterdriickung von Streusignalen des Erregerfeldes sitzt langs der
Detektionsspule eine Kompensationsspule. Fiir eine detaillierte Beschreibung des Aufbaus
sei auf Kapitel 4.4 in dieser Arbeit verwiesen.

Die in der Magnetometrie gemessene physikalische Grofie ist die Magnetisierung M. Da sie
unabhéngig von der Stoffmenge der Probe ist, fithrt man die Normierung

m
M=— 4.6

; (16)

ein, wobei m das magnetische Moment und V' das Volumen der Probe ist. Je nach Pro-
blemstellung wird dabei zwischen der Volumen- und Massenmagnetisierung unterschieden
(92, 93]. Die Suszeptibilitéit ist das Verhiltnis der Magnetisierung zu dem angelegten Ma-

gnetfeld H.
M

X = H (4-7)

Da nur Wechselfelder mit einem Suszeptometer detektiert werden kénnen, misst man die
Anderungen in der Magnetisierung.

_dM

== (4.8)

Xac
Jetzt wird ersichtlich, dass dies der Steigung einer Magnetisierungskurve entspricht. Um
die Signalerfassung verstehen zu kénnen, folgt die Herleitung fiir die Messung der Suszep-
tibiltét.



4.4.1 Grundlagen der AC-Suszeptometrie 29

Die in die Detektionsspule induzierte Spannung U;,; kann wie folgt notiert werden:

dg
Uin — 4.9
=Y (4.9
d dM
= = (NsaSpuoM) = NS@S#OE (4.10)

Dabei bezeichnet Ng die Anzahl der Windungen der Detektionsspule, S die Querschnitts-
flaiche der Detektionsspule , a ein geometrischer Faktor und pg die Permeabilitdtszahl im
Vakuum.

Die zeitliche Anderung der Magnetisierung ist verursacht durch die zeitliche Anderung des
aufleren Feldes.

dM dH
dH dt
Unter der Annahme, dass ein harmonisches Wechselfeld von aufien angelegt wird und unter
Verwendung von Gleichung 4.7 ldsst sich die vorherige Gleichung umformulieren.

Uind = NsOéS/JJO (411)

Usina = NgauS o XaciwHoe™" (4.12)

Die induzierte Spannung kann phasenverschoben beziiglich des treibenden Feldes sein. Auf-
grund dessen unterschiedet man zwischen der reellen und imagindren Suszeptibilitét.

Xae = Xae i Xoe (4.13)
/ _ %(me,d)
Xac NgaSpowHy cos wt
" & Uln
Xoe = S(Uina)_ (4.14)
NgaSpuowHy sin wt

Der Realteil von y spiegelt die abschirmende Eigenschaft der Probe wieder, der Imaginérteil
von x die dissoziierte Energie nach Durchlauf einer Periode. Aus Gleichung 4.12 wird er-
sichtlich, dass die Messgenauigkeit sowohl von der Stérke des angelegten Feldes, als auch
von der seiner Frequenz abhéngt. Um die Hysteresekurve mit einem iiberlagerten DC H-
Feld messen zu konnen, sollte die Amplitude des AC H-Feldes kleiner sein als die Schritt-
weite zwischen zwei DC H-Feldern. Deswegen muss zwangslaufig bei einer DC Messkurve
mit vielen Messpunkten mit einer hohen Frequenz gearbeitet werden.

Im Experiment werden die Spannungssignale U4 mit einem Lock-In Verstarker aufgenom-
men. Durch die phasensensitive Erfassung der induzierten Spannung ergeben sich nach der
Demodulation des Spannungssignals U;,; zwei dem Real- und Imaginérteil proportionale

4 ! 1
Messsignale Ug,,, und Ug,,:

/
UE‘mp.

R(Uina)|
S(Uina)|

o
gxp. x (4.15)

max

Da in der hiesigen Arbeit Hysteresekurven mit dem AC-Suszeptometer vermessen werden,
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sollen die Charakteristika dieser Kurven im folgenden Abschnitt nédher erldutert werden.
Insbesondere der Vergleich der Daten mit den aus SQUID Magnetometrie erhaltenen Mess-
werten ist aufgrund der physikalisch unterschiedlichen Messgréfien nur nach Umrechnung
moglich.

Magnetisierung
o

Suszeptibilitat

0 5 -4 0 H 5 10

K K
Magnetische Feldstarke (a.u.)

Abbildung 4.2: Hysteresekurve eines ferromagnetischen Materials und die dazugehorige
Suszeptibilitét.

Fiir die Interpretation einer Suszeptibilitdtskurve eines ferromagnetischen Materials ver-
gleicht man in Abb. 4.2 die Hysteresekurve und die dazugehorige Suszeptibilitatskurve.
Die schwarzen Kurven entsprechen dem oberen Ast der Hysterese, die roten dem unte-
ren. Sofern die Hysteresekurve keine Anomalien, wie Exchange Bias oder Pinning Effekte
aufweist, ist sie punktsymmetrisch beziiglich des Ursprungs. Die gréfite Steigung ergibt
sich genau beim Durchgang bei M = 0emu. Dementsprechend spiegeln die Maxima der
Suszeptibilitdat das Koerzitivfeld der Hysteresekurve wieder. Durch Vergleich der Hystere-
sekurvenmessungen aufgenommen mit SQUID Magnetometrie kann obige Forderung fiir
FeAl Filme als erfiillt betrachtet werden. Weiterhin lésst sich durch numerische Integration
der Fliachen unter den Suszeptibilitdtskurven ein MaB fiir die Sattigungsmagnetisierung Mg
angeben.
Hpc
Mg = % / K - xdH (4.16)

—Hpco

Fithrt man die Integration der Flédche unter der Suszeptibilitdtskurve hingegen nur von
—Hpe..0 Oe, ergibt sich nach Abzug von der Sattigungsmagnetisierung die Remanenz:

Mp = Mg — / K - xdH (4.17)
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Die an sich dimensionslose Grofle x muss fiir den Vergleich unterschiedlicher Proben zu-
einander auf die Masse des FeAl Filmes normiert werden. Besser eignet sich allerdings eine
Normierung durch eine anschlieBende SQUID Magnetometriemessung, da somit nicht nur
die Proben untereinander normiert sind, sondern auch in absoluten Mafleinheiten wie in
Kapitel 4.3.1 vorgestellt.

4.4.2 Kryostat und Probenhalter

Der doppelwandige He-Kryostat erlaubt Probentemperaturen von 6 K bis 320 K, wobei
die Temperaturstabilitdt im Bereich weniger mK liegt. Der Probenhalter ist am inneren
Becher des Kyrostaten hiangend montiert, wobei alle tragenden Teile aus Saphir der gu-
ten Warmeleitung wegen gefertigt sind. Da der Kryostat keinen zweigeteilten Heliumtank
besitzt, muss die Temperatur am Tankboden iiberwacht werden, damit nicht unvorherge-

sehen das fliissige Helium zur Neige geht. Die Standzeit des Kryostaten betriagt etwa sechs
Stunden bei 6 K.

Wihrend der Suszeptibilitdtsmessung ist der Probenhalter in waagrechter Position und die
Probe liegt direkt unterhalb der Pick-up Spulen. Die beiden Erregerspulen sind in Helm-
holtzanordung, sodass an der Probe ein homogenes Magnetfeld wirkt. Die Streufelder der
Probe werden iiber die in achter-form gewickelten Pick-up Spulen aufgenommen, wobei
die Spulen horizontal entlang der Radialachse der Helmholtzspulen verschiebbar sind zur
Detektion der in-plane als auch der out-of-plane Magnetisierung (vgl Abb. 4.3). Durch die

Probenhalter (Saphir)
Pick-up Heizelement

Helmholtz
Spulenpaar

Abbildung 4.3: Schematischer Aufbau des Probenhalters und der Spulen.

Verwendung des diamagnetischen Saphirs fiir alle tragenden Teile des AC-Suszeptometers
sind die magnetischen Stérungen des Probenhalters minimiert. Da aufgrund der nicht per-
fekt rechtwinkligen Anordnung der Helmholtzspulen gegeniiber den Pick-up Spulen das
Erregersignal auch ohne Probe gemessen wird, ist eine Kompensationsspule {iber einer
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Pickspule montiert. Diese wird mit dem FErregersignal gespeist, wobei Phase und Am-
plitude so eingestellt sind, dass die von der Erregerspule eingefangenen Felder zu Null
(Upness < 1079 V) abgeglichen werden.

Fiir die Bestrahlung klappt der Probenhalter um 90° nach unten und die Probe wird da-
bei in den Ionenstrahl gefahren. Uber die Strahlaufweitung vor Eintritt des Strahls in den
Kryostaten wird gewihrleistet, dass die Probe homogen {iiber ihre Flache bestrahlt wird.
Die auf der Probe auftreffende Fluenz wird mittels eines Faraday-Bechers, der auflerhalb
des Kryostaten angebracht ist, detektiert.

Zur Erfassung der Temperatur ist an dem Probenhalter eine Siliziumdiode (DT 470)
montiert. Um moglichst kleine Warmekapazitdten zu bilden, ist der Heizer ebenfalls auf
dem Probenhalter montiert. Dieser besteht aus drei in Reihe geschalteten 100 SMD-
Widersténden?. Die Saphirwelle, an der der Probenhalter fixiert ist, ist thermisch {iber
zwei Silberbéndchen an den Tankboden schwach angekoppelt. Diese Anordnung erlaubt
eine nahezu unabhéingige Variation der Temperatur von der Temperatur des Tankbodens.

4.4.3 Mess- und Steuertechnik

Die Ansteuerung aller Kompononenten im AC-Suszeptometer erfolgt durch die in einem
19” Gerédteturm eingebauten Gerite. Fiir die Kontrolle und Regelung der Temperatur an
der Probe kommt ein Temperaturkontroller LTC-10 der Firma Conductus zum Einsatz.
Die Temperatur wird iiber zwei Si-Dioden auf dem Probenhalter und am Boden des inne-
ren Kryostaten gemessen.

Um eine moglichst hohe Qualitdt des Messsignals zu erhalten, bildet der digitale Lock-
In Verstéirker SR850 der Firma Stanford Research das Herzstiick bei der Ansteuerung
der Helmholtzspulen (vgl. Abbildung 4.4). Ein im SR850 generiertes Sinussignal wird in
den Spannungs-Strom-Konverter Amp(1) gespeist. Die Amplitude des Stromsignals am
Ausgang des Verstérkers kann durch eine Gleichspannung (erzeugt am A/D-Ausgang des
SR850) um 40 dB variiert werden. Durch die drei Verstarkungsstufen im Verstérker ist es
moglich, den maximalen Strom zwischen 0..200 mA, 0..20 mA und 0..2 mA zu wihlen. Auf-
grund der stromgesteuerten Versorgung der Spulen hat eine ohmsche Widerstandsédnderung
der Helmholtzspulen keinen Einfluss auf die Feldstédrke des Erregerfeldes. Die tatsdchlichen
Strome durch das Helmholtzspulenpaar werden mit zwei Multimetern (Keithley DMM 199)
massefrei iiber einen Shunt detektiert. Dabei misst das eine Multimeter den AC-Anteil des
Stromes, das andere den DC-Anteil.

Um die oben erwéhnte Einkopplung des Erregersignals zu unterdriicken, ist eine Kompen-
sationsspule oberhalb einer der Pick-up Spulen montiert. Thre Ansteuerung Amp(2) erfolgt
mit einem Amp(1) identischen Verstéirker, wobei zuvor allerdings die Phase korrigiert wird.
Die Korrektur geschieht mit einem Phasenschieber, der ebenfalls durch eine externe DC-
Spannung gesteuert wird. Da die Phasenkompensation aus technischen Griinden nur in
einem Bereich von 0° bis 60° elektronisch variabel ist, kann man manuell iiber einen Wahl-

2Surface Mounted Device
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Abbildung 4.4: Schema der Steuerung des AC-Suszeptometers.

schalter eine fest eingestellte Phase von 0° bis 180° in 60° Schritten hinzuaddieren.

Das durch Induktion gewonnene Messsignal wird zunéchst durch den Vorverstéirker 5113
der Firma EG&G verstérkt, bevor es in den Lock-In Verstéarker gefiithrt wird. Um Stérungen
in den Signalleitungen zu vermeiden, wurden hier Triaxialkabel eingesetzt und das Mess-
signal symmetrisch zum Vorverstérker gefiihrt.

Der Probenhalter kann ebenfalls elektronisch gesteuert ein- und ausgefahren werden. Auch
hier erfolgt die Ansteuerung des entsprechenden Verstirkers (Motor) tiber einen D/A-
Wandler des Lock-In Verstérkers. Die Position des Probenhalters wird {iber eine Wider-
standsbahn in ein elektrisches Signal umgesetzt und durch einen A /D-Wandler des SR850
digital erfasst werden.

Die Verstarker Amp(1), Amp(2), der Phasenschieber ® und die Endstufe fiir den Pro-
benhalter wurden am Institut fiir Festkdrperphysik gefertigt und sind so speziell auf ihre
Arbeitsbereiche abgestimmt. Die Ansteuerung der Multimeter, des Temperaturkontrollers
und des Lock-In Verstérkers erfolgt iiber die universelle Schnittstelle GPIB. Das dafiir
bendtigte Programm wurde in der Programmiersprache Labview geschrieben.

4.4.4 Die Software fiir das AC-Suszeptometer

Die Software muss die Moglichkeit bieten, in mehreren Modi messen zu koénnen. Dies be-
zieht sich speziell auf y-Messungen in Abhéngigkeit von der Temperatur und dem magne-
tischen Feld. Des weiteren konnen die variablen Parameter wie Temperatur, AC B-Feld,
DC B-Feld, Frequenz und Harmonische bei jeder Messung frei gewahlt werden. Da der
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Programmcode sehr umfangreich ist, sollen im Folgenden nur die angewandten Konzepte
erlautert werden.

Temperatur

Da die Temperatur stets unabhéngig geregelt werden muss, lduft die Ansteuerung der Tem-
peratur iiber ein eigenstdndiges Unterprogramm. Es ist moglich, auf die Temperaturrege-
lung aus den verschiedenen Messprogrammen zuzugreifen. Bei Erreichen der Temperatur
innerhalb des angegebenen Toleranzbereiches wird dem momentan ausgefithrtem Messpro-
gramm eine Riickmeldung geliefert.

x(T)-Messungen

Fiir die Messung von x(7)-Messungen wird zunéchst iiber eine Maske die Anzahl der
Temperaturschritte eingestellt, die angefahren werden sollen. Weiterhin lassen sich obige
Parameter in ihren Grenzen (vgl. 4.4.5) frei wihlen. Fiir die Referenzmessungen wird die
Probe ausgeklappt und das ohne Probe eingekoppelte Feld gemessen. Es ist einstellbar,
wie oft bzw. nach wie vielen Messpunkten eine Referenzmessung vorgenommen werden
soll. Dies ist insbesondere dann von Nutzen, wenn die Suszeptibilitdt {iber einen groflen
Temperaturbereich gemessen wird, da sich die Induktivitit der Spulen und somit die Pha-
senbeziehung zwischen Erreger- und Antwortsignal éndert.

X(H)-Messungen

Typischerweise werden im AC-Suszeptometer x(7T')-Kurven aufgenommen. Es ist aller-
dings moglich, das Hystereseverhalten von ferromagnetischen Materialien in einem y(H)-
Diagramm zu messen. Hierfiir wird iiber ein konstantes H-Feld ein mit kleiner Amplitude
alternierendes Magnetfeld gelegt. Durch schrittweises Andern des konstanten Magnetfeldes
kann in jedem Punkt die Steigung der Hysteresekurve ermittelt werden.

Uber eine Eingabemaske kann die Dauer und die Samplingrate fiir das Durchfahren ei-
nes Hystereseastes eingestellt werden, wobei hier ein besonderes Ausstattungsmerkmal des
SR850 verwendet wird: Dieser verfiigt iiber die Moglichkeit, bis zu vier Datenspuren (Tra-
ces) gleichzeitig aufzuzeichnen. Somit ist eine synchrone Messwertaufnahme aller Para-
meter gewahrleistet. Bessere Ergebnisse werden erzielt, wenn die Hysteresekurve mehrere
Male durchlaufen und durch Mittlung das Rauschen reduziert wird. Die Erfassung einer
X (H)Kurve erfolgt nach folgendem Protokoll:

1. Zunéchst wird die richtige Temperatur gewahlt und gewartet, bis sich die Temperatur
in einem einstellbaren Intervall der Solltemperatur angenéhert hat.

2. Anschlieend wird das alternierende H-Feld auf die entsprechende Amplitude gefah-
ren und das konstante H-Feld auf Null gesetzt.

3. Nun folgt der Abgleich des Messsignals auf Null durch Einstellen der Kompensa-
tionspule. Dabei wird die Phase, als auch die Amplitude so variiert, dass das Mess-
signal nur noch Rauschen aufweist (Uess < 1072 V).
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4. Aufgrund von Temperaturdriften in den Erregerspulen &éndert sich deren Indukti-
vitdt und somit die Phasenbeziehung zwischen Erreger- und Kompensationsspule.
Deswegen wird nach Erreichen der maximalen Feldstérke die Probe ausgeklappt und
dann das noch nicht kompensierte Erregerfeld gemessen. Anschlieend wird die Probe
wieder eingeklappt und weiter gemessen. Nach erfolgreicher Messung wird der eben
bestimmte Untergrund von den Messdaten abgezogen.

5. Um eine bessere Signalqualitdt zu erhalten, wird die Probe mehrere Male (1..20)
gemessen und dann dariiber gemittelt.

Es hat sich gezeigt, dass ein erneuter Kompensationsabgleich zu langwierig ist und die
Phasendriften verursacht durch die Erregerspulen so klein sind, dass keine Messgenauig-

keit am Lock-In Verstérker eingebiifit wird. Aufgrund dessen hat sich die oben beschriebene
Methode bewéhrt.

Die erfassten Daten werden einerseits in einer Textdatei, andererseits in einem binércodier-
ten Format abgespeichert. Zu jeder Messung wird zusétzlich eine Protokolldatei im Ascii-
Format generiert, die eine Auflistung der verwendeten Einstellungen beinhaltet.

Software zur Auswertung der Daten

Da aufgrund der Menge an Daten, die wihrend einer Messung gewonnen werden, her-
kémmliche Programme wie Excel oder Origin zu unhandlich sind fiir eine schnelle Da-
tenauswertung, kommt hier ebenfalls ein selbstgeschriebenes LabView Programm zum
Einsatz. Mittels der Protokolldatei ist es moglich, die Normierung der Rohdaten nach
Frequenz und Erregeramplitude automatisch durchzufiihren. Ferner bietet das Programm
die Moglichkeit, einzelne Ausreifler zu erkennen und zu eliminieren, bevor die Mittelung
vollzogen wird. Die verarbeiteten Daten werden ihrerseits im Ascii-Format abgespeichert
mit einer begleitenden Protokolldatei zum Nachvollziehen aller Bearbeitungsschritte. Fiir
die endgiiltige Auswertung der Daten besteht die Moglichkeit sie iiber eine Maske in das
Computerprogramm Origin zu laden.

4.4.5 Arbeitsbereich des AC-Suszeptometers

Der He-Kryostat erlaubt einen Betrieb im Temperaturbereich von 6..320 K. Eine Kalibrie-
rung des Magnetfeldes der Helmholtzspulen erfolgte mit dem digitalen Teslameter FM210
der Firma Projekt Elektronik GmbH. Dafiir wurde ein konstanter Strom an die Spulen
angelegt und die Hallspannung des Sensors aufgezeichnet (vgl. Abb. 4.5 links). Der li-
mitierende Faktor fiir die Erzeugung der Magnetfelder ist der Ohmsche Widerstand der
Erregerspulen und ihre Selbstinduktivitdt. Da der Innenwiderstand der Spulen bei Raum-
temperatur etwa 502 betrdgt, erwérmt sich der innere Aufbau bei Spulenstrémen mit
mehr als 50 mA sehr schnell. Damit geht einher eine apparaturbedingte Phasenverschie-
bung, die eine stabile Messung nicht zulésst. Bei tiefen Temperaturen (< 100 K) sinkt der
Spulenwiderstand auf etwa 25 (2, weswegen hier grolere Magnetfelder bei gleichzeitig sta-
biler Messung angelegt werden kénnen.
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Abbildung 4.5: Links: Eichung des Magnetfeldes des Helmholtzspulenpaares nach dem
Erregerstrom. Rechts: Testmessung des Ubergangs Supra- nach Normalleitung an Niob.

Eine Testmessung zur Bestimmung der Temperaturgenauigkeit und der Funktionstiichtig-
keit des AC-Suszeptometers ist in Abb. 4.5 rechts gezeigt. Hier wurde ein Stiick massives
Niob auf seinen Phaseniibergang von supra- nach normalleitend untersucht. Bei der Mes-
sung lag ein AC H-Feld von 0,1 Oe bei einer Frequenz von 530 Hz an.

Der Arbeitsbereich des AC-Suszeptometers ist in Tabelle 4.2 zusammengefasst. Die Emp-
findlichkeit des AC-Suszeptometers kann nicht direkt angegeben werden, da sie einer-
seits von der Probengeometrie, andererseits von der Probenpositionierung auf dem Halter
abhéngt. Durch Vergleichsmessungen von derselben Probe im AC-Suszeptometer und mit
SQUID Magnetometrie lasst sich das Auflésungsvermogen abschétzen. Fiir diinne Filme,
gemessen in in-plane Orientierung ergibt sich ein Wert von g > 5 - 107° emu. Ein grofler
Vorteil gegeniiber der SQUID Magnetometrie ist die vergleichsweise kurze Messdauer von
120 Minuten. In dieser Zeit werden 20 einzelne Messungen mit jeweils 800 Datenpunkten
erfasst, iiber die mit der Nachbearbeitung gemittelt wird.

Tabelle 4.2: Arbeitsbereich des AC-Suszeptometers

| Parameter |  Bereich | bei |

Temperatur 6..320 K -
Frequenz | 50 Hz..10 kHz -
AC H-Feld | 0,001..500e | f = 50Hz..1kHz
0,001..50e | f =50Hz..10kHz
DC H-Feld | —80..80Oe T > 100K
—120..120 Oe T < 100K
Harmonische 0..10 -




Kapitel 5

Untersuchung paramagnetischer FeAl
Filme auf Al,O;3

In Kapitel 5.1 werden die FeAl-Filme mittels AFM auf ihre Topographie hin untersucht.
Dabei ergeben sich Unterschiede in der Oberflichenstruktur in Abhéngigkeit von der Film-
praparation beziiglich des Temperschrittes.

Anschlielend wird erlautert in Kapitel 5.2, was die Charakterisierung der FeAl-Filme mit-
tels Rontgendiffraktometrie beziiglich ihrer strukturellen Eigenschaften ergibt. Da die ers-
ten Resultate auf (000 1) geschnittenen Saphir erzielt wurden, widmen sich die Kapitel 5.3
und 5.4 der Epitaxie und der chemischen Ordnung der FeAl auf dieser Saphiroberfléiche.
Im darauffolgenden Kapitel 5.5 werden die Ergebnisse der FeAl-Filme auf verschiedenen
Schnittrichtungen des Saphirsubstrates présentiert.

Zuletzt werden in Kapitel 5.7 die FeAl Filme auf ihre magnetischen Eigenschaften unter-
sucht in Abhéngigkeit von der Temperatur und der Substratorientierung.

5.1 Topographie der FeAl Filme

Bei der Praparation von Metallschichten auf einem kristallinen Substrat ist von anderen
Materialsystemen bekannt, dass die Substrattemperatur sich auf die Art des Wachstums
des dariiber préparierten Metallfilms auswirkt [94]. Ahnlich verhilt es sich bei dem Ma-
terialsystem FeAl auf Al,O3. Ein Indiz fiir unterschiedliche Wachstumsmodi ist die Ober-
flachentopographie, die durch Rasterkraftmikroskopie (AFM) bestimmt woden ist.

Fiir die topographische Untersuchung wurden zwei FeAl Filme auf (000 1) Saphir préipariert.
Wéhrend der erste bei Raumtemperatur deponiert wurde, war bei der zweiten Probe das
Substrat wéhrend der Deposition auf 600°C geheizt. Der Vergleich beider Oberflichen
lasst sich anhand Abb. 5.1 ziehen. In Bild a) ist der bei Raumtemperatur hergestellte Film
dargestellt, in Bild b) ist der bei 600°C Substrattemperatur deponierte Film gezeigt. In Ab-
bildung a) weist die Oberfliche des FeAl Films nur eine Rauigkeit identisch der des Al,O3
Substrats auf. Die Standardabweichung betriagt 0,24 nm. Im Gegensatz dazu wichst FeAl
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kolumnar bei geheiztem Substrat ab einer Temperatur von 500°C. Man beachte hier die
unterschiedliche Skalierung der Farbkodierung fiir die z-Achse. Die Hohe der Saulen liegt
in der GroBenordnung der Filmdicke, wobei die Grofle der Korner im Bereich von 50 bis
200nm liegt. Der Film aus Abb. 5.1 b) ist jedoch elektrisch leitend, sodass der Film zu-
mindest eine perkolierte Fléche bildet. Anhand der Literatur kann das Filmwachstum bei
Umgebungstemperatur mit dem Frank-van-der-Merwe-Wachstum [35] beschrieben werden,
bei erhohten Temperaturen ist es vergleichbar mit dem Stranski-Krastanov-Wachstum [36]
aufgrund des geringen elektrischen Widerstandes trotz Saulenwachstums.

0.00

Abbildung 5.1: AFM-Aufnahme von FeAl-Filmen auf (000 1) Saphir a) bei Raumtempera-
tur deponiert b) Deposition von FeAl bei geheiztem Substrat (600°C) ¢) ez-situ Tempern
des in a) gezeigten FeAl-Films.

Im Kapitel 5.2 wird diskutiert, dass sich mit Anlassen der Probe die kristalline Struktur
des FeAl Films éndert. Fiir viele Applikationen ist es wiinschenswert eine glatte Oberfléiche
zu erhalten. Dies kann erreicht werden, wenn die Probe erst nach der Deposition bei Um-
gebungstemperatur des FeAl Films getempert wird. Die Oberflichenrauigkeit erhéht sich
beim ex-situ Anlassen fiir eine Stunde bei 600°C lediglich um einen Faktor drei im Ver-
gleich zur Rauigkeit der urspriinglichen Probenoberfldche. Eine topographische Aufnahme
der ex-situ getemperten Probe ist in Abb. 5.1 ¢) dargestellt. Die Rauigkeit steigt zwar auf
0,69 nm, es findet sich aber kein Sdulenwachstum wie in Abb. 5.1 b).

Das kolumnare Wachstum des FeAl ist dabei nicht auf den (0001) geschnittenen Saphir
beschriinkt. Es tritt auch bei (1120) und (1102) geschnittenem Saphir auf, wobei die Ori-
entierung und die Grofle der Korner variieren. Details werden in Kapitel 5.5 diskutiert.

5.2 Rontgenstrukturanalyse der FeAl Filme

Entgegen vielen anderen Metalllegierungen erscheint FeAl nach Praparation mit Laserab-
lation als diinner Film auf Al,O3 mit amorpher oder zumindest nanokristalliner Struktur.
In Abb. 5.2 ist ein Rontgendiffraktogramm von einem 100 nm dicken FeAl Film auf Saphir
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Abbildung 5.2: 20-O-Diffraktogramm eines bei Raumtemperatur deponierten FeAl-Films
auf (0001) Saphir mit schrittweisem Tempern fiir eine Stunde bei der angegebenen Tem-
peratur unter Benutzung von Co-K, Strahlung.

(000 1) gezeigt, aufgenommen mit dem Rontgengerit des Instituts fiir Mikro- und Nanoma-
terialien der Universitdt Ulm. Die Stochiometrie des Films betriagt Fess Alys. Das schwarze
Diffraktogramm in Abb. 5.2 gibt die Struktur der Probe direkt nach der Filmdeposition
bei Umgebungstemperatur wieder, wobei die Auftragung der Intensitét in logarithmischer
Darstellung erfolgt. Die vorhandenen Reflexe kénnen dabei wie beschriftet dem Saphir-
substrat (0006) und dem Probenhalter zugeordnet werden. Da man zun#chst von einem
polykristallinem Film ausgeht, wird mindestens der intensitétsreichste Reflex von FeAl
(110) bei einem Winkel von 20 = 51,795° erwartet. Dieser kann allerdings nicht an der
angegeben Position detektiert werden, was den Riickschluss auf einen nanokristallinen oder
sogar amorphen FeAl Film zulésst.

Fiir die temperaturabhéingige Untersuchung wird die Probe unter einer Ar-Schutzgas-
atmosphére auf 300°C, 400°C, 500°C und 600°C angelassen und dort eine Stunde gehalten.
Anschlielend sind die Diffraktogramme in Abb. 5.2 bei einer Probentemperatur von 200°C
gemessen worden um die gesamte Messzeit zu minimieren.
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Man erkennt mit steigender Anlasstemperatur die Ausbildung eines Reflexes im Bereich
51° <20 < 52° wobei das Maximum des Reflexes mit steigender Temperatur zu groferen
Winkeln schiebt (siehe violette Linie in Abb. 5.2) . Dies ist gleichbedeutend mit einer
Verkleinerung der FeAl Gitterkonstanten a von anfénglich 2,9147 A nach 2,9065 A. Der
Literaturwert fiir FeAl Bulkmaterial liegt bei 2, 8954 A [95]. Die Defekte in dem zunichst
stark gestorten, nanokristallinen Film heilen aus unter Formierung eines polykristallinen
FeAl Films, dessen Korner mit steigender Temperatur wachsen. Mithilfe des Scherrer-
Algorithmus [84] lésst sich bei bekannter Rontgenoptik die Grofle der Kristallite des FeAl-
Filmes berechnen. Zusammengefasst sind die Ergebnisse in Tabelle 5.1 dargestellt. Die
Reflexe des Substrats variieren dabei wie erwartet weder in der Intensitédt noch im Winkel.
Anhand des vorherigen Abschnitts ist bestétigt, dass sich in dem amorphen FeAl Film

Tabelle 5.1: Reflexe aus Abb. 5.2 gemessen mit Co-K, Strahlung. In den letzten zwei Zeilen
sind die Literaturwerte fiir die Reflexe und die Gitterkonstanten angegebenen.

20 Zuordnung Gitterkonstante FWHM Grofe der
[A] Kristallite [A]
48,48° CoK,1 Al,O3 (0006) 2,17917 0,048° 00
48,59° CoK,2 Al,O3 (0006) 2,17425 0,048° 00
51,44° @ 300°C  FeAl (110) 2,061(05) 0,65(3)° 169
51,46° @ 400°C  FeAl (110) 2,060(45) 0,49(0)° 209
51,59° @ 500°C  FeAl (110) 2,055(61) 0,10(5)° 976
51,60° @ 600°C  FeAl (110) 2,055(24) 0,16(3)° 629
51,795° @ 25°C  FeAl (110) 2,04735 [95] - -

[
48,807° @ 25°C  CoKay AlO3 (0006)  2,16533 [96] - -

nach Anlassen auf 600°C Kristallite mit einer Korngrofie von iiber 60 nm ausbilden. Dies
wird bestétigt durch eine Aufnahme des FeAl Films mittels Transmissionselektronenmi-
kroskopie. In Abb. 5.3 ist eine Querschnittsaufnahme des FeAl Films auf (0001) Saphir
gezeigt. Der Helligkeitsunterschied in der FeAl Schicht, der in diesem Fall durch verkippen
der Probe gewonnen wird und Riickschliisse auf die Verkippung der Kristallite zulésst,
zeigt Korngréflen von bis zu 100 nm Ausdehnung. Die hier bestimmten Korng6ien sind in
guter Ubereinstimmung mit den in Tabelle 5.1 angegebenen Werten.

Die Orientierung der Korner beziiglich der Substratoberfliche erhélt man {iber ein grof3-
winkliges 20-0O-Diffraktogramm. Dafiir wurden zwei Proben gleichzeitig bei Raumtempe-
ratur pripariert. Wihrend eine von beiden unter Vakuum (p < 1-10"®mbar) auf 600°C
geheizt wurde, ist die andere direkt nach der Prédparation mittels Rontgendiffraktometrie
im Institut fiir Festkorperphysik untersucht worden (siehe Abb. 5.4). Aufgrund der Cu-
Rohre liegen hier die erwarteten Reflexe von Saphir und FeAl bei kleineren Winkeln im
Vergleich zu den vorherigen Messungen mit einer Co-Rohre.

Klar erkennbar sind in beiden Diffraktogrammen die Reflexe des (000 1) Saphirsubstrates

1120 Stunden bei 800°C, Abkiihlen auf Raumtemperatur innerhalb von 96 Stunden
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Abbildung 5.3: FeAl Korner auf (000 1) Saphir nach Anlassen der Probe auf 450°C fiir 1
Stunde.
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Abbildung 5.4: 20-Q-Diffraktogramm eines bei Raumtemperatur deponierten und eines
anschlieend bei 600°C getemperten FeAl-Films auf (000 1) Saphir.

in erster und zweiter Beugungsordnung bei den Winkeln 20 = 41, 683° und 20 = 90, 705°.
Wie in den Experimenten, durchgefiihrt im Institut fiir Mikro- und Nanomaterialien, er-
scheinen bei der ungetemperten Probe keine Reflexe des FeAl Films. Nach Anlassen des
Films sind zwei weitere Reflexe sichtbar, die der (110) Orientierung des FeAl Films in
erster und zweiter Beugungsordnung zugeordnet werden koénnen. Die Winkel betragen
20 = 44,225° fiir (110) und 20 = 97,702° fiir (220). Entgegen der Erwartung eines poly-
kristallinen FeAl-Films sind keine weiteren Reflexe im Diffraktogramm vorhanden, obwohl
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die Intensitét ausreichend wire (vgl. Anhang B.2). Dies ldsst darauf schlieflen, dass eine
Textur beziiglich der Relation Al,O3 (0001)|] AlFe (110) vorliegt. Diese soll im folgenden
Kapitel genauer erfasst werden.

5.3 Epitaxie von FeAl auf (0001) Saphir

Fiir die Bestimmung einer moglichen epitaktischen Beziehung zwischen FeAl Film und Sa-
phirsubstrat muss zunédchst die Orientierung des Substrats beziiglich der Rontgenapparatur
ermittelt werden. AnschlieSend wird die Orientierung des FeAl-Filmes mit der erhaltenen
Substratorientierung in Beziehung gesetzt. Anhand der beiden Polfiguren kann man auf
die Orientierung zwischen Film und Substrat schlieflen.

Weiterhin wird die Grenzfliche des FeAl Films durch Transmissionselektronenmikrosko-
piemessungen untersucht. Dies gibt einerseits Aufschluss auf Verspannungen, andererseits
zeigen Beugungsbilder die Orientierung eines FeAl Korns gegeniiber dem Substrat. Durch
Elektronenriickstreuverfahren (engl.: Electron Backscatter Diffraction; EBSD) in einem
Rasterelektronenmikroskop lésst sich die Verteilung der Kornorientierungen bestimmen.

Bei (000 1)-geschnittenem Saphir kann die Orientierung am einfachsten mit Hilfe des (112 3)
Reflex ermitteln werden, der um ¥ = 61, 2° gedreht aus der Probennormalen erscheint. Auf-
grund der nicht bekannten Orientierung muss dafiir die Probe um den Winkel & um 360°
gedreht werden. Da trotz sorgfiltigen Einbaus der Probe diese auf dem Probenhalter leicht
gekippt sein kann, wird W nicht starr eingestellt, sondern bei jedem angefahrenen Winkel ¢
leicht um den zu erwartenden Reflexwinkel variiert. Selbige Prozedur wird zur Vermessung
des FeAl Films benotigt. Hierbei ldsst sich die Beziehung am besten mit dem (110)-Reflex
der um ¥ = 60° gekippten Probe gegeniiber der Probennormalen ermitteln. Die fiir das
Substrat erhaltenen Reflexe sollten somit bei leicht gréfleren W-Winkeln auftreten.

Die erhaltenen Reflexe der Polfigurmessung sind in Abb. 5.5 a) dargestellt. Die sechszéhlige
Symmetrie der Reflexe in der Polfigur steht in Einklang mit der sechszéhligen Symmetrie
entlang der (000 1)-Achse von Saphir, wobei die radiale Aufweitung der Reflexe auf die
verwendete Schlitzblende vor dem Detektor zuriickzufiihren ist.

Anhand von Tabellen des Programms PCpdfWIN [95, 97] und dem Simulationsprogramm
CARINE [98] lassen sich die Reflexe entsprechend zuordnen. Sechs der 18 erhaltenen Re-
flexe konnen dem Substrat zugewiesen werden und sind mit der entsprechenden Richtung
markiert. Aufgrund der hexagonalen Struktur von Saphir werden die vier Millerschen In-
dizes (hjkl) verwendet. Durch Projektion der (1123) Reflexe in die Ebene, erhilt man die
Orientierung des Substrates in der Ebene, wobei die (1210)-Achse horizontal (® = 90°) und
die (101 0)-Achse vertikal (® = 0°) ausgerichtet ist. Um die verbleibenden zwdlf Reflexe zu
verstehen, wurde zunéchst eine Simulation zur Berechnung der erwarteten Winkel der Re-
flexe der (110)-Gitterebenen des FeAl-Films durchgefiihrt (siehe Abb. 5.5 b). Der besseren
Ubersicht wegen sind die (110) Reflexe in der Simulation mit roten Linien verbunden. In
der Simulation sind die Winkel der markierten Reflexe in ¥ und & identisch zu denjenigen
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Abbildung 5.5: a) Polfigur eines getemperten FeAl-Film auf (000 1) Saphir. In blau ist die
Orientierung des Substrats angegeben, in schwarz die des FeAl Films; b) Simulation der
Reflexe von FeAl orientiert in (110) beziiglich der Probennormalen.

in Abb. 5.5 a), die ebenfalls mit einer roten Linie verbunden sind. Nun wird augenscheinlich
klar, dass es mehrere mogliche Orientierungen der bee-Zelle des FeAl-Films auf der (000 1)
Saphiroberfliche gibt, da sich aus Symmetriegriinden bei Drehung des Substrats um 60°
um die Normale eine dquivalente Oberflidche ergibt. Die weiteren Reflexe in (110) Richtung
aufgrund der Symmetrie sind in Abb. 5.5 a) mit einem griinen und einem orangen Rechteck
markiert.

Die epitaktische Beziehung zwischen FeAl und (000 1) Saphir ist insofern erstaunlich, als
dass sie sich wiahrend der Deposition bei geheiztem Substrat als auch nach der Depositi-
on mit anschlieBendem Tempern der Probe ausbildet. Der einzige Unterschied bei beiden
Methoden liegt in der Rauigkeit der Oberfliche des FeAl Films (vgl Kapitel. 5.1). Zur
Untersuchung der Grenzschicht zwischen Al,O3 und FeAl einer postgetemperten Probe
wurden in der Abteilung , Materialwissenschaftliche Elektronenmikroskopie der Universitét
Ulm*“ Querschnitte mit Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) untersucht. Der FeAl
Film wurde bei Raumtemperatur deponiert und anschlieend fiir eine Stunde auf 450°C
angelassen. Die durch RBS ermittelte Stochiometrie des Films auf dem (000 1) geschnit-
tenen Saphir betrigt Fes;Alys. In Abb. 5.6 ist ein hochaufgelostes TEM Bild (HRTEM)
der Grenzschicht eines epitaktischen FeAl Films auf (0001) Saphir dargestellt. Man er-
kennt klar die Atomlagen des Saphirs und des FeAl Films. Die Grenzfliche weist keinerlei
Defekte auf und der Film ordnet sich perfekt beziiglich der Oberflichennormalen in der Ori-
entierung [110]gea1||[000 1] a0, auf dem Substrat an. Innerhalb eines FeAl Korns liegt eine
perfekte Epitaxie vor. Aufgrund der dreifachen Anordnungsmoglichkeit der FeAl Korner
auf dem (0001) Saphir ist der Film nicht einkristallin, sondern weist Korner mit einer
Grofle von bis zu 100 nm auf. Die Epitaxiebeziehung kann nun wie in Tabelle 5.2 notiert
werden. Es sind zwar nur zwei Ebenen zur vollstindigen Beschreibung der epitaktischen
Beziehung notwendig, dennoch lésst sich hier aufgrund der orthogonalen Kristallachsen der
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Abbildung 5.6: HRTEM Aufnahme der Grenzschicht eines epitaktischen Fes;Alyz Films auf
(000 1) Saphir nach Anlassen bei 450°C fiir eine Stunde.
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Abbildung 5.7: HRTEM Beugungsbild eines gréfleren Bereiches eines epitaktischen FeAl
Films auf (000 1) Saphir: Die FeAl Kristalle sind um 0° und +1,4° gegeniiber der Proben-
normalen auf dem Substrat verkippt.

Vollstéandigkeit halber ein rechtwinkliges Dreibein angeben.
Die Epitaxie kann anhand von TEM Beugungsbilder iiberpriift werden. In Abb. 5.7 ist
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Tabelle 5.2: Epitaxiebeziehung von FeAl (110) auf (000 1) Saphir

FeAl auf (000 1) Saphir

Probennormale: Al,O3 (0001)]| FeAl (110)
Probenebene 1: Al,O3 (1010)]] FeAl (112)
Probenebene 2: Al,O3 (1210)]] FeAl (111)

3 Orientierungsmoglichkeiten

das Beugungsbild zu einem grofleren Bereich des epitaktische FeAl Films und dem (000 1)
geschnittenen Saphirsubstrat dargestellt. Die Richtungen sind entsprechend farblich ge-
kennzeichnet, wobei die Substratoberfliche in der vertikalen Ebene liegt. Der einfallende
Elektronenstrahl steht senkrecht auf der (1120) Ebene des Saphirs, respektive senkrecht
auf der (111) Ebene des FeAl Kristalls. Dies steht nicht im Widerspruch zu Abbildung
5.5, da diese Richtungen dquivalent sind. Zwar ist der Winkel in FeAl zwischen der [100]
und der [111] Richtung nominell 35,26° und nicht 30°, was aber durch eine Verzerrung der
Einheitszelle in (000 1) Richtung beim Wachstum kompensiert wird. Dies ist ersichtlich
anhand des Sechsecks in Abb. 5.7, welches hier mit gleichen Kantenldngen eingezeichnet
ist. Das FeAl Gitter passt sich in [110] Richtung dem Al,O3 Gitter in [101 0] Richtung an.
Zusétzlich erkennt man parallel zur [000 1] Richtung des Saphirs drei [110] Reflexe des FeAl
Films, markiert durch jeweils ein cyanfarbenes Oval. Diese lassen auf eine Verkippung der
FeAl Kristalle um 0° und +1, 4° bezitiglich der Probennormalen schlieen. Die Diskrepanz
zwischen der Epitaxie bestimmt {iber die Polfigur und der Epitaxie bestimmt durch TEM
Beugungsbilder kann an dieser Stelle noch nicht ausreichend gedeutet werden.

Um das Wachstum innerhalb eines Korns zu bestimmen, kénnen durch zweifache Fou-
riertransformation und der gezielten Filterung der Frequenzen parallel und senkrecht zur
Substratoberfliche die Atomebenen senkrecht und parallel zur Oberfliche dargestellt wer-
den. Dafiir wird in Abb. 5.8 a) ein Bereich ausgewihlt, der sowohl FeAl Film als auch
Substrat beinhaltet. Nach der Fouriertransformation, zu sehen in Abb. 5.8 b), werden die
ersten Beugungsreflexe horizontal und vertikal durch Filtern extrahiert und durch eine
inverse Fouriertransformation in der Bilddarstellung wiedergegeben. In Abb. 5.8 ¢) und
d) sind die Gitterebenen aufgetragen. Die horizontalen Ebenen des FeAl Films verlaufen
parallel zu den Ebenen des Substrats, d.h. die Gitterebenen des FeAl Films sind nahezu
defektfrei parallel zur Saphiroberfliche ausgerichtet. Das Wachstum senkrecht zur Ober-
fliche weist schon nach wenigen Atomlagen Verdrehungen und zusétzliche Gitterebenen
auf, was auf die Fehlanpassung der hexagonalen Saphiroberfliche gegeniiber der rechtecki-
gen Struktur der FeAl (110) Fliache zuriickzufiihren ist. Dies erkliart die Unstimmigkeiten
zwischen der Orientierung von FeAl zu Substrat in den hoch aufgelosten TEM Bildern und
den Rontgenmessungen.

Ein weiteres Verfahren zur Bestimmung der Kristallitgroen und der Verkippung der
Korner stellt das sogenannte Elektronenriickstreuverfahren (engl.: Electron Backscatter
Diffraction; EBSD) dar. Durch die EBSD-Vermessung ist es zusétzlich moglich, die Orien-
tierung der Korner beziiglich des Substrats und zu ihren Nachbarn zu bestimmen [99].
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Abbildung 5.8: Ebenenanalyse von FeAl auf (000 1) Saphir: a) Bildauswahl fiir die Fourier-
transformation; b) Beugungsbild mit den gefilterten Reflexen; ¢) inverse FT der horizon-
talen Ebenen; d) inverse FT der vertikalen Ebenen.

Anhand Abb. 5.6 und Abb. 5.7 hat man gesehen, dass die Korner in der (110)-Richtung
wachsen, aber leicht verkippt sind. Dies kann durch Abb. 5.9 bestétigt werden, in der farb-
kodiert die Orientierungen der Kristallite beziiglich der Filmnormalen aufgetragen sind.
Entsprechend dem Farbdreieck konnen die Richtungen [100], [111] und [110] den Farben
rot, blau und griin zugeordnet werden. In den griinen Bereichen liegt die (110) Ebene des
FeAl Films parallel zur (000 1) Ebene des Substrats. Die schwarzen Flichen sind Bereiche,
in denen eine Kikuchi-Analyse nicht moglich war. Mittels des am linken Rand angegeben
MafBstabes lisst sich eine gute Ubereinstimmung der KorngréBen mit den nach der Scher-
rerformel berechneten Werten und der TEM Abbildung in Schaubild 5.3 feststellen. Bei
der statistischen Analyse der Winkel zwischen den Koérnern findet man, dass iiber 60%
der FeAl-Korner mit ihrer (110) Achse senkrecht zur Subtratoberfldche orientiert sind und
somit der Winkel zwischen ihnen 0° betrigt. Ein kleiner Teil von 8% weist eine Verkippung
von unter 2° auf, was in Einklang mit dem Beugungbild 5.7 steht. Zu einem kleinen Teil von
jeweils unter 2% treten Verkippungen der Korner bei Winkeln, die mit den Atomebenen
niedriger Millerindizes iibereinstimmen, auf. Das bedeutet, dass die Koérner untereinander
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Abbildung 5.9: Ortsaufgeloste EBSD-Messung eines getemperten FeAl Films auf (000 1)

Saphir; oben links: Farbdreieck fiir die Kodierung der Raumrichtungen; oben rechts: Re-

konstruktion der Kristallorientierung des aufgenommenen Filmbereiches beziiglich der Pro-

bennormalen; unten: Haufigkeit der Winkel zwischen den Kristalliten.

nicht beliebig verdreht sind, sondern sich bevorzugt in 30° (£[211][100]), 45° (£[110][100])
und 60° (£[011][110]) anordnen.

Anhand der gewonnen Daten ldsst sich nun eine Rekonstruktion der Grenzschicht von FeAl
auf (000 1) geschnittenem Saphir erstellen. Diese ist in Abb. 5.10 gezeigt. Die relative Lage
der Saphiratome ist farbkodiert eingetragen, wobei die schwarzen Kreise mit stédrkerem
Rand den Sauerstoffatomen an der Oberfliche entsprechen. Dariiber gelegt ist die Gitter-
struktur von FeAl mit gelben Kreisen gekennzeichnet. Die schwarzen Striche zwischen den
Al Atomen des FeAl Gitters geben den Schnitt entlang der (110) Ebenen wieder. Anhand
der eingezeichneten Richtungen ldsst sich die Orientierung des FeAl Gitters auf dem Saphir
entsprechend vorher angegebenen epitaktische Beziehungen nachvollziehen. Es ist davon
auszugehen, dass Saphir mit einer Sauerstoffschicht den Kristall abschliefit. Dies ist in
Abb. 5.10 durch die dicken schwarzen Ringe dargestellt, die sich direkt an der Saphirober-
fliche befinden. Alle anderen Atome des Saphirs sitzen unterhalb der Kristalloberfliche,
wobei der Abstand zur obersten Atomschicht in der Farbe der Ringe entsprechend der
Skala in Angstrom kodiert ist.

Entsprechend den TEM Aufnahmen gilt die epitaktische Relation [112]gea; || [1010]a1,0,
und [111]pea; || [1210]a1,0,- Weiterhin ist ersichtlich, dass eine Drehung des FeAl Gitters
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Abbildung 5.10: Rekonstruktion der Grenzflache zwischen FeAl und (000 1) Saphir. Die ato-
maren Lagen der Saphiratome sind farbkodiert beziiglich der Saphiroberfliche (bei 0 nm)
angegeben. Das FeAl Gitter liegt mit Schnitt entlang der (110) Ebenen und ist mit gelben
Atomen gekennzeichnet.

in der Ebene um wenige Grad im Uhrzeigersinn auf die mittels Rontgen bestimmte epi-
taktische Relation fiihrt. Dort gilt die Beziehung [001]pear || [1120]a1,05 bzw. [110]pear ||
[110 0] a1,0,- Die XRD Messung ist eine integrative Messmethode und vermisst den gesamten
Film. Jedoch sind die bei Aufnahme der Polfigur detektierten Reflexe entlang der ¢-Achse
sehr scharf. Daraus lésst sich schlieflen, dass sich wiahrend des Temperprozesses eine Ori-
entierung einstellt und die umliegenden Korner sich entlang dieser ausrichten. Anhand der
statistischen Analyse durch die EBSD Messung kann der Anteil der in der Probenebene
gedrehten Korner mit 8% zur Gesamtfliche angegeben werden.
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5.4 Chemische Ordnung der FeAl Filme auf (0001)
Saphir

Bisher wurde lediglich das Wachstum des FeAl Kristalls auf der (000 1) Saphiroberfléche
untersucht. Da in Kapitel 5.7 auf die Magnetisierung des FeAl Films eingegangen wird und
diese mit der chemischen Ordnung korreliert, wird eine zusétzliche Methode zur Detektion
der Ordnung benétigt.
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Abbildung 5.11: a) Polfigur von FeAl (110) auf (000 1)-Saphir gemessen in der (111)-
Richtung von FeAl; b) Simulation der Reflexe mit CARINE mit zusétzlich eingetragener
Substratorientierung in marineblau.

Aufgrund der unterschiedlichen Atomformfaktoren von Fe und Al sollte der in der bce-
Struktur verbotene (111) Reflex nachweisbar sein [100, 101]. Entsprechend klein ist die
theoretisch zu erwartende Intensitat mit 3% beziiglich des (110) Reflexes mit 100% (sie-
he Anhang B.2). Hinzu kommt, dass die chemische Ordnung nicht vollstindig ausgebildet
wurde und es folglich chemisch ungeordnete Bereiche gibt, die nicht zur Intensitét des Re-
flexes beitragen. Weiterhin erschwert die Messung, dass der Reflex unter der Verkippung
von ¥ = 35,26° gegen die Probennormale erwartet wird und damit die effektive Proben-
flache zusatzlich verringert ist.

Insofernn kann keine quantitative Aussage iiber den Ordnungsgrad gemacht werden. In
Abb. 5.11 sind die in (111)Richtung gemessenen Reflexe gezeigt, wobei die Orientierung
der Probe dieselbe ist wie in Abb. 5.5. Die Position stimmt mit den in CARINE simulierten
Reflexen {iberein und ist ein heuristischer Hinweis auf einen guten Ordnungsgrad der FeAl
Struktur. Somit ist es moglich, durch Tempern der Probe nach der Filmdeposition nicht
nur eine epitaktische Orientierung beziiglich des Substrats einzustellen, sondern auch in
der FeAl Legierung die B2-Phase zu induzieren.
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5.5 Epitaxie von FeAl auf (1120) Saphir

Die gewonnenen Erkenntnisse aus Kapitel 5.3 implizieren nun eine Vergleichsmessung des
epitaktischen Wachstums auf Al,O3 Substraten anderer Schnittrichtungen. Dafiir wurden
Saphirproben mit Schnitt entlang der (112 0) und (1102) Ebenen verwendet und nach glei-
cher Methode wie im vorherigen Kapitel préapariert und auf ihre Epitaxiebeziehung zum
Substrat untersucht. .

Die (112 0) Ebene ist dhnlich wie die (000 1) Ebene eine der Hauptachsen im Saphirkristall,
wobei beide senkrecht aufeinander stehen. Entgegen der 6-zéhligen Symmetrie der (000 1)
Oberflache liegt hier nur noch eine 2-zéhlige Symmetrie vor.

In Abb. 5.12 sind die Ergebnisse der Réntgenuntersuchung eines FesoAlsg Films auf (1120)
Saphir dargestellt. Der Film wurde bei Raumtemperatur gewachsen und die Probe an-
schlieBend bei einer Temperatur von 600°C eine Stunde lang unter UHV Bedingungen
geheizt. Anhand des Rontgendiffraktogramms in Abb. 5.12 a) erkennt man ein Wachstum
des FeAl Films entlang der [110] Richtung. Da keine weiteren Reflexe auftauchen, ist von
texturiertem oder epitaktischem Wachstum des FeAl Films auszugehen. Dies wird belegt
durch Abb. 5.12 b), in der die Polfigur des auf (1120) Saphir gewachsenen FeAl beziiglich
der (110) Reflexe dargestellt ist. Zusatzlich angegeben ist die Orientierung des Substrats
(blau). Weiterhin wurde eine zweite Polfigur entlang der (100) Ebenen aufgenommen (nicht
abgebildet). Durch die Detektion dieses Reflexes kann einerseits auf die chemische Ordnung
geschlossen werden, andererseits ldsst sich die epitaktische Beziehung zwischen dem FeAl
Film und dem Saphirsubstrat herleiten (vgl. Tabelle 5.3).

Tabelle 5.3: Epitaxiebeziehung von FeAl (110) auf (1120) Saphir.
FeAl auf (1120) Saphir

Probennormale: Al,O3 (1120)]] FeAl (110)
Probenebene 1: Al,O3 (000 1) FeAl (110)
Probenebene 2: Al,O3 (1010)]] FeAl (001)

1 Orientierungsmoglichkeit

In Abb. 5.12 d) ist die Grenzschicht zwischen dem FeAl Film und dem Substrat dargestellt.
Der FeAl Film schlieBt sich der (1120) Saphiroberfléiche atomar glatt an.

Anhand der HRTEM Beugungsbilder in Abb. 5.13 wird die Epitaxierelation aus Tabelle 5.3
bestéatigt. Der Bildbereich der Beugungsdarstellung in Abb. 5.13 links umfasst sowohl den
FeAl Film als auch das Substrat. In blau sind die Reflexe des FeAl Films indiziert, in rot
und gelb die des Saphirs. In dem direkten Beugungsbild in Abb. 5.13 links sind allerdings
die theoretisch vorhandenen (100) Reflexe des FeAl Films nicht zu erkennen. Fouriertrans-
formiert man numerisch den hoch aufgelésten FeAl Film aus Abb. 5.12 d), so kénnen die
Reflexe aufgelost werden, was ein Indiz fiir die hohe chemische Ordnung in dem FeAl Film
ist.
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Abbildung 5.12: Epitaxie von FeAl auf (1120) Saphir: a) 20 — Q-Diffraktogramm eines
bei 600°C getemperten FeAl Films; die mit * versehenen Reflexe konnen dem Substrat
zugeordnet werden; b) Polfigur des FespAlsg Films in (100) Richtung; c¢) Simulation der
Reflexe des FeAl Films; d) HRTEM Aufnahme der Grenzschicht zwischen FeAl und (1120)
A1203.

Vergleicht man die Netzebenen parallel und senkrecht zur Grenzflache, erkennt man ein
epitaktisches Wachstum des FeAl Films auf der (1120) Oberfliche von Saphir. Die Git-
ternetzebenen in der horizontalen Ebene (parallel zur Oberfliche) laufen ohne Stoérung
weiter. Im Gegensatz dazu fiigen sich in der Probennormalen drei zusétzliche Atomrei-
hen FeAl auf 54 Atomlagen Al;O3 ein. Rechnerisch ergibt sich daraus eine Fehlanpassung
von 5,5% entlang der [0001] Richtung an der Saphiroberfliche. Die Stufenversetzungen
sind mit schwarzen Pfeilen in Abb. 5.14c) gekennzeichnet. Nach den Literaturwerten des
Volumenmaterials [95, 97] errechnet sich eine Gitterfehlanpassung von 5,6%, was in sehr
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Abbildung 5.13: HRTEM Beugungsbild von FeAl auf (1120) Saphir (links); Die (100) Re-
flexe sind im Mikroskop nicht sichtbar, da sie in der chemisch ungeordneten FeAl Legierung

verboten sind; Rechts: In der Fouriertransformation eines Ausschnittes des FeAl Films aus
Abb. 5.12 d) kann der (100) Reflex aufgelost werden.

guter Ubereinstimmung mit dem experimentellen Wert liegt. Entlang der Richtung (101 0)
des Saphirkristalls weicht die Gitterkonstante von FeAl entlang der (100) Richtung um
3,7% von der von Saphir ab. Zur Illustration obiger Berechnungen ist in Abb. 5.15 die
Rekonstruktion der Grenzschicht des FeAl Films zum Substrat dargestellt. Analog der
Oberflachenrekonstruktion auf (000 1) Saphir ist hier ebenfalls die relative Lage der Saphir-
atome farbkodiert eingetragen, wobei die schwarzen Kreise den Sauerstoffatomen an der
Oberfliache entsprechen. Dariiber gelegt ist die Gitterstruktur von FeAl mit gelben Krei-
sen gekennzeichnet. Die schwarzen Verbindungslinien zwischen den Al Atomen des FeAl
Gitters geben den Schnitt entlang der (110) Ebenen wieder. Anhand der eingezeichne-
ten Richtungen ldsst sich die Orientierung des FeAl Gitters auf dem Saphir entsprechend
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(1120)[|(110) | I
||, H Hl”
- |M|”“‘ “' 'H
FeAl = |
------- ..|U.J ' [ '
1 ~p N f{ ’ - _——_————
?%0%4'&’"%k1:.!' g2 i) m.--.—n-- Illlllllll.lllll \HIIIIIII
Egr’-z' ’ Hl

wl'\'\ I

Abbildung 5.14: Ebenenanalyse von FeAl auf (1120) Saphir: a) Bildauswahl fiir die Fou-
riertransformation; b) inverse FT der horizontalen Ebenen; c) inverse FT der vertikalen
Ebenen.
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Abbildung 5.15: Rekonstruktion der Grenzfliche zwischen FeAl und (1120) Saphir. Die
atomaren Lagen der Saphiratome sind farbkodiert beziiglich der Saphiroberflache (bei 0 A)
angegeben. Das FeAl Gitter liegt mit Schnitt entlang der (110) Ebenen und ist mit gelben
Atomen gekennzeichnet.

vorher angegebener epitaktischer Beziehungen nachvollziehen. Es kann davon ausgegan-
gen werden, dass der Saphir mit einer Sauerstoffschicht den Kristall terminiert. Dies ist in
Abb. 5.15 durch die schwarzen Ringe dargestellt, die sich direkt an der Saphiroberfliche be-
finden. Alle anderen Sauerstoffatome des Saphirs sitzen unterhalb der Kristalloberfliche,
wobei der Abstand zur hochsten Atomschicht in der Farbe der Ringe entsprechend der
Skala in Angstrom kodiert ist. Lediglich eine Reihe Aluminiumatome oberhalb der Sauer-
stoffatome ist zur besseren Orientierung im Saphirkristall mit eingezeichnet.

Im Gegensatz zu (0001) geschnittenem Saphir ergibt sich hier nur eine Orientierungs-
moglichkeit des FeAl Kristalls auf der (1120) Saphiroberfléiche. Nichtsdestotrotz lisst sich
experimentell eine thermisch getriebene Epitaxie des FeAl Films beziiglich der Saphirober-
fliche feststellen.

5.6 Epitaxie von FeAl auf (1102) Saphir

Im Vergleich zu (000 1) und (1120) geschnittenem Saphir konnte bei (110 2) geschnittenem
Saphir keine Epitaxie zwischen Film und Substrat durch Anlassen der Probe nach der Film-
deposition festgestellt werden. Die Proben wurden hierfiir analog der Probenpréaparation
der ersten beiden Schnittrichtungen nach der Praparation bei Raumtemperatur eine Stunde
lang bei 600°C getempert. Auch Polfigurmessungen zeigen keine ausgezeichnete Orientie-
rung fiir die (110) Reflexe von FeAl.

Deponiert man den FeAl Film hingegen bei geheiztem Substrat (600°C), erhédlt man das
in Kapitel 5.1 erwdhnte kolumnare Wachstum der FeAl Kristallite. Anhand von Réntgen-
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beugung lasst sich eine epitaktische Beziehung vermuten, da im XRD Diffraktogramm
(Abb. 5.16 a) lediglich die intensitdtsschwachen (100) und (200) Reflexe von FeAl zu er-
kennen sind. Aus der Messung der Polfigur entlang des (110) Reflexes von FeAl ldsst sich
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Abbildung 5.16: Epitaxie von FeAl auf (110 2) Saphir: a) 20 — Q-Diffraktogramm eines in-
situ getemperten FeAl Films; die mit * versehenen Reflexe sind dem Substrat zuzuordnen;
b) Polfigur des FesoAlsy Films in (110) Richtung; ¢) Simulation der Reflexe des FeAl Films;
d) TEM Aufnahme der Grenzschicht zwischen FeAl und (1102) Al,Os.

das Schichtwachstum wie in Tabelle 5.4 angeben. Dies wird bestétigt durch HRTEM Bil-
der, wie sie in Abb. 5.16 d) zu sehen sind. Anhand der HRTEM Beugungsbilder in Abb.
5.17 ist ersichtlich, dass der FeAl Film auf dieser Saphirschnittrichtung keine derart ausge-
zeichnete epitaktische Beziehung gegeniiber dem Substrat aufweist, wie es bei (000 1) und
(1120) Saphir festgestellt werden konnte.

Es existieren zwei Hauptdoménen, die gegeniiber der Probennormalen leicht verkippt sind.
Dies lasst sich an der Aufspaltung des [100] Reflexes von FeAl in Abb. 5.17 links erken-
nen. In der Ebene weisen diese Doménen unterschiedliche Gitterkonstanten mit a[110] =
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Tabelle 5.4: Epitaxiebeziehung von FeAl (100) auf (1102) Saphir

FeAl auf (1102) Saphir

Probennormale: Al,O3 (1102)]] FeAl (100)
Probenebene: Al,O3 (1120)]] FeAl (011)
1 Orientierungsmoglichkeit

3,97(2) A und ay[110] = 3,90(0) A auf. Nominell sollte die Gitterkonstante von FeAl in
der [110] Richtung ar; [110] = 4,087 A betragen [95]. Weiterhin sind Nebendoménen er-
kennbar iiber deren Kristallphase und Orientierung sich nichts aussagen léasst. Die Reflexe
der Nebendoménen sind in Abb. 5.17 orange markiert. Eine Auswertung der Gitterebene

v Izr'®[1001 .
gl
D

OberﬂécheT

Abbildung 5.17: HRTEM Beugungsbild von dem separat erstellten Beugungbild von FeAl
auf (1102) Saphir. Die Richtungen der Hauptdoménen sind mit roten und gelben Kreisen
markiert. In Orange sind Reflexe von Nebendoménen gekennzeichnet (links); Beugungsbild
des (1102) Saphirsubstrats. In beiden Beugungsbildern liegt die FeAl Oberfliche an der
Oberseite des Bildes (rechts).

durch inverse Fouriertransformation analog den vorher gezeigten ist hier nicht moglich, da
die Epitaxie stark gestort ist.

Entsprechend schwierig ist die Rekonstruktion der Grenzfliche zwischen FeAl und (1102)
geschnittenem Saphir. In Abb. 5.18 ist die FeAl Gitterstruktur der Saphiroberfliche iiber-
lagert. Die Fe Atome der FeAl Struktur sind mit gestrichelten Linien verbunden und
reprasentieren die (100) Ebene des FeAl Films. Aufgrund der schwierig zu indizieren-
den Atomlagen des Saphirkristalls ist lediglich eine Farbskala ohne Tiefenangabe fiir die
Hohenzuordnung der Atome in der Oberflichennormalen angegeben.

Wie man anhand der Polfigurmessungen erkennen kann, wéchst der FeAl Film zwar be-
vorzugt in die (100) Richtung und ist in der Ebene in epitaktisch (1102)[|(110) orien-
tiert, ist aber stark gestort aufgrund der fehlenden einfachen Anordnungsméglichkeit auf
der Saphiroberfliche. Dies belegen die TEM Untersuchungen, die sowohl Nebendoménen
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Tiefenlage der Atome

Abbildung 5.18: Rekonstruktion der Grenzfliche zwischen FeAl und (1102) Saphir. Die
gelb gefiillten Kreise symbolisieren den FeAl Film mit Schnitt in der (100) Ebene.

als auch Verkippungen zu der oben genannten Orientierung aufweisen. Jetzt wird auch
verstéindlich, warum der bei Raumtemperatur deponierte FeAl Film nicht thermisch ge-
trieben eine epitaktische Bezichung zum Substrat ausbildet, wie im Falle von (000 1) und
(1120) geschnittenem Saphir. Die (110 2) Oberfliiche von Saphir bietet weder die passenden
Gitterabstdnde noch eine entsprechende Symmetrie fiir die Ausbildung eines epitaktischen
FeAl Films.
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5.7 Magnetismus als Maf} fiir die chemische Ordnung
der FeAl Filme

FeAl Filme, die chemisch geordnet sind, sollten nur paramagnetisches, aber kein ferro-
magnetisches Verhalten aufweisen. In Kapitel 5.2 wurde gezeigt, dass diinne FeAl Fil-
me, die mit der Laserablation bei Raumtemperatur préapariert wurden, eine nanokris-
talline Struktur und keine chemische Ordnung besitzen. Dieser Sachverhalt geht der Li-
teratur nach einher mit einem ferromagnetischen Verhalten des FeAl Films bei Raum-
temperatur [26, 73, 102]. In Abb. 5.19 ist die Hysteresekurve eines bei Raumtemperatur
praparierten FeAl Films dargestellt. Dieser weist ein Koerzitivfeld von Hx < 10 Oe und
eine Sittigungsmagnetisierung von M, = 0,87 ug/f.u. auf. Ahnliches Verhalten ist auch
bei der Priaparation von FeAl Filmen mittels Sputtern [103, 104] beobachtet worden.

Wie in Kapitel 5.4 belegt, findet nach dem Tempern der FeAl Filme ein Phaseniibergang
von einer nanokristallinen Phase in einen epitaktisch Film statt. Zudem findet ein Ord-
nungsprozess der ungeordneten A2 Phase in die chemisch geordnete B2 Phase statt. An-
hand der in Kapitel 2.1 vorgestellten Beobachtungen sollte wahrend des Temperns ein
magnetischer Phaseniibergang von ferro- nach paramagnetisch vonstatten gehen. Nach-
dem die Probe fiir eine Stunde bei 600°C getempert wurde, ordnet sich der FeAl Film
strukturell und chemisch, wie bereits in den Kapiteln 5.3 und 5.4 beschrieben worden ist.
Dies hat zur Folge, dass die ferromagnetische Kopplung verschwindet und der Film nur
noch paramagnetisch mit einem dufleren Feld wechselwirkt (vgl. Abb. 5.19).

Fiir die Untersuchung einer moglichen Abhéngigkeit von der Korngréfle, deren Orientie-
rung und dem Uberfithren des FeAl Films in die paramagnetische Phase, sind dquivalente
FeAl Filme auf Al;Os Substrate unterschiedlicher Schnittrichtungen deponiert worden.
Durch schrittweises Anlassen und der anschliefenden Struktur- und Magnetometriemes-
sung lassen sich Schliisse auf den Einfluss der Substratorientierung, auf die Ausbildung der
strukturellen sowie der chemischen Ordnung ziehen.

Experimentell wurden die FeAl Filme auf eine bestimmte Temperatur angelassen und fiir
exakt eine Stunde gehalten. Der Vergleichbarkeit wegen sind préparierte, aber noch nicht
getemperte Filme in mehrere Stiicke geteilt worden, die einzeln untersucht wurden. Da-
mit wird ausgeschlossen, dass ein vorheriger Temperschritt Einfluss auf die Magnetisie-
rung der néchsten Ausheizstufe hat. Die Temperschritte erfolgten stets unter Vakuum
(p < 5-10"8mbar), um einer Oxidation der Filme vorzubeugen. Die auf Raumtemperatur
abgekiihlten Proben wurden mit Rontgendiffraktometrie- und SQUID Magnetometriemes-
sungen auf ihre Eigenschaften untersucht. Anhand der Réntgenanalyse in Bragg-Brentano
Geometrie kann iiber die Verbreiterung der Reflexe auf die Korngréfle geschlossen werden.
Die hier interessante Grofle ist die Séttigungsmagnetisierung Mg des ferromagnetischen
Anteils des FeAl Films. Da der Séttigungsmagnetisierung ein paramagnetischer Anteil fiir
alle H # 0 Oe iiberlagert ist, wird in dem linearen Bereich der Séttigung eine Regressions-
gerade angepasst und deren Achsenabschnitt bei H = 0 Oe als Maf fiir die Sattigung Mg
des ferromagnetischen Anteils des FeAl Films herangezogen (vgl. Abb. 5.19). Dabei ist zu
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Abbildung 5.19: Hysteresekurven von gleichzeitig préiparierten FeAl Filmen auf (1120)
geschnittenem Saphir fiir verschiedene Temperaturen. Aufgrund des der Hysterese
iiberlagerten paramagnetischen Anteils wird der in Séttigung getriebene ferromagnetische
Anteil mit einer Regressionsgeraden angepasst, wobei die Ordinate H = 0 Oe die ferroma-
gnetische Sattigung Mg wiedergibt.

erwahnen, dass die Proben durchweg auf die Magnetisierung in der Filmebene vermessen
wurden.

Abb. 5.20 zeigt fiir verschiedene Schnittrichtungen des Saphirsubstrates die Séttigungs-
magnetisierung und die Korngréfle in Abhéngigkeit von der Temperatur. Alle FeAl Filme
besitzen nach der Deposition eine Magnetisierung zwischen 0, 75 up/f.u. und 0,85 ug/f.u.,
welche beim Anlassen monoton abnimmt. Dabei wurde festgestellt, dass bei (000 1) und
(1120) geschnittenem Saphir ein drastischer Abfall der Magnetisierung bei einer Tempera-
tur von etwa 300°C einsetzt. Ab einer Temperatur von 400°C sinkt die Magnetisierung auf
unter 6% der urspriinglichen Magnetisierung. Vergleicht man dies mit FeAl auf (1102) ge-
schnittenem Saphir, liegt die Temperatur, bei der die Magnetisierung signifikant abnimmt,
oberhalb von 470°C. Das ferromagnetische Moment ldsst sich bei einer Temperatur von
520°C lediglich auf 18% des urspriinglichen Wertes erniedrigen.

Betrachtet man die Korngrofle, so ergibt sich nach der Filmdeposition bei Raumtempera-
tur eine nanokristalline Struktur mit Kérnern von unter 100 A, die statistisch orientiert
auf dem Substrat haften. Bei allen Substratschnittrichtungen wird die Korngrofle aus dem
(110) Reflex von FeAl bestimmt. Dabei vergrofiert sich die Korngréfie ab einer Temperatur
von 360°C in den Filmen auf (0001) und (1120) geschnittenem Saphir stark. Withrend bei
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Abbildung 5.20: Séttigungsmagnetisierung Mg und Korngrolen von FeAl Filmen auf un-

terschiedlich geschnittenen Al,O3 Substraten.
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470°C auf (000 1) Saphir lediglich Kérner mit einer mittleren Gréfie von 1000 A gemessen
werden kénnen, ergeben sich in den FeAl Filmen auf (1120) Saphir einerseits Kérner mit
einer Grofe von 2000 A, anderseits auch Korner einer anderen Gitterkonstante mit 500 A.
Bei den Filmen auf (1102) geschnittenen Substraten ist der (110) Reflex von FeAl sehr
schwach ausgepréigt und verschwindet vollstédndig bei hoheren Temperaturen, weshalb die
Korngrofienbestimmung mit dieser Methode mit einem grofien Fehler behaftet ist. Im Ver-
gleich dazu tritt der Phaseniibergang von ferro- nach paramagnetisch bei den FeAl Filmen
auf (110 2) geschnittenem Saphir erst bei einer Temperatur oberhalb von 470°C auf. Gleich-
zeitig wachsen die FeAl Korner nur schwach in ihrer Gréfle. Da sich die Korngréfien erst ab
einer Temperatur von 350°C dramatisch &ndern, kann bei (0001) und (1120) geschnitte-
nen Substraten davon ausgegangen werden, dass sich die chemische Ordnung unabhéngig
von der Korngrole einstellt, da die Magnetisierung schon unterhalb von 350°C deutlich
absinkt.

Im Gegensatz dazu scheint die Diffusion der Fe und Al Atome, welche zur Ausbildung der
chemischen Ordnung notwendig ist, bei (1102) geschnittenem Saphir gehemmt. Einerseits
kann keine vollstdndige Epitaxie durch nachtréigliches Tempern des FeAl Films erreicht
werden, andererseits liegt die Temperatur fiir den Ubergang in die paramagnetische Phase
oberhalb von 470°C. Daraus lésst sich der Schluss ziehen, dass bei den hier deponier-
ten Filmdicken (< 50 nm) ein starker Einfluss der Substratoberfliche vorliegt. Diese kann
im Fall von (0001) und (1120) geschnittenem Saphir eine thermisch getriebene Epitaxie
unterstiitzen, welche Vorraussetzung fiir den magnetischen Phaseniibergang ist. Bei dem
(1102) geschnittenem Saphir hingegen hemmt die Oberfliche nicht nur die Ausbildung
der chemischen Ordnung sondern auch das Wachstum der Kérner. Daraus resultiert eine
wesentlich hohere Anlasstemperatur fiir den magnetischen Phaseniibergang in dem FeAl
Film.

Fiir die Bestimmung von Verspannungen in den FeAl Filmen wurden die Gitterkonstanten
der FeAl Filme anhand der Rontgendiffraktogramme berechnet. Die Gitterkonstanten der
FeAl Filme sind in Abb. 5.21 in Abhéngigkeit von der Temperatur gezeigt. Die mit stei-
gender Anlasstemperatur abnehmende Gitterkonstante ist in guter Ubereinstimmung mit
den Beobachtungen anderer Arbeitsgruppen [26], bei welchen die FeAl Legierung durch
Kugelmahlen nanokristallin pulverisiert wurde. Weiterhin ist in Abb. 5.21 oben die relati-
ve Intensitéit der (110) Reflexe des FeAl Films aufgetragen. Aufgrund der nanokristallinen
Struktur betrigt unmittelbar nach der Deposition die Intensitéit der Reflexe unter 2% der
maximalen Intensitéit des zuletzt getempertem Films. Uberdies skaliert die Intensitit der
Reflexe einerseits mit der Korngréfle, andererseits mit dem Gitterabstand des FeAl Films.
Bei (0001) und (1120) geschnittenem Saphir erreicht die Intensitiit des FeAl(110)Reflexes
schon sehr grofle Werte (> 900 A) bei einer Temperatur von 7" < 430°C. Dies entspricht
auch der Temperatur, bei der die FeAl Korner an Ausdehnung gewinnen. Dem entgegen
steht das Kornwachstum und die Reflexintensitit von FeAl auf (110 2) geschnittenem Sa-
phir. Die Ausbildung groBlerer Korner wird durch die fehlende geeignete Kristalloberfliche
behindert, was sich in der hohen Anlasstemperatur von 7" > 500°C widerspiegelt.
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Anhand der Gitterkonstanten lassen sich keine Unterschiede beim Tempern der FeAl Fil-
me auf den unterschiedlich geschnittenen Saphirsubstraten feststellen. Betrachtet man die
Korngrofe, ergeben sich die groften Kérner mit 2000 A in FeAl Filmen auf (1120) ge-
schnittenem Saphir bei einer Temperatur von etwa 470°C. Auf (000 1) geschnittenem Sa-
phir bleibt die KorngréBe ab einer Temperatur von 420°C konstant mit 1000 A.

Auf allen Substratschnittrichtungen kann der chemisch geordnete Zustand der FeAl Films
eingestellt werden. Allerdings differieren die dafiir notwendigen Temperaturen sehr stark.
AuBerdem variiert die erhaltene Korngrofle ebenfalls mit dem verwendeten Substrat. Aus
der Sichtweise mutmaflicher Anwendungen wiire ein FeAl Film auf (1120) geschnittenem
Saphir die beste Losung, da sich hier ein nahezu perfekter paramagnetischer Film mit einer
groflen Korngrofle einstellt, der schon mit Temperaturen unterhalb von T" = 500°C erreicht
werden kann.
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Abbildung 5.21: Die relative Intensitit der FeAl (110) Reflexe steigt mit wachsender Korn-
grofie an. Dies gilt fiir alle Substratschnittrichtungen, wobei die Korngroéfie bei (000 1) und
(1120) geschnittenem Saphir bei kleineren Temperaturen deutlich ansteigt (oben). Die La-
ge der (110) FeAl Rontgenreflexe schiebt mit hoherer Temperatur zu grofieren 20-Winkeln,
was einer Verkleinerung der Gitterkonstanten entspricht (unten).



Kapitel 6

Ionenbestrahlung von FeAl Filmen

Zur Untersuchung des schrittweisen Ubergangs eines kristallinen Materials in einen struk-
turell gestorten oder sogar amorphen Zustand ist die Ionenbestrahlung ein elegantes Werk-
zeug. Sie erlaubt die Modifikation oberflichennaher Bereiche, wobei die Eindringtiefe und
der damit verkniipfte differentielle Strahlenschaden durch Variation der Ionenenergie auf
die diinnen FeAl Filme optimiert werden kann. Typischerweise werden die zu untersu-
chenden Proben flachig bestrahlt, wobei die Idee der selektiven Modifikation durch lokal
fokussierte lonenbestrahlung, speziell bei dem durch Bestrahlung induzierten magnetischen
Phaseniibergang in FeAl, durchaus einige sehr interessante funktionelle Aspekte aufweist
[31, 105]. Mit dem Wissen um die Pridparation diinner und in der B2-Phase geordneter
FeAl-Filme stellt sich die Frage, ob sich die Filme analog den bisher auf Magnetismus
untersuchten FeAl Vollmaterialproben verhalten. Charakteristische Messgrofien sind die
Suszeptibilitdt und das Koerzitivfeld, sowie nach numerischer Integration der Fliache unter
den Suszeptibilitatskurven die Siattigungsmagnetisierung und die Remanenz. Einen Zugang
zu diesen Groflen erhilt man durch die in-situ Messtechnik mittels des am Ionenbeschleu-
niger angeflanschten AC-Suszeptometers.

Um die Ionenbestrahlungen mit unterschiedlichen Projektilmassen und Energien verglei-
chen zu koénnen, wurde der Strahlenschaden eines 65 nm dicken FeAl Films in einer Tiefe
von 30 nm als Referenzwert herangezogen. Durch SRIM-Simulationen [47, 52] konnten fiir
einen 65 nm dicken FeAl Film die in Tabelle 6.1 angegebenen Schiadigungen/Fluenz simu-
liert werden. Die Fluenzen in den Bestrahlungen wurden dabei anhand der Simulationen

Tabelle 6.1: Schidigung eines 65 nm dicken FeAl Films in 30 nm Tiefe und Sputterkoeffizient
der Oberfliche von FeAl errechnet mit SRIM [52] .

Projektil | Energie | Kollisionen | Strahlenschaden | Sputterrate
(keV) | (553) (Fotion) | ()
Ne* 300 0,28 0,034 0,4
Art 350 1,00 0,121 1,0
Krt 350 3,00 0,364 3,5
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so gewahlt, dass die Strahlenschdden zwischen einem und maximal zwei dpa betragen.
Samtliche Bestrahlungen wurden bei T = 310 K durchgefiihrt, da bei dieser Temperatur
FeAl in die ferromagnetische Phase tiberfithrt werden kann und Vergleichsmessungen mit
SQUID Magnetometrie durchgefiihrt werden koénnen, ohne dass Temperaturdnderungen
die Proben beim Transport (7" = 295 K) nach der Bestrahlung verfélschen.

Durch die Messung der AC-Suszeptibilitdt lassen sich leicht das Koerzitivfeld Ho und die
Sattigungsmagnetisierung Mg als Funktion der Fluenz bestimmen. Fiir diese Messungen
wurden eine paramagnetische Fess Alyg Probe mit einfach geladenen Neonionen bei einer Be-
schleunigungsenergie von 300keV bei T'= 310 K beschossen. In Abb. 6.1 ist die Anderung
der Suszeptibilitit dargestellt. Aufgetragen ist dabei der Realteil der Suszeptibilitit ' als
Funktion der magnetischen Feldstérke Hpc, wobei die Amplitude des alternierenden Felds
mit H,. = 0,25 Oe gewdhlt worden ist.
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Abbildung 6.1: Suszeptibilitdt eines anfinglich paramagnetischen FesoAlyg Films, der mit
300keV Ne™ Tonen bei T' = 310 K bestrahlt wurde.

Der zuniichst paramagnetische Film gewinnt ab einer Fluenz von ¢ = 3 - 10" Ne™/cm?
an ferromagnetischem Anteil, erkennbar an der sich vergréffernden Fliache unterhalb der

Suszeptibilititskurve. Diese ist ein Aquivalent fiir die Sittigungsmagnetisierung (vgl. Glei-
chung 4.16).

An Proben derselben Charge wurden ebenfalls Bestrahlungen mit Ar™ Ionen und Kr* To-
nen bei 350 keV durchgefiihrt. Die Suszeptibilitdtskurven fiir Argon und Krypton sind in
Abb. 6.2 dargestellt. Vergleicht man die Suszeptibilitdtskurven miteinander, fillt bei der
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Abbildung 6.2: Suszeptibilitdt von Fess Alyg unter Ionenbestrahlung; oben: Bestrahlung von

FeAl mit 350 keV Ar* Ionen; unten: Bestrahlung von FeAl mit 350 keV Kr™ Tonen.
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mit dem relativ leichten Neon bestrahlten Probe die scharfen Flanken neben den Maxima
der Suszeptibilitatskurve auf. Bei den mit den schwereren Ionen Ar und Kr bestrahlten Fil-
men verbreitert sich die Suszeptibilitdtskurve. Jede Suszeptibilitdtskurve weist nur ein ein-
ziges Maximum auf, das zu beiden Seiten monoton abfillt. Dies bedeutet im Riickschluss,
dass die Hysteresekurven nach der Bestrahlung mit leichten Ionen eine hohere Squareness
im Vergleich zu den mit schwereren Ionen bestrahlten Proben besitzen.

6.1 Magnetisierung von ionenbestrahlten FeAl Filmen

Der Strahlenschaden héangt von der Masse der verwendeten Projektile ab, d.h. je schwe-
rer die Ionensorte gewéhlt wird, desto weniger Fluenz wird fiir die Erzeugung der De-
fekte in dem FeAl Film bendtigt [52, 60]. Zur absoluten Skalierung des ferromagneti-
schen Verhaltens von FeAl Filmen wurde unmittelbar nach der letzten Bestrahlung die
Sattigungsmagnetisierung mittels SQUID-Magnetometrie bestimmt. Aus den spéter im
Detail diskutierten Hysteresekurven (Abb. 6.6) ist ersichtlich, dass die Filme bereits ab
sehr kleinen magnetischen Feldern mit H < 50 Oe in Sattigung getrieben werden kénnen.
Unter Verwendung von Gleichung 4.16 kann die aus den Suszeptibilitatskurven numerisch
bestimmte Fléche in eine relative Sattigungsmagnetisierung umgerechnet werden, die auf
den Absolutwert skaliert werden kann. In Abb. 6.3 sind die Séttigungsmagnetisierungen bei
Bestrahlung mit verschiedenen Projektilen iiber der Fluenz in logarithmischem Mafstab
aufgetragen.

Diese Messergebnisse stehen qualitativ in Einklang mit Resultaten anderer Gruppen beziig-
lich des Magnetisierungsverhaltens bei Verwendung verschieden schwerer Projektile [60].
Dabei wurde ebenfalls ein rascherer Anstieg der Sattigungsmagnetisierung als Funktion
der Fluenz beobachtet, je mehr Masse die lonensorte aufwies. Betrachtet man die Defekt-
typen, die bei den Stofiprozessen generiert werden, ergeben sich bei den leichten Ionen
hauptséchlich Paare von Zwischengitteratomen und Leerstellen, die im Allgemeinen auf-
grund ihrer hohen Diffusionsgeschwindigkeit schnell ausheilen konnen. Bei den schweren
Ionen hingegen bilden sich rdumlich dicht gepackte Stoflkaskaden aus, wobei die in den
Subkaskaden erzeugten Defekte instantan nach ihrer Erzeugung einfrieren. Daher wird mit
steigendem Atomgewicht des Projektils fiir den gleichen Zuwachs der Magnetisierung we-
niger Fluenz benétigt [106]. Allerdings ist es nicht méglich mit Tonenbestrahlung bei 310 K
die nach der Prédparation vorherrschende Séttigungsmagnetisierung zu erreichen. Diese ist
in Abb. 6.3 durch die gestrichelte Linie gekennzeichnet. In andere Gruppen konnte eine
Sattigungsmagnetisierung erreicht werden, wobei experimentell Unterschiede beziiglich der
Bestrahlung und der Messmethodik bestehen. Zum einen erfolgte die Bestrahlung an FeAl
Vollmaterial mit Edelgasionen der Energie 2..45keV, zum anderen wurde die Magnetisie-
rung mittels des magneto-optischen Kerreffekts gemessen.

Fiir einen Vergleich der verschiedenen Projektile untereinander wurde die Fluenz mit den
in Tabelle 6.1 vorgestellten Simulationsdaten in den jeweiligen Strahlenschaden (dpa) um-
gerechnet. Trigt man die auf die Sattigung normierte Magnetisierung aller Bestrahlungen
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Abbildung 6.3: Séttigungsmagnetisierung der FessAlyg Filme nach Ionenbestrahlung mit
Projektilen unterschiedlicher Masse (Ne™, Art, Kr™).

iiber dem Strahlenschaden auf, zeigen die Magnetisierungskurven denselben Trend, wo-
bei die ersichtlichen Abweichungen einerseits auf die relative Unsicherheit von 10% in der
Fluenz, andererseits auf die unterschiedlichen Defekttypen des FeAl Films zuriickgefiihrt
werden konnen (vgl. Abb. 6.4).

Hieraus lédsst sich schlieffen, dass nach der Deposition der FeAl Filme diese einen stabilen,
ungeordneten und ferromagnetischen Anfangszustand besitzen, der nicht durch Ionenbe-
strahlung bei Raumtemperatur mit Fluenzen kleiner einem dpa erreicht werden kann (vgl.
Abb. 6.4). Da hier davon ausgegangen werden kann, dass es sich bei dem Phaseniibergang
von para- nach ferromagnetisch um ein Perkolationsproblem handelt [107-110], sollte sich
eine statistische Besetzung der Fe und Al Atome in der bce-Gitterstruktur spétestens
dann eingestellt haben, wenn jedes Atom im Mittel einmal versetzt wurde (1dpa). Ent-
gegen den bisher bekannten Modellen bei der Beschreibung einer Widerstandserhohung
durch Bestrahlung in amorphen und nanokristallinen Metallen passt hier aber kein ein-
faches Exponentialgesetz der Form M = M, - [1 — exp(—b - ¢)] fiir die Beschreibung der
wachsenden Magnetisierung mit zunehmender Fluenz [53, 57|. Fiir einen Vergleich der Ma-
gnetisierungsdnderung und der Widerstandsdnderung von diinnen, legierten FeAl Filmen
(B2-Phase) unter lonenbestrahlung gibt es bisher keine Veréffentlichungen. Hauptséchlich
wurde das Widerstandsverhalten von FeAl Multilagen wéhrend des Ionenstrahlmischens
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Abbildung 6.4: Sattigungsmagnetisierung der Fess Alyg Filme als Funktion des Strahlenscha-
dens fiir verschiedene Projektile (Ne™, Art  Kr'). Bei einem Strahlenschaden von einem
dpa zeichnet sich kein Séttigungsverhalten der Magnetisierung gegeniiber der Fluenz ab,
wie man im einfachsten Modell atomarer Unordnung erwarten wiirde.

untersucht, wobei die dabei verwendeten Fluenzen sehr viel grofier sind (450 keV Xe™ mit
maximal 1 - 10'® Tonen/cm?) [51, 57]. Dies entspriiche umgerechnet auf die hier gezeigten
Bestrahlungen einem Strahlenschaden von 72 dpa, wobei ein Vergleich zu obigen Bestrah-
lungen schon aufgrund des unterschiedlichen Ausgangszustands der Filme (FeAl Multilagen
<> nanokristalliner FeAl Film) nicht zuléssig ist.

Eine Erklarung dieses ungewodhnlichen magnetischen Verhaltens lésst sich durch Ausschluss
verschiedener Kriterien eingrenzen. Da bei der hier durchgefiihrten Ionenbestrahlung im-
mer Sputtereffekte an der Oberfldche auftreten, konnte ein Abtrag des FeAl Films an der
Oberflache zu einer verringerten Sattigungsmagnetisierung aufgrund der fehlenden ma-
gnetischen Momente der Eisenatome fithren. Im Fall der Krt Bestrahlung wiirde nach
Berechnung anhand der aus SRIM gewonnenen Daten die Schichtdicke des FeAl Films um
13% geschmélert pro geschossenem dpa. Die zundchst angenommenen Sputterkoeffizienten
stimmen allerdings nicht mit den experimentellen Beobachtungen {iberein. Dies kann an-
hand von RBS Messungen belegt werden, die sowohl vor, als auch nach der Bestrahlung
an den FeAl Filmen durchgefithrt wurden. In Abb. 6.5 sind die RBS Spektren gezeigt,
wobei die Messwerte als Symbole dargestellt und die mit XRUMP simulierten Kurven
iiber die Messpunkte gelegt sind. Weiterhin sind, unter Beriicksichtigung der verwendeten
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Abbildung 6.5: RBS Spektren von FessAlyg Filmen vor und nach den angegebenen Be-
strahlungen: Je hoher die Projektilmasse, desto stédrker findet ein Ionenstrahlmischen an
der Grenzschicht FeAl zu Saphir statt. Zusétzlich angegeben sind die mit XRUMP erstell-
ten Simulationen fiir die Bestimmung der Schichtdicken und der Stochiometrie. Die Pfeile
markieren die Riickstreuenergie der He?" Ionen fiir die entsprechenden Elemente an der
Probenoberfléche.

Strahlparameter (He?*, 700keV), die Riickstreuenergien von Fe, Al und O fiir sich an der
Probenoberflache befindende Atome markiert.

Die Schichtdicken aller Filme bleiben bei allen Proben nahezu erhalten, erkennbar an der
Energieverteilung der Riickstreuenergie von Eisen. Dies ist in Abb. 6.5 mit dem violett
schraffierten Bereich markiert. Anhand der Simulation mit XRUMP betragt die FeAl Film-
dicke nach dem Tempern der Probe 64 nm bei einer Stochiometrie von FezgAlsy (vgl. Tab
6.2). Da das Energiespektrum im Bereich zwischen 400 keV und 450keV nicht Null ist,
weist dies auf Ionenstrahlmischen von Eisen in den Saphirkristall hin, wobei der relati-
ve Anteil von Fe in dem Al,O3 Kristall unter 4 atom-% liegt. In der Simulation ist der
vorliegende Gradient der Eisendiffusion mit einem linearen Abfall iiber eine Schichttiefe
von 180 nm simuliert worden. Bei den ionenbestrahlten Filmen kann zunéchst bei allen
drei Proben eine Oxidschicht an der Oberfliche konstatiert werden, die im Falle von Ne™
und Ar™ zu einer Dicke von 3nm simuliert wurde. Gleichzeitig tritt an der Grenzschicht
zwischen dem FeAl Film und der Saphiroberfliche durch die Bestrahlung ein Ionenstrahl-
mischen beider Schichten auf, wodurch sich Sauerstoff aus dem Saphirkristall in dem FeAl
Film einlagert. Am deutlichsten ist dieser Effekt im Falle der Kr™ Bestrahlung zu erken-



70 6.1 Magnetisierung von ionenbestrahlten FeAl Filmen

Tabelle 6.2: Parameter zur Simulation der RBS Spektren mittels XRUMP [88].

getempert Ne™ Art Kr*

Ionenbestrahlung - 300 keV 350 keV 350 keV
3,7-10"1/cm? | 2,0-10 1/cm? | 5,5- 10" 1/cm?

Schicht 1 3nm 3nm 50 nm?
(Oberﬂéiche) F625A125050 F625A125050 F€1676A13373050

FegAlygOgo

Schicht 2 65 nm 60 nm 62 nm 38 nm’

(FeAl Fllm) Fe50A150 F€50A150 Fe4379A155780073 Al50Fe50
A128,5Fe28,5042,8

T Hier wurde eine linearer Stéciometriegradient vom oberen zum unteren Wert
angenomimen.

nen anhand der hdufigen Detektionsereignisse in dem Energiebereich zwischen 400 keV und
450 keV. Dementsprechend ergeben sich auch die Stéchiometrien der FeAl Filme, wobei im
letzten Fall eine lineare Anderung der Stochiometrie iiber der Schichttiefe fiir eine stimmige
Simulation des Kr* bestrahlten FeAl Films angenommen werden musste.

Durch den Vergleich zwischen den experimentellen und den simulierten RBS Spektren
lassen sich Sputtereffekte ausschlielen, da die Schichtdicken der bestrahlten Proben na-
hezu der nach dem Tempern beobachteten Schichtdicke entsprechen. Somit kann Ober-
flichensputtern als Ursache des abnormalen magnetischen Verhaltens ausgeschlossen wer-
den. Die durch RBS Messungen und auch durch TEM Untersuchungen bestétigte Oxi-
dation der Oberfliche der FeAl Filme (vgl. Kap. 5.2) wiirde zu einer Erniedrigung des
magnetischen Gesamtmoments aufgrund des antiferro- und ferrimagnetischen Verhaltens
von Eisenoxiden fithren [90]. Zur Messung einer elementspezifischen Oxidation derart, dass
nur Aluminium oxidiert und das Eisen metallisch und damit ferromagnetisch bleibt, ist
obige Messung nur bedingt geeignet, leider allerdings nicht sensitiv genug (vgl. [45]). Inso-
fern kann die Oxidation der Oberfliche ebenfalls nicht das magnetische Verhalten erkléren.

Anhand obiger RBS Messungen erkennt man bei fortlaufender Bestrahlung, dass sich ei-
nerseits Eisen in dem Saphirsubstrat, andererseits Sauerstoff in dem FeAl Film befindet.
Der Grund dafiir liegt in der ionenstrahlgetriebenen Durchmischung der Grenzschicht auf-
grund von Kollisionen der penetrierenden Ionen mit dem Targetmaterial. Sauerstoff kann
dabei einerseits von der Oberfldche in den FeAl Film getrieben werden, andererseits iiber
Stoflkaskaden aus der Saphirschicht in den FeAl Film gelangen. Beide Prozesse fithren zu
einer Anreicherung von Sauerstoff in dem FeAl Film mit steigender Fluenz. Unter der An-
nahme, dass Sauerstoff in der FeAl Schicht defektstabilisierend wirkt [111], gelangt man
zu folgendem Modell: Bei kleinen Fluenzen heilt ein Grofiteil der durch den Ionenstrahl
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induzierten Defekte in dem FeAl Film auf sehr kurzer Zeitskala aus, was sich in einem nur
geringen Anstieg der Magnetisierung darstellt. Mit fortschreitender Bestrahlung erhcht sich
die Anzahl der defektstabilisierenden Sauerstoffatome, was bei Raumtemperatur zu einem
nahezu linearen Anstieg der Magnetisierung mit der Fluenz fiihrt. Fiir eine folgerichtige
Interpretation obigen Verhaltens mit der letzten Annahme wiirde eine Bestrahlung mit
Sauerstoffionen Aufschluss geben, da bei geeigneter Implantationsenergie der Sauerstoff in
dem FeAl Film deponiert werden kann. Das daraus resultierende magnetische Verhalten
sollte denselben Verlauf {iber der Fluenz aufweisen.

6.2 Koerzitivfeld von ionenbestrahlten FeAl Filmen

Unabhéngig von den ermittelten Sattigungsmagnetisierungen der FeAl Filme lassen sich
die Koerzitivfelder aus den Suszeptibilitdtskurven direkt ablesen. Fiir die Bestimmung der
Koerzitivfelder nach Ionenbestrahlung wird davon ausgegangen, dass das Maximum der
Suszeptibilitidt mit dem Nulldurchgang der Hysteresekurve iibereinstimmt. Diese Annah-
me konnte durch Messung von Hysteresekurven mittels SQUID-Magnetometrie bei aus-
gewihlten Fluenzen bestétigt werden. In Abb. 6.6 sind die Koerzitivfelder der zuvor be-
schriebenen Suszeptibilitdtskurven dargestellt. Zusétzlich sind die Hysteresekurven aus-
gewihlter Fluenzen bei der Bestrahlung mit Art-Ionen als Inset eingetragen. Auffillig an
den iiber dem Strahlenschaden aufgetragenen Koerzitivfeldern ist das Maximum des Koer-
zitivfeldes bei einem Strahlenschaden von 0,2 dpa, welches unabhéngig von der Ionensorte
auftritt. Bei hoheren Fluenzen sinkt die Sattigungsmagnetisierung ab, bis sie bei etwa
0,6 dpa einen konstanten Wert annimmt.

Der Grund des ausgepriagten Maximums des Koerzitivfeldes bei 0,2 dpa liegt in einer in-
homogenen Filmmagnetisierung bei Bestrahlungen mit kleinen Fluenzen. Die geschédigten
Volumina verhalten sich ferromagnetisch aufgrund der statistischen Besetzung der Fe und
Al Atome in der A2-Phase. Am Anfang tritt keine Kopplung zwischen den durchmisch-
ten, chemisch ungeordneten Bereichen auf. Jedes ferromagnetische Volumen spiirt nur die
es umgebende paramagnetische Matrix und kann deswegen als unabhéngiges, magneti-
sches Teilchen in einer nahezu isotropen Umgebung angenommen werden. Belegt wird dies
durch die bei 0,1 dpa gezeigte Hysteresekurve in Abb. 6.6. Das langsame Erreichen der
Sattigungsmagnetisierung nach Durchlaufen der Remanenz weist Parallelen zu dem Hys-
tereseverhalten von eindoménigen, magnetisch entkoppelten Teilchen auf [112].

Mit steigendem Strahlenschaden fangen die einzelnen ferromagnetischen Bereiche an zu
iiberlappen. Dies muss nicht zwangslaufig bedeuten, das auch die strukturell gestorten
Bereiche schon iiberlappen, da die Kopplungslange der ferromagnetischen Dipol-Dipol-
Wechselwirkung sehr viel grofler ist als das strukturell geschiadigte Volumen. Bei fortlau-
fender Bestrahlung iiberlagern sich die ferromagnetischen Bereiche in der Filmebene, wes-
wegen eine Formanisotropie auftritt, welche die Magnetisierung in die Filmebene zwingt
[113]. Eine kristalline Anisotropie sollte einerseits aufgrund der statistischen Anordnung der
Fe Atome im bce-Gitter, andererseits wegen der groflen Zahl ionenstrahlinduzierter Gitter-
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Abbildung 6.6: Koerzitivfeld ionenbestrahlter FessAlys Filme als Funktion des Strah-
lenschadens in dpa. Die Hysteresekurven bei ausgewédhlten Fluenzen =zeigen die
Ubereinstmmung zwischen maximaler Suszeptibilitit und dem Nulldurchgang der Hys-
teresekurven.

defekte klein sein. Interessant ist nun genau der Punkt, ab dem die magnetischen Volumina
anfangen wechselzuwirken und sich aufgrund der Formanistropie die leichte Achse der Ma-
gnetisierung entlang des FeAl Films einstellt. Im Experiment sollte dies Auswirkungen auf
die Magnetisierungskomponenten parallel und senkrecht zur Filmoberfliche haben.

Dafiir wurde ein weiterer FeygAlss Film mit einer Dicke von d = 32 nm prépariert und an-
schliefend bei 500°C fiir 1 Stunde getempert. Das magnetische Moment wurde nach jedem
Bestrahlungsschritt in der Filmebene und senkrecht dazu mittels SQUID-Magnetometrie
bestimmt. Die gewonnen Hysteresekurven sind in der Abb. 6.7 gezeigt. Die Bestrahlung
des Films erfolgte mit 350keV ArT-Tonen mit den Fluenzen ¢, = 1 - 10 Tonen/cm?,
¢o = 2 - 10" Tonen/cm? und ¢3 = 1 -10'° Tonen/cm? bei Raumtemperatur. Fiir die Aus-
wertung wurde die Hélfte des Hubs der Hysterese herangezogen, welcher in der Filmebene
dquivalent der Séttigungsmagnetisierung ist. In der schweren Achse der Magnetisierung
senkrecht zur Filmebene ist der Hub der Hysterese wesentlich geringer aufgrund der oben
beschriebenen Formanisotropie. Anhand von Abb. 6.7 erkennt man eine Restmagnetisie-
rung in der Filmebene von M = 0,017 ug/f.u. bei H = 0Oe. Entsprechend hartmagne-
tisch verhélt sich die Magnetisierung des Films nach der Préparation in der Senkrechten
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Abbildung 6.7: Hystereseverhalten eines Fe gAlso Films gemessen mit SQUID Magnetome-
trie in der Filmnebene (links) und senkrecht dazu (rechts).

zur Filmoberfliche, wobei der Hub der Magnetisierung senkrecht zur Oberflache um einen
Faktor 2,5 geringer ist als parallel zu ihr. Der FeAl Film zeigt nach der thermischen Be-
handlung ein remanentes Verhalten, was auf nicht vollstandig chemisch geordnete Bereiche
zuriickgefiihrt werden kann.

Wie zu erwarten steigt nach der Argonbestrahlung mit einem &quivalenten Strahlenscha-
den von 0,1dpa der Hub der Hysterese in beiden Orientierungen an (vgl. Abb. 6.8). Die
Sattigungsmagnetisierung in der Ebene ist etwa einen Faktor 13 grofler als die erreichte
Magnetisierung senkrecht zur Filmebene. Dies kann einerseits mit der anfinglichen Rest-
magnetisierung, andererseits mit der zufélligen Erzeugung des Strahlenschadens in dem
FeAl Film begriindet werden. Mit fortschreitender Bestrahlung wéchst die Magnetisierung
in der Filmebene monoton an, wohingegen die Magnetisierung senkrecht dazu ein Ma-
ximum bei 0,2dpa durchlauft. Das ist genau dann der Fall, wenn die ferromagnetischen
Bereiche noch nicht {iberlappen, zwischen den ferromagnetischen Volumina aber bereits
eine Dipol-Dipol-Wechselwirkung einsetzt. Wegen der noch schwach ausgepriagten Form-
anisotropie ergibt sich daher fiir eine Anderung der Magnetisierungsrichtung entlang der
Filmebene ein groBeres Koerzitivfeld, welches in Abb. 6.6 dem bei einem Strahlenschaden
von 0,2 dpa auftretenden Maximum zugeordnet werden kann. Durch weitere Bestrahlung
wachsen die ferromagnetischen Volumina an, bis der gesamte Film homogen strukturell
geschédigt ist.

In Abb. 6.9 ist obige Interpretation der Messdaten grafisch dargestellt. Zunéchst liegt der
paramagnetische FeAl Film in der B2-Phase auf einem perfekt geordneten Saphirkristall
(Abb. 6.9 a). Nach Bestrahlung mit kleinen Fluenzen bilden sich, je nach verwendetem
Projektil, verschieden grofie Bereiche, deren Kristallstruktur respektive chemische Ordnung
gestort ist. In Abb. 6.9 b) ist dies durch die schattierten Bereiche dargestellt. Zusétzlich
schematisch dargestellt ist der Bereich starker Dipol-Dipol-Wechselwirkung mit einer ge-
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Abbildung 6.8: Hub der Hysteresekurve eines FeqgAlse Films in der Filmebene (oben) und
senkrecht dazu (unten) als Funktion der Fluenz.
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Abbildung 6.9: Schematische Darstellung des Phaseniibergangs von para- nach ferromagne-
tisch: Die dunklen Bereiche sind durch den Ionenstrahl gestort. Die Linie um die gestorten
Bereiche markiert die Reichweite der magnetischen Dipol-Dipol-Kopplung.

strichelten Linie um die ferromagnetischen Volumina. Bei Bestrahlung oberhalb von 0,2 dpa
iiberlappen diese Bereiche und der Film zeigt ein formanisotropes Magnetisierungsverhal-
ten eines kontinuierlichen ferromagnetischen Films (Abb. 6.9 ¢). Dabei wird der komplette
Film strukturell gestort, wobei der Hysteresehub in der Filmsenkrechten abnimmt, was der
wachsenden Formanisotropie und der damit verbundenen harten Richtung zuzuschreiben

ist (Abb. 6.9 d).
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6.3 Reversible Prozessfiihrung

Insbesondere fiir Anwedungen ist eine reversible Prozessfithrung beziiglich des Phasen-
iibergangs von para- nach ferromagnetisch und umgekehrt zu fordern. Da der Phasen-
iibergang lediglich auf der atomaren Umbesetzung der Atome beziiglich ihrer Position in
der Gitterstruktur beruht, sollte eine Umkehrung des Ubergangs von Unordnung zu Ord-
nung durch Tempern moglich sein. Dies konnte in den hier beschriebenen Experimenten
bestétigt werden.

Ein FeAl Film wird nach jedem Prozessschritt auf seine Magnetisierung mittels SQUID-
Magnetometrie untersucht. Die zunéchst jungfrauliche Probe nach der Filmdeposition bei
Raumtemperatur auf (1120) geschnittenem Saphir (FespAlyg; Filmdicke 65nm) weist eine
Séttigungsmagnetisierung von 0,36 up auf (siehe Abb. 6.10, schwarze Quadrate). Nach ei-
nem ersten Temperschritt bei 480°C fiir eine Stunde ordnet sich der FeAl chemisch und
verliert dabei sein ferromagnetisches Verhalten. Dies ist in Abb. 6.10 anhand der roten
Kreise zu erkennen. Nach Bestrahlung mit 5,5 - 10" Kr™/cm? bei 350keV wird die che-
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Abbildung 6.10: Hysteresekurve aufgenommen mit SQUID Magnetometrie nach der Film-
deposition (schwarz), nach dem ersten Tempern (rot), nach der Bestrahlung mit 5,5 -
10 Kr* bei 350 keV (griin) und nach dem zweiten Tempergang (blau). Die eingezeichneten
Pfeile geben die chronologische Reihenfolge der Préparationsschritte wieder.

mische Ordnung zerstort und es bildet sich wieder eine makroskopische Magnetisierung
aus. Aufgrund von Ionenstrahlmischen des FeAl Films mit dem Substrat, sowie teilweiser
Oxidation an der Oberfliche des FeAl Films, erreicht der Film nach Bestrahlung nicht
mehr die Séttigungsmagnetisierung direkt nach der Praparation. Sie betrégt lediglich noch
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0,28 /f.u., wobei die Hysteresekurve an Squareness gewonnen hat. Mit einem weiteren
Temperschritt kann der FeAl Film wieder in seine paramagnetische Phase {iberfiihrt wer-
den. Dafiir wurde er analog dem ersten Heizschritt bei 480°C fiir eine Stunde unter UHV
getempert (blaue Kurve). Durch erneutes Einstellen der paramagnetischen Phase ldsst sich
eine reversible Sequenz beziiglich der Magnetisierung konstatieren, trotz der chemischen
Oxidation der Oberflache und des ionenstrahlgemischten Grenzbereichs zwischen FeAl Film
und Saphirsubstrat.

Die Rontgenstrukturanalyse gibt Aufschluss iiber die Gitterkonstante und die Kristallit-
grofle bei den verschiedenen Praparationsschritten. In Abb. 6.11 sind die 20 —©—Diffrakto-
gramme der untersuchten Probe dargestellt. Unmittelbar nach der Filmpréparation konnte

1 : \ , | , , ) | . . . |
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5,5 +10" Kr'/cm? 350 keV

getempert 480°C 1h

42° 440 46°
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20 =44,337°
FWHM = 0,266°

Intensitat in
willktrlichen Einheiten

20 =43,849°
FWHM = 0,338°

20 =44231°
FWHM = 0,276°

—_——
40° 60° 80° 100°
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Abbildung 6.11: Rontgenstrukturanalyse eines FeAl Films mnach verschiedenen
Priparationsschritten. Die mit Stern (*) gekennzeichneten Reflexe sind dem (1120)
geschnittenen Saphir zuzuordnen. Nach der Filmdeposition konnte kein FeAl Reflex
detektiert werden, weswegen dieses Diffraktogramm nicht in dem Diagramm eingetragen
ist. Nach dem ersten Tempern (rot) und dem zweiten Tempern (blau) ist der FeAl Film
paramagnetisch, nach der Bestrahlung (griin) verhélt er sich ferromagnetisch.

kein FeAl Reflex beobachtet werden, weswegen dieses Diffraktogramm nicht abgebildet ist
(vgl. Kap. 5.2). Die Ergebnisse der Analyse der Rontgenstrukturdaten sind in Tabelle 6.3
aufgelistet.

Nach dem Tempern der Probe bei 480°C fiir eine Stunde stellt sich eine kristalline, epi-
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Tabelle 6.3: Ergebnisse der Rontgenstrukturanalyse eines gezykelten FesyAlyg Films mit
einer Dicke von d = 65 nm

1. Tempern Bestrahlung 2. Tempern
480°C 1h | 350keV Krt 5,510 Isnﬁ 480°C 1h
20 44,23(13)° 43,84(93)° 44,33(68)°
Gitterkonstante 0,289(36) 0,291(75) 0,288(70)
[nm]
Abweichung zum 0,99937 1,00765 0,99712
Volumenwert
FWHM 0,27(6)° 0,33(8)° 0,26(6)°
Korngrofle [nm] 42,0 32,2 43,5

taktische FeAl Schicht auf dem Saphir ein. Die Gitterkonstante des geheizten FeAl Films
liegt sehr nahe am FeAl Volumenwert (dg.a; = 0,28953 nm). Die geringe Abweichung von
0,07% kann dabei auf vom Substrat verursachte Verspannungen zuriickgefiihrt werden.
Die Korngréfle des Films betrédgt nach Berechnung mit der Scherrerformel 42 nm. Nach der
Bestrahlung vergrolert sich die Gitterkonstante von FeAl um 0,8% gegeniiber dem unbe-
strahlten Film, was aus den durch die Ionenbestrahlung induzierten Defekten resultiert.
Die atomare Struktur wie auch die epitaktische Beziehung bleibt bei der Bestrahlung mit
Kryptonionen bei 310 K erhalten. Simultan sinkt dabei die Korngrofle auf etwa 32 nm. Mit
dem zweiten Temperschritt erreicht man ein Ausheilen der Gitterdefekte und die Gitter-
konstante sinkt nahezu auf ihren urspriinglichen Wert. Dabei tritt der (110) FeAl Reflex
noch ausgeprigter auf als nach dem ersten Temperschritt. Dies konnte ein Hinweis sein,
dass mit der Ionenbestrahlung die nach dem ersten Temperschritt verbleibenden Defekte
zerstort wurden und mit dem zweiten Anlassen des FeAl Films grofiere homogene Bereiche
geformt werden konnen. Diese Annahme steht auch in Ubereinstimmung mit der wachsen-
den Korngroe im Vergleich zu dem ersten Heizschritt.

Die anfangs geforderte reversible Prozessfithrung kann mit Ausnahme des verminderten
magnetischen Moments nach der Bestrahlung gewihrleistet werden. Es ist moglich, den
urspriinglich ferromagnetischen FeAl Film in seine paramagnetische Phase zu iiberfithren
und durch anschlieende Ionenbestrahlung die Eisenatome im Film wieder ferromagnetisch

zu koppeln. Durch wiederholtes Tempern stellt sich erneut die paramagnetische Phase im
FeAl Film ein.
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6.4 Magnetische Relaxation von bestrahlten FeAl Fil-
men

Fiir die Gewihrleistung einer dauerhaften absoluten Magnetisierung respektive Orientie-
rung der Magnetisierung sollte der strukturell gestorte FeAl Film einen bei Raumtempe-
ratur stabilen Zustand eingenommen haben. Nach der Bestrahlung wurden die Suszeptibi-
litdtsmessungen ohne Verzogerung durchgefiihrt. Es hat sich gezeigt, dass bei Raumtempe-
ratur die Suszeptibilitdtskurven im Laufe der Zeit ihre Form &ndern. Nach der Bestrahlung
mit 350 keV Krypton mit einer Fluenz von 4, 0-10' Tonen /cm? wurden iiber einen Zeitraum
von mehreren Stunden Suszeptibilitdtskurven eines Fesy AljgFilms aufgenommen. Mit fort-
laufender Zeit nimmt dabei sowohl die maximale Suszeptibilitidt als auch die Flache unter
der Kurve ab (vgl. Abb. 6.12 oben).

Nach zwei Wochen wurde die Probe erneut mit weiteren 1,5 - 10 Kr™/cm? bestrahlt,
wobei selbiges Verhalten beobachtet werden konnte. Da die Probe unter Vakuum gehal-
ten wurde, ist eine chemische Anderung des Films und seines magnetischen Verhaltens
auszuschliefen. Insofern liegt der Schluss nahe, dass in dem bestrahlten FeAl Film be-
reits bei T' = 310 K strukturelle Relaxationsprozesse auftreten, die die Suszeptibilitiat, wie
auch die Sattigungsmagnetisierung vermindern. Anhand Abb. 6.12 b) unten ist ersichtlich,
dass sich wihrend des Relaxationvorgangs das Koerzitivfeld nicht dndert (AHo < 10Oe).
Dem gegeniiber steht eine dramatische Abnahme der Suszeptibilitdt und der Séttigungs-
magnetisierung. Die quantitative Auswertung der Suszeptibilitdtskurven ist in Abb. 6.13 a)
gezeigt. Anhand der in Kapitel 4.4.1 vorgestellten Integration lassen sich die relativen
Sattigungsmagnetisierungen aus den Flachen der Suszeptibilitdtskurven bestimmen. Durch
die Absolutwertbestimmung anhand des letzten Messpunktes der Messreihen in Abb. 6.13 a)
mittels SQUID Magnetometrie liasst sich die Magnetisierungskurve in Abb. 6.13 b) kali-
brieren.

Aufgetragen {iber der Zeit sinkt die maximale Suszeptibilitit in beiden Féllen nach etwa
170 Stunden bei der Bestrahlung mit 4,0-10'* Kr* Ionen/cm?, respektive 250 Stunden bei
der Bestrahlung mit 5,510 Kr™ Tonen/cm? auf die Hilfte ihre Startwertes. Eine Kurven-
anpassung mit einem rein exponentiellen Abfall beschreibt den Kurvenverlauf nicht, vor
allem bei kurzen Zeiten. Daher wurde fiir die Kurvenanpassung ein gestreckter exponenti-
eller Verlauf in der Zeit angenommen [62-64]. Sowohl fir die Suszeptibilitét, als auch die
Magnetisierung kann das gleiche exponentielle Verhalten angepasst werden:

X(t) = xo + Ax - exp [— (%)B] (6.1)

bzw.
¢ B
M(t) = Mo+ AM -exp |— (t_> (6.2)
0
Wiéhrend der Messung der einzelnen Messpunkte konnte allerdings keine merkliche Rela-
xation festgestellt werden, was in Einklang mit der groflen zeitlichen Konstante (to = 70 h)
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Abbildung 6.12: a) Anderung der Suszeptibilititskurven nach Bestrahlung mit 350keV
Kr* mit einer Fluenz von 5,5 - 10! Tonen/cm? bei T' = 310 K. Die Messungen sind zeitlich
von oben nach unten aufgetragen. In dem eingefiigten Graphen ist nur der rechte Ast der
Suszeptibilitéit aufgetragen. b) Die Position des Maximums der Suszeptibilitdt beschreibt
das Koerzitivfeld der Hysteresekurve und bleibt wéihrend der Relaxation konstant. Das
Koerzitivfeld ist iiber der Relaxationszeit aufgetragen im Mafistab des bei der Bestrahlung
(vgl. Abb. 6.6) durchlaufenen Bereiches.

steht. Diese Zeitkonstante wird einerseits bei der Kurvenanpassung der Suszeptibilitat, an-
dererseits bei der Kurvenanpassung der Magnetisierung verwendet und beschreibt in beiden
Féllen sehr gut das Abklingverhalten der Suszeptibilitit y wie auch das Abklingverhalten
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Abbildung 6.13: a) Abnahme der maximalen Suszeptibilitit bei einer Fluenz von 4,0 - 10
und 5,510 Kr* Tonen/cm? bei T' = 310 K. b) Abnahme der kalibrierten Magnetisierung
gewonnen aus den Suszeptibilitdtskurven nach Integration. Die universellen Parameter bei-
der Kurvenanpassungen sind ¢ty = 70h und 5 = 0, 66.

der Magnetisierung M. Ebenso bleibt der Streckungsfaktor § in beiden Kurvenanpassun-
gen derselbe mit S = 0, 66.

Die Relaxation des bestrahlten FeAl Films ist mit iiber 50% Verlust der relativen Magneti-
sierung ein stark ausgepragter Effekt. Dieses Verhalten ist insofern ungewohnlich, als dass
der energetisch giinstigste Zustand der Kristallstruktur in diesem Fall paramagnetisch ist
und die Relaxation mit einer sehr grofien Zeitkonstante bei Raumtemperatur auftritt. Bis-
her konnte solch eine Anderung des magnetischen Verhaltens bei Raumtemperatur nicht
nachgewiesen werden. Nach der Fachliteratur konnten magnetische Relaxationen bis dato
nur in Systemen beobachtet werden, die ebenfalls eine amorphe Phase besitzen, im geord-
neten Zustand jedoch ferromagnetisch sind. Dazu zdhlen unter anderem die Legierungen
F€80B20, CO43F€5N13081878B13’2 und Fe40Ni40P14BG [].147 115] Eine magnetisehe Relaxation
bei T' = 310 K mit dhnlich grofler Zeitkonstante konnte bisher nur in dem Materialsystem
Fe,Bi;_, gefunden werden, wobei hier die Magnetisierung mit fortlaufender Zeit zunimmt
[116]. AuBlerdem ist der Effekt mit etwa 5% hier wesentlich geringer ausgeprégt als in dem
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Materialsystem FeAl.

Durch das Ergebnis, dass das System FeAl zwar durch Ionenbestrahlung in den ferroma-
gnetischen Zustand iiberfiihrt werden kann, sich aber Relaxationseffekte schon bei Raum-
temperatur einstellen, sind Messungen bei verschiedenen Temperaturen zur Bestimmung
der Defekttypen notwendig, um genauer die Spezies der ausheilenden Defekte zu cha-
rakterisieren. Daneben bieten Widerstandsmessungen eine hervorragende Alternative zur
Bestimmung der Ausheilstufen [53, 56, 117-119], ebenso wie kalorimetrische Messungen.
Zudem bleibt zu erforschen, wie sich solche Relaxationsprozesse vermeiden lassen, da im
Hinblick auf mogliche Applikationen der Wert der Magnetisierung zeitlich konstant sein
sollte. Eventuell ldsst sich iiber Implantation von Fremdatomen die Diffusionsgeschwindig-
keit in dem geschéidigten Material so stark herabsetzen, dass das Ausheilen der Defekte
auf sehr viel grofleren Zeitskalen stattfindet oder sogar géanzlich unterdriickt wird [120].
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Kapitel 7

Nanostrukturierte magnetische FeAl
Filme nach Ionenbestrahlung

Im Hinblick auf Speichermedien bieten FeAl Filme die Moglichkeit eines magnetisch ar-
beitenden Massenspeichers. Vorteilhaft ist hier die flache Oberfliche nach Herstellung der
Filme wie beschrieben in Kapitel 3.2. In der Grundidee soll dabei die Speicherdichte erhoht
werden durch Einbetten ferromagnetischer Volumina in eine paramagnetische Matrix. Dies
wurde bereits in groflerem Maflstab durch Ionenbestrahlung mit einer Focused Ion Be-
am Anlage (FIB) erreicht [105]. In einer paramagnetischen FeAl Folie wurden Kreise und
Rechtecke mit 30keV Ga' und Xe' Ionen bestrahlt und anschlieBend mit magnetischer
Kraftmikroskopie (MFM) vermessen worden. Die kleinsten Abmessungen, die dabei ge-
schrieben werden konnten, liegen im Bereich von 100 nm.

Nachteilig bei dieser Prozedur ist die serielle Herstellungstechnik der ferromagnetischen
Bereiche in der FeAl Folie. Da die Ionenstrahltechnik, wie in Kapitel 3.3.2 vorgestellt,
eine flaichige Bestrahlung zuldsst, konnte bei geeigneter Maskenwahl die serielle in eine
parallele Verarbeitung iiberfithrt werden. Der Kontrast zwischen ferromagnetischem und
paramagnetischen Material wird dabei durch eine Abschattung bestimmter Bereiche vor
dem lonenstrahl erreicht. Somit werden an die Maske hohe Anforderungen gestellt: Ei-
nerseits muss die Maske so dick sein, dass die einfliegenden Ionen sie nicht durchdringen
konnen, andererseits soll sie eine grofiflichige geordnete Porenstruktur bzw. Antidotstruk-
tur aufweisen, um den dahinter liegenden FeAl Film in die ferromagnetische A2-Phase zu
iberfithren.

Ein Ansatz fiir die Praparation einer solchen Maske mit Polystyrolkolloiden (PS-Kolloide)
wird im nachfolgenden Kapitel vorgestellt. Durch Simulation der Bestrahlung mit den Da-
ten der erstellten Maske mittels SRIM lassen sich die Bestrahlungsparameter ermitteln.
Die Anderung des magnetischen Kontrastes aufgrund der Bestrahlung wurde mit SQUID
Magnetometrie vermessen.

33
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7.1 Maskenpriparation auf den FeAl Filmen mittels
unkonventioneller Lithographie

Die Erfahrung auf dem Gebiet der kolloidalen und mizellaren Praparation monolagiger
Filme am Institut fiir Festkorperphysik lasst es zu, eine nanostrukturierte Maske auf einen
paramagnetischen FeAl Film aufzubringen. Diese soll wihrend der Bestrahlung die Bereiche
schiitzen, die nicht in die ferromagnetische A2-Phase iiberfithrt werden sollen. Die einzel-
nen Arbeitsschritte fiir die Herstellung der Maske werden im Folgenden kurz erldutert:

1. Herstellung des FeAl Films

Als Basismaterial dient ein FeAl Film, der mittels PLD auf ein (000 1) geschnittenes Sa-
phirsubstrat aufgebracht wurde. Die Deposition des Metallfilms erfolgt bei Raumtempera-

tur zur Bewahrung der glatten Oberflache. AnschlieBend wird die Probe bei 500°C fiir eine
Stunde getempert um den chemischen Ordnungsprozess zu induzieren. Das Rontgendiffraktogramm
in Abb. 7.1 bestétigt das epitaktische Wachstum des FeAl Films.
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Abbildung 7.1: Rontgendiffraktogramm des getemperten FeAl Films. Die mit * versehenen
Reflexe sind dem (000 1) Saphirsubstrat zuzuordnen.

2. Aufbringen und Atzen der PS-Kolloide

In dem zweiten Schritt soll eine Monolage von PS-Kolloiden mit einem Durchmesser von
100 nm aufgebracht werden. Fiir eine homogene Bedeckung ist der Herstellungsprozess bis-
her auf Silizium optimiert worden, da Silizium die fiir die Ausbildung der langreichweitigen
Ordnung notwendige negative Oberflichenladung in wéssriger Losung bietet. Da bei der di-
rekten Deposition der PS-Teilchen auf den FeAl Filmen keine Monolage ausreichender Qua-
litdt erzielt werden konnte, wurden 2 nm Silizium durch thermisches Verdampfen auf dem
FeAl Film deponiert. Anschliefend wurde die Silizium Oberfliche mit einem O,-Plasma
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aktiviert, was aufgrund der hydrophileren Oberfliche zu einem besseren Benetzungsver-
halten des Kolloidlosungsmittels fithrt. Die Deposition der Kolloide erfolgte durch Stefan
Wiedemann mittels Auftropfen der Kolloidlésung [121, 122]. Da die Kolloide sich bei per-
fekter hexagonaler Ausrichtung beriihren, ergéibe sich bei thermischen Bedampfen durch
die Abschattung der Kolloide unter ihnen ein Fischerpattern, welches nach Abtrag der
Kolloide zu wenig Maskenmaterial aufweist fiir einen ausreichenden Schutz des FeAl Films
bei Ionenbestrahlung. Deswegen wurden die Kolloide mit einem reaktiven Ionenétzschritt
(RIE) auf die Hélfte ihres Durchmessers verkleinert unter Beibehaltung ihrer Position [123].
Eine REM Aufnahme dieses Arbeitsschrittes ist in Abb. 7.2 a) gezeigt.

ionenbestrahlter

Si Kolloide Baraigh

192000, . 0 0.

FeAl
Al,O,

Abbildung 7.2: REM Aufnahmen der einzelnen Herstellungsschritte eines nanostrukturier-
ten FeAl Films: a) Aufbringen und Atzen der Kolloide unter Beibehaltung der Position
(Probe um 30° gekippt) auf einer 2nm dicken Si Schicht; b) Thermisches Aufdampfen von
25nm Si; ¢) Entfernen der Kolloide durch chemomechanisches Polieren; d) Ionenbestrah-
lung der Probe mit 3keV Ar* Ionen; e) Glitten der Probe durch nasschemisches Atzen
der Si Maske. Die Breite aller REM Aufnahmen betréigt 1 um.

3. Aufdampfen des Maskenmaterials und Abnehmen der Kolloide

Uber die geordnete hexagonale Anordnung aus Kolloiden auf der Siliziumschicht kann nun
eine weitere Schicht Silizium aufgedampft werden (vgl. Abb. 7.2 b). Diese sollte in jedem
Fall diinner sein als der halbe Durchmesser der Kolloide, da sonst die Gefahr besteht,
dass die Siliziumschicht nach der Deposition die Kolloide bedeckt und diese sich nicht
mehr ablosen lassen. Aufgrund der starken Haftung der Kolloide auf dem Si Film reicht
es nicht, die Probe in Aceton zu legen und mit Ultraschall ein Auflésen der PS-Kolloide
zu erzwingen. Daher wurde alternativ mit einem mit Aceton getrinkten Reinraumtuch die
Oberflache unter schwachem Druck manuell poliert. Diese chemomechanische Behandlung
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16st einen Grofiteil der Kolloide, wie in Abb. 7.2 ¢) zu sehen ist.

4. Ionenbestrahlung des strukturierten FeAl Films

Fiir eine erfolgreiche Bestrahlung der freiliegenden Bereiche mit Argonionen wurde mit
dem Simulationsprogramm SRIM zunéchst eine Simulation zur Abschétzung der optima-
len Ionenenergie und des resultierenden Strahlenschadens durchgefiihrt. Es stellt sich her-
aus, dass der Ionenbeschleuniger am Institut fiir Festkorperphysik mit seiner minimalen
Beschleunigungsspannung von 50keV fiir diese Bestrahlung ungeeignet ist aufgrund der
langen Reichweite der Ionen im Vergleich zur Maskendicke. Deswegen kam eine niederener-
getische Penningquelle zum Einsatz. Mit ihr konnen Edelgasionen auf kinetische Energien
zwischen 600eV und 6keV beschleunigt werden, wobei die groffitmogliche homogen be-
strahlte Fléche bei einer Energie von 3 keV erzielt wird. Die Simulation des zu erwartenden
Schadensprofils und die Eindringtiefe der Argonionen bei einer Beschleunigungsspannung

von 3keV sind in Abb. 7.3 dargestellt.
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Abbildung 7.3: SRIM Simulationsdaten von 3keV Ar™ Ionen zur Bestrahlung eines FeAl
Films mit a) und ohne b),c) Si Maske. In a) und b) sind die Ionenprofile im Schnitt gezeigt.
In ¢) ist der Strahlenschaden des FeAl Films als Funktion der Schichttiefe dargestellt.

Anhand von Abb. 7.3 a) kann vorhergesagt werden, dass bei Ionenbestrahlung unter senk-
rechtem Einfall mit 3keV Ar* die Siliziummaske nicht durchdrungen wird. Im Gegensatz
dazu bildet sich bei der Bestrahlung der Freiflichen der maximale Schaden im FeAl Film in
einer Tiefe von 10 nm aus. Die laterale Strahlaufweitung ist mit < £10nm kleiner als der
Abstand zwischen zwei benachbarten Lochrindern. Bei einem Tonenfluss von 4, 4-10'2 Art /s
bendétigt man fiir den Strahlenschaden von einem dpa eine Bestrahlungsdauer von etwa
einer Minute. Mit diesen Parametern wurde die Bestrahlung bei Raumtemperatur durch-
gefithrt. Aufgrund der kurzen Bestrahlungsdauer konnte keine Oberflichenmodifikation
durch Sputtern des Siliziums festgestellt werden. Dies ist ersichtlich in Abb. 7.2 d). Al-
lerdings 16sen sich mit diesem Schritt die vorher noch verbliebenen Reste der Kolloide.
Insofern wird die Oberfliche durch die Ionenbestrahlung insbesondere von den Kohlen-
stoffmolekiilen der Kolloide gereinigt.
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5. Abnehmen der Siliziumdeckschicht

Im Hinblick auf heutige magnetische Speichermedien ist eine glatte Oberfliche obligato-
risch, da sich der Lese- und Schreibkopf einer modernen Festplatte in einem Abstand von
10 nm bis 20 nm oberhalb der Magnetscheibe befindet [124]. Die plane Oberfléche des FeAl
Films kann durch einen nachtriglichen Silizium Nassatzschritt mit 30%-iger KOH-Losung
erreicht werden. Das Ergebnis ist in Abb. 7.2 e) dargestellt. Der sehr hohe Kontrast zwi-
schen bestrahlter und unbestrahlter Fliche in Abb. 7.2 ) ist vermutlich auf einen Material-
kontrast aufgrund des nicht vollstéandig abgelosten Siliziumfilms zuriickzufithren. Weiter ist
anzumerken, dass die FeAl Schicht nicht von der KOH-Losung angegriffen wurde. Hier ist
die chemische Bestéandigkeit des FeAl Films von entscheidender Bedeutung (siche Kap. 1).

7.2 Einfluss der Ionenbestrahlung auf die Magneti-
sierbarkeit

Die Magnetisierbarkeit des durch die Siliziummaske bestrahlten FeAl Films wurde mit der
des unbestrahlten FeAl Films verglichen. Dabei zeigt sich eine eindeutige, auf die Ionen-
bestrahlung zuriickzufithrende Anderung der ferromagnetischen Komponenten des FeAl
Films. Dies konnte mittels SQUID Magnetometriemessungen mit dem Erregerfeld parallel
und senkrecht beziiglich der Probenoberfliche beobachtet werden, wie in den Diagrammen
in Abb. 7.4 dargestellt.
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Abbildung 7.4: SQUID Magnetometriemessung des nanostrukturierten FeAl Film entlang
des FeAl Films (links) und senkrecht zur Oberflache (rechts) vor und nach der Bestrahlung
mit 2,6 - 10" Art /cm? bei 3keV .

Aufgrund der nicht vollstdndigen Phasentransformation in den paramagnetischen Zustand
weist die Probe bereits unbestrahlt ein ferromagnetisches Sattigungsmoment von 0, 48 pp/f.u.
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bei H = 00e auf (vgl. Abb. 7.4 links). In der Magnetisierungsrichtung senkrecht zur Pro-
benoberfliche duflert sich dieses ferromagnetische Séttigungsmoment in einer duert hart-
magnetischen Hysteresekurve mit einem Hub von 0,050 pp/fu. bei H = 00e (vgl. Abb.
7.4 rechts). Nach der Bestrahlung mit 3keV Ar™ bei einer Fluenz von 2,6 - 10 Ionen/cm?
erhoht sich die Sattigungsmagnetisierung in der Filmebene um 20% auf 0, 58 pp/f.u. Dra-
matischer dndert sich dagegen der Hub der Hysteresekurve der Magnetisierungsrichtung
senkrecht zur Oberfliche. Der Hub vergroflert sich auf 0,26 up/f.u., was auf die lokal ein-
gebrachte statistische Besetzung der Fe und Al Gitterpunkte zuriickgefithrt werden kann.

Dieses Ergebnis steht in Koinzidenz mit den Resultaten aus Kapitel 6.2. Insbesondere die
Erklarung des wachsenden Koerzitivfeldes bei noch nicht untereinander wechselwirkenden
ferromagnetischen Bereichen kann hier nochmals nachvollzogen werden. Durch die rdéumlich
getrennten gestorten Kristallstrukturen findet keine Kopplung der ferromagnetischen Volu-
mina untereinander statt. Damit einher geht ein Koerzitivfeld von Ho = 100 Oe senkrecht
zur Probenoberfléche.

Durch die hier dargestellten Messungen wurde gezeigt, dass die eingesetzte Technik fiir die
Péparation eines magnetisch nanostrukturierten Filmes funktioniert. Fiir den endgiiltigen
Beweis einer magnetischen Nanostruktur in dem FeAl Film steht der Nachweis noch aus.
Zwar konnten mit den integrativen SQUID Magnetometriemessungen die Modifikation der
durch die Ionenbestrahlung lokal verdnderten Magnetisierungen an dem FeAl nachgewie-
sen werden, allerdings fehlt noch eine mikroskopische, magnetisch sensitive Messung. So
konnte entweder durch Magnetkraftmikroskopie (MFM) oder nach entsprechender Proben-
préparation durch rasternde Rontgentransmissionsmikroskopie (STXM) ein solcher Nach-
weis erbracht werden.



Kapitel 8

Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurden erstmalig epitaktische FeAl Filme hergestellt. Ausgehend von den
bei Raumtemperatur aufgebrachten ferromagnetischen FeAl Filmen ergaben sich unter-
schiedliche Ubergangstemperaturen fiir die Ausbildung der paramagnetischen B2-Phase
bei Deposition auf unterschiedlichen Substratoberflichen des Saphirkristalls. Ferner er-
gibt sich ein topologischer Unterschied seitens des granularen Wachstums der FeAl Filme
bei geheiztem Saphirsubstrat. Mit der Ionenbestrahlung der paramagnetischen FeAl Fil-
me wurde die Transformation in die ferromagnetische Phase initiiert, wobei eine fiir alle
verwendeten Ionen geltende GesetzméafBigkeit beziiglich des Strahlenschadens und des Koer-
zitivfeldes festgestellt wurde. Dieses Verhalten konnte mithilfe eines entwickelten Modells
heuristisch erklart werden. Des weiteren konnte eine reversible Prozessfithrung hinsicht-
lich des Phaseniibergangs von ferro- nach paramagnetische und umgekehrt nachgewiesen
werden. Uberdies belegt der zeitliche Einbruch der Magnetisierung ionenbestrahlter FeAl
Filme ohne dufleren Einfluss, dass strukturelle Relaxationsprozesse auftreten, die sich bei
Raumtemperatur mit charakteristischen Zeiten von mehreren Tagen erstrecken. Im Hin-
blick auf die Anwendung des in der A2-Phase vorliegenden ferromagnetischen FeAl Films
als Speichermedium konnten mittels unkonventioneller Lithographie separierte ferromagne-
tische Volumina in einen paramagnetischen Film durch selektive Ionenbestrahlung erzeugt
werden. Der erfolgreiche Einsatz einer kolloidalen Technik zur Praparation der Bestrah-
lungsmaske fiithrt dabei zu Abmessungen der bestrahlten Bereiche von unter 100 nm.

Im ersten Teil der Arbeit erfolgte die Praparation epitaktischer FeAl Filme auf den Saphi-
roberflichen (000 1), (1120) und (110 2). Abhéingig davon, ob die Probe wihrend oder nach
der Filmdeposition angelassen wird, kann dabei die Topologie der FeAl Filme eingestellt
werden. Beim Heizen wahrend der Deposition ergeben sich kolumnare Strukturen, wohin-
gegen die Deposition bei Raumtemperatur und dem nachfolgenden Anlassen der Proben
sehr glatte Oberflachen liefert.

Anhand von Rontgendiffraktogrammen und HRTEM Aufnahmen sind sowohl die epitakti-
schen Beziehungen bestimmt worden, als auch atomar aufgelost die Grenzschicht zwischen
den FeAl Filmen und dem Saphirsubstrat charakterisiert worden. Dabei kann man konsta-
tieren, dass die epitaktische Ordnung von FeAl sich bestmdglich auf (112 0) geschnittenem
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Saphir mit der epitaktischen Beziehung AlFe(110)[110] || Al,03(1120)[000 1] ausbildet. Ein-
zigartig ist dabei, dass sich die epitaktische Ordnung bei Deposition mit geheizter Probe
und bei Deposition bei Raumtemperatur mit einem anschlieBenden Temperschritt aus-
bildet. Selbiges wurde auch fiir das Verhalten von FeAl auf (0001) geschnittenem Saphir
entdeckt, wobei hier mehrere Anordnungsmoglichkeiten der FeAl Kristallite auf der Saphir-
oberfliche existieren (AlFe(110)[112] || Al;O3(0001)[1010]. Im Falle des (1102) hingegen
ist eine thermisch getriebene Festkorperepitaxie nicht beobachtet worden. In diesem Fall
muss fiir die Prédparation eines epitaktischen FeAl Films das kolumnare Wachstum auf-
grund des bei der FeAl Deposition geheizten Substrats mit der epitaktischen Beziehung
AlFe(001)[110] || Al;03(1102)[1120] in Kauf genommen werden. AuBergewdhnlich ist hier
allerdings die Wachstumsrichtung entlang der (100) Ebenen von FeAl, da bei den vorher
beschriebenen Substraten in beiden Féllen der FeAl Film entlang der (110) Ebenen ge-
wachsen ist.

Fiir die Charakterisierung der chemischen Ordnung der epitaktisch gewachsenen FeAl Fil-
me ergaben SQUID Magnetometriemessungen ein unterschiedliches Kristallisationsverhal-
ten der FeAl Filme nach Deposition auf verschiedenen Saphiroberflichen. Nach Vergleich
der Filmmagnetisierungen auf den oben angegebenen Saphiroberflichen stellt sich die che-
mische Ordnung auf den Oberfliichenschnitten entlang der Al,Oz (0001) und (1120) bei
niedrigeren Temperaturen ein als auf (1102) geschnittenen Saphir. Daraus folgt, dass die
chemische Ordnung in dem FeAl Film bevorzugt auf den Substratoberflichen ausbildet,
die sich fiir ein epitaktisches Wachstum des FeAl Films eignen. Bei dem in (1102) Rich-
tung geschnittenen Saphir setzt der Ordnungsprozess zur Ausbildung der paramagnetischen
Phase erst spéter ein. Aufgrund der durch das Substrat vorgegebenen ungiinstigen Ober-
flachenstruktur kann auf eine Hemmung des Kornwachstums geschlossen werden. Gleich-
wohl konnen die FeAl Filme, deponiert auf allen betrachteten Saphirschnittrichtungen mit
der entsprechenden Praparationsmethode, in die paramagnetische und damit chemisch ge-
ordnete Phase iiberfiihrt werden.

Unter Tonenbestrahlung lassen sich die paramagnetische FeAl Filme in ihre ferromagneti-
sche Phase iiberfithren. Der Grad der Unordnung und die damit einhergehende ferromagne-
tische Phase werden mit einem in Ulm entwickelten AC-Suszeptometer in-situ gemessen.
Mit diesem wird die Suszeptibilitdt entlang der Hysteresekurve bestimmt, woraus sich
nach Integration ein Maf fiir den Hub der Hysteresekurve ergibt. Die Auswertung des ma-
gnetischen Verhaltens bei Bestrahlung der FeAl Filme mit verschiedenen Ionensorten der
Edelgasreihe weist eine auf die lonensorte skalierbare Gemeinsamkeit der Magnetisierung
und des Koerzitivfeldes auf. Entgegen dem bisher bekannten Verlauf der Magnetisierung
an Vollmaterial iiber der Ionenfluenz zeigt sich hier kein Sattigungsverhalten bei den ver-
wendeten Fluenzen. Einen Fingerzeig fiir die Interpretation liefern RBS Daten, die die
Hypothese eines durch Sauerstoff am Relaxieren verhinderten FeAl Films untermauern.

Die Auswertung der Koerzitivfelder anhand der Suszeptibilitdtskurven weist ein Maxi-
mum bei einem Strahlenschaden von 0,2 dpa auf, welches unabhéngig von der Ionensor-
te (Net, Art, Kr*) nach Skalierung auf den Strahlenschaden an dieser Stelle auftritt.
Wiéhrend bei kleinen Strahlenschaden (<0,2 dpa) die durch die Bestrahlung induzierten fer-
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romagnetischen Volumina noch rdumlich separiert sind, tritt bei 0,2 dpa eine Dipol-Dipol-
Wechselwirkung der Bereiche untereinander auf, die zu einem erhohten Koerzitivfeld fiihrt.
Bei weiterer Bestrahlung wird die Magnetisierungsrichtung aufgrund der sich ausbildenden
Formanisotropie in die Filmebene gezwungen. Wegen der nun statistisch gleichverteilten
Gitterdefekte zeigt der FeAl Film ein formanisotropes Magnetisierungsverhalten eines kon-
tinuierlichen ferromagnetischen Films.

Im Hinblick auf eine reversible Prozessfithrung beziiglich des Phaseniibergangs von para-
nach ferromagnetisch und umgekehrt konnte mittels SQUID-Magnetometrie und Rontgen-
diffraktometrie ein wiederholbarer Prozess nachgewiesen werden. Durch erstmaliges Tem-
pern kann der FeAl Film chemisch geordnet und in die paramagnetische Phase tiberfiihrt
werden. Die mit der anschlieBenden Ionenbestrahlung induzierte chemische und strukturel-
le Unordnung ist gepaart mit dem Ausbilden ferromagnetischer Bereiche, wobei die nach
der Praparation im Film vorliegende ferromagnetische Magnetisierung nicht mehr vollends
erreicht wird. Durch erneutes Tempern ist es wiederum moglich, den FeAl Film wiederkeh-
rend in die paramagnetische Phase zu transformieren unter Beibehaltung der epitaktischen
Beziehung.

Von amorphen Materialien ist bekannt, dass sie nach Bestrahlung strukturell relaxieren
kénnen. Zwar ist FeAl nicht amorph im Sinne einer zerstorten Fernordnung, trotzdem las-
sen sich Relaxationsprozesse beobachten. Gemessen als Funktion der Suszeptibilitéit wei-
sen mit Argon bestrahlte FeAl Filme eine Verminderung der Magnetisierung aufgrund von
strukturellen Relaxationen bei Raumtemperatur auf. Dies ist insofern neu, als dass Rela-
xationsphdnomene an magnetischen Materialien bisher nur an amorphen Legierungen mit
einem energetisch giinstigsten Zustand, der ferromagnetisch ist, gefunden wurden.

Im letzten Kapitel wurde eine Praparationsmethode zur Herstellung magnetischer Da-
tenspeicher mit einer potentiell hoheren Speicherdichte vorgestellt. Durch die parallele
Bestrahlung eines paramagnetische FeAl Films durch eine nanostrukturierte Lochmaske
ist es moglich, selektiv ferromagnetische Volumina in eine paramagnetische Matrix einzu-
betten. Anhand der SQUID Magnetometriemessungen lief3 sich ein Bestrahlungseffekt des
FeAl Films nachweisen.

Unter Bezugnahme auf die magnetischen Eigenschaften der FeAl Filme bleiben dennoch
offene Fragestellungen, wie die Temperaturabhingigkeit der Magnetisierung, respektive
Suszeptibilitat bei tiefen Temperaturen. Insbesondere der Phaseniibergang von para- nach
ferromagnetisch durch ionenstrahlinduzierte Gitterdefekte weist vermutlich einige Beson-
derheiten auf, speziell in dem Temperaturbereich um 80 K, bei dem ein miktomagnetisches
Verhalten des FeAl Vollmaterials beobachtet wurde. Ebenfalls ist das Bestrahlungsverhal-
ten bei Raumtemperatur beziiglich der Magnetisierung nicht vollsténdig geklédrt. Auch hier
sollte einerseits eine unter tiefen Temperaturen durchgefiihrte Bestrahlung, oder die Varia-
tion des Kompositionsverhéltnisses tiefergehende Erkenntnisse liefern. Weiterhin bleibt zu
kldren, wie das Filmwachstum mittels thermisch getriebener Festkorperepitaxie im Detail
funktioniert. Einblick konnten hier HRTEM Messungen wéhrend eines in-situ Heizprozes-
ses erdffnen.
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Kapitel 9

Summary

In the presented thesis epitaxial FeAl thin films on sapphire have been prepared by pulse
laser deposition (PLD). The thin films deposited at room temperature exhibits ferroma-
gnetism and subsequent annealing is necessary to transform the thin films to paramagnetic
B2-phase, where the transition temperature depends on the crystalline orientation of the
sapphire substrate. Alternatively, by deposition at higher substrate temperature the B2-
phase is obtained directly. However, morphology of the FeAl film is influenced by different
growth modes resulting from different substrate temperatures. The paramagnetic FeAl films
can then be transformed to ferromagnetic phase by successive ion irradiation. Independent
of the ion species used for irradiation, the same universal relation between thin films’ coer-
cive fields and irradiation damage is identified. The ion irradiation ferromagnetism can be
transformed back to paramagnetism by subsequent annealing. The mutual transition bet-
ween ferromagnetic and paramagnetic phases has been performed several times and shows
full reversibility. The ferromagnetic phase induced by Krt irradiation exhibits structural
relaxation, where the saturate magnetization of FeAl thin film gradually decreases in se-
veral days. Later, ion irradiation has been performed selectively on defined areas of the
thin film with the help of an unconventional lithography technique. The subsequent thin
film is composed of ordered hexagonal array of ferromagnetic nano-cylinders separated by
a paramagnetic matrix, suggesting a promising system for magnetic data storage. In this
chapter, the main results of this thesis will be summarized.

FeAl thin films are deposited on sapphire substrates with (0001), (1120) and (1102) ori-
entations by PLD. Thin films deposited at elevated substrate temperature generally show
epitaxy with column-like morphology, while deposition at room temperature leads to a
very smooth film with with amorphous structure. Such smooth films may be transformed
to epitaxy by subsequent annealing. More specifically, the FeAl films deposited on sapphire
(0001) and (1120) substrates at room temperature are transformed to epitaxy after above
500 °C, respectively, where their epitaxial relations are AlFe(110)[112] || Al,05(000 1)[101 0]
and AlFe(110)[110] || Al;O03(1120)[000 1], respectively. These epitaxial relations are iden-
tical to those obtained by depositing at elevated substrate temperature. Such thermally
driven solid phase epitaxy is not observed for FeAl films deposited on (1102) cut sap-
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phire, but the epitaxy is only obtained by deposition at high temperature, resulting in
AlFe(001)[110] || Al,03(1102)[112 0] relation. The difference might be due to different mat-
ching of FeAl and sapphire lattices in different orientations, and FeAl (001) on Al,03(1102)
leads to relatively large lattice mismatch. Indeed, the epitaxial film obtained on (1102) cut
sapphire by high temperature deposition contains subdomains and tilted grains, as obser-

ved by HRTEM.

Different substrate orientation as well as the substrate temperature also influence the che-
mical order of FeAl. Generally, higher degree of chemical order is obtained with good
lattice matching between FeAl and sapphire, where both lower transformation tempera-
ture to epitaxy and larger average grain size are observed. The best results is obtained
for FeAl deposited on (1120) sapphire with subsequent annealing at 500°C °C for 1 hour,
where chemical order and an average grain size of 200 nm is achieved. These thin films are
then mainly used for the subsequent studies in this thesis.

The paramagnetic FeAl thin films are transformed to ferromagnetic phase by successive ion
irradiation. Degree of chemical order is measured indirectly from the magnetic susceptibi-
lity of the film using a self-developed ac-susceptometer, which can monitor the evolution of
susceptibility during ion irradiation in-situ. Contrary to common susceptometer, the dif-
ferential susceptibility is measured along the full hysteresis with maximum field of 120 Oe
at room temperature. By integrating the differential susceptibility, full hysteresis loop can
be restored and the signal scale can be calibrated by comparing to SQUID measurements
of the identical sample. The FeAl thin films have been irradiated with different types
of rare gas ions (Ne™, Ar™, KrT). The relation between magnetization and irradiation
damage is identical among different ion species. In contrary to common irradiation theo-
ries, where observed parameter increases according to an exponential transient function
(y =a- (1 —e %)), the magnetization increase linearly with irradiation damage.

The irradiation also influences coercive field of FeAl thin film. Starting from paramag-
netism, the coercivity increases with more irradiation damage and reaches maximum at
0.2dpa. Under relative low fluences, the local ferromagnetic regions that is statistically
created by the ion damage are magnetic uncoupled, and during hysteresis moments in each
small region switches independently, leading to relatively large coercivity. Further increa-
sing irradiation damage, however, increase the ratio of ferromagnetic volume, leading to
magneto-static and eventually exchange coupling between the ferromagnetic regions. This
coupling helps to switch the moments in each region, which is observed as decreasing coer-
civity. At very high fluences the complete film is transformed into ferromagnetic phase with
in-plane easy direction.

While the chemically ordered FeAl film can be transformed to disordered phase by ion
irradiation, subsequent annealing of the disordered film will restore the chemical order,
which has essentially the same crystalline structure and magnetic properties as the thin
film before ion irradiation, as proven by XRD and SQUID magnetometry, respectively. As
a result, the mutual transition between ferromagnetic and paramagnetic phases in FeAl is
fully reversible.
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The ferromagnetism in FeAl induced by ion irradiation is due to the introduction of extrin-
sic defects, which are thermodynamically unstable and can relax at elevated temperature.
It is observed experimentally that even at room temperature, the ion irradiation induced
magnetization (350 keV, Kr™) decays exponentially with a characteristic time constant of
t = 70 hours .

In the last chapter the ion irradiation is applied to FeAl thin film selectively on defined
areas. This is achieved by formation of a SiO, film with hexagonal array of nanometer
sized holes on top of FeAl by an unconventional lithography technique. This antidot films
acts as a mask for ion irradiation, where only areas of FeAl film in the holes are irra-
diated and transformed to ferromagnetic. The resulting film contains regular arrangement
of nanometer-sized ferromagnetic volumes embedded in a paramagnetic film, suggesting a
promising system for magnetic data storage. While such variation of magnetic contrast in
nanometer scale has not yet been observed directly, SQUID magnetometry shows incre-
ased remanence as well as squareness of hysteresis in the out-of-plain direction after ion
irradiation, which confirms the formation of such nanometer-sized magnetic structure.
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Anhang A

Fehlertoleranzen

Fiir die Berechnung der Magnetisierungen und der zur Normierung benotigten Grofien sind
folgende Fehlergrenzen gegeben:

Bedeutung Variable Standardwert Toleranz
Probengewicht MPrope  — 1-107°¢g
Probendicke da,0,  T,a-cut 0,53 mm 425 pm
c-cut 0,50 mm
Dichte Al,Os PALOs 3,98 g/cm? @ 24°C 0,02g/cm?
Filmdicke dFiim - +1nm
Gitterkonstante von FeAl dpea;  0,28954 A@ 24°C 1-107°A
Magnetische Moment im SQUID m - 1-107%emu
Felderregung im SQUID H — +20Oe

Die Dichte von Korund (Al,O3) variiert zwischen den Herstellern. Crystec gibt 3,97 g/cm?
an und bei GWT und Valley Design Corp. betrigt die Dichte 3,98 g/cm? bei 20°C respektive
24°C.

In Kapitel 4.3.1 wird angenommen, dass der Metallfilm keinen messbaren Einfluss auf die
Masse der Probe hat. Es wird das Gewicht eines 50 nm dicken Films abgeschétzt:

MFpeAl = PFeAl* VFilm (A1)
— 5,576~ -0,5cm-1,0cm-5-10 % cm (A.2)

cm
= 13,95 ug (A.3)

Bei einem typischen Probengewicht von 100 mg wird die Masse um etwa 1,4-10~% verfiilscht,
was im Hinblick auf die anderen Unsicherheiten als vernachldssigbar betrachtet werden
kann. Die Unsicherheit beim Wigen betrigt 1%.
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Anhang B

Kristallographie

B.1 Kristallographische Notationen

Die Schreibweisen der Richtungen und Ebenen in Kristallsystemen fiihrt aufgrund der nicht
einheitlichen Benutzung zu Verwirrung. In dieser Arbeit sind sie nach der Definition von
[100, 125] verwendet.

Ebenen sind mit runden Klammern und den Millerschen Indizes beschrieben. Da FeAl ein
kubisches System ist, stehen die gleichlautenden Richtungsvektoren im direkten Gitter mit
eckigen Klammern senkrecht auf den Ebenen. Somit konnen beide Notationen dquivalent
verwendet werden: (100)=[100]

Da die orthogonale Beziehung zwischen den Ebenen und dem direkten Gitter nicht fiir
hexagonale Systeme gilt, wird hier zur Beschreibung des Saphirs die Viererschreibweise
verwendet. In dieser ist die Aquivalenz gegeben: (1120)=[1120)]

Fiir negative Richtungen kann einerseits ein Minuszeichen verwendet werden, wenn die
Zahlen durch Kommata getrennt sind oder die negative Richtung wird durch einen Strich
iiber dem Index gekennzeichnet. Beide Schreibweisen sind dquivalent.

Das Programm CARINE benutzt zur Beschreibung der Reflexe die Darstellung im direkten
Gitter mit negativen Indizes. Daher sind in dieser Arbeit alle Polfiguren mit Richtungen
beschrieben. Anhand der obig beschriebenen Aquivalenz stellen sie gleichzeitig die Gitter-
ebenen des reziproken Gitters mit den Millerschen Indizes dar.

Weiterhin muss man wissen, dass fiir Saphir zwei Notationen zur Beschreibung der Ein-
heitszelle gebréuchlich sind. In dieser Arbeit werden die Flichen und Richtungen immer
in dem strukturellen System mit den vier Vektoren (hjkl) beschrieben. Daneben existiert
das morphologische System, dass die primitive Einheitszelle beschreibt und in der c-Achse
halb so lang ist wie das strukturelle System.
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100  B.3 Eulerwinkel und stereographische Projektionen spezieller Richtungen von FeAl

B.2 Rontgenreflexe

Fiir den Strukturfaktor von FeAl mit CsCl-Struktur ergibt sich mit den Punktlagen in der
Elementarzelle Al: 000 und Fe: % % L

51

Fuw = fai + fre - ™D (B.1)
e h+k+1=2ngerade: Fpiy = far + fre
e h+k+1=2n+ 1 ungerade: Fjpy = far — fre

Die auftretenden Rontgenreflexe sind in Tabelle B.1 fiir FeAl und Al,O3 gelistet. Da ver-
schiedene Rontgenrohren zum Einsatz kamen, sind die Winkel sowohl fiir die Wellenlédnge
von Cu als auch Co angegeben.

Tabelle B.1: Tabellarisierte Rontgenreflexe fiir FeAl [95] und Al,O3 [97]

FeAl A12 03
Millersche Int. Millersche Int
Indizes Indizes
hkl Cu K1 ‘ Co in % | hjkl Cu Ky ‘ Co in %
100 30,844° | 35,911° | 8 1102 25,598° 72
110 44,225° | 51,795° | 100 1120 37,800° | 44,171° | 44
111 54,906° | 64,767° | 3 0006 41,720° | 48.807° | 1
200 64,376° | 76,352° | 14 1123 43,378° 100
210 73,075° | 87,383° | 2 220 4 52,595° 48
211 81,418° | 98,358° | 25 2240 80,773° 7
220 97,702° | 121,781° | 8 3306 83,292° 1

B.3 Eulerwinkel und stereographische Projektionen
spezieller Richtungen von FeAl

Fiir eine klare Definition der Polardiagramme sind in Abb. B.1 die in der Arbeit gebrauch-
ten Winkel dargestellt. Anschaulich ldsst sich daraus auch die Erstellung einer Polfigur
herleiten. Erwartet man einen Rontgenreflex in dem Punkt Py, so wird er entlang der Ver-
bindungslinie zum Siidpol S in die Ebene projiziert auf den Punkt P,. Der Abstand des
Punktes Py zum Kugelursprung ist ein Aquivalent fiir den Winkel ¥ in reicht von 0..90°.
Der Winkel ® behélt seine urspriingliche Orientierung.

Nachstehend sind in Abb. B.2 Polfiguren von FeAl in ausgewihlten Richtungen gezeigt.
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einfallender
Rontgenstrahl

S

Abbildung B.1: Definition der Eulerwinkel, wie sie in der Arbeit verwendet werden.
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Abbildung B.2: Polfigur von FeAl in (110) und (100) Projektion.
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Anhang C

Umrechnung von cgs in SI Einheiten

Der Ubersichtlichkeit ist die Tabelle mit den Umrechungen der magnetischen Einheiten-
systeme auf der ndchsten Seite dargestellt. Diese wurde aus [92] entnommen.
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A. TABLE OF CONVERSIONS

UNITS FOR MAGNETIC PROPERTIES

Conversion
Quantity Symbol Gaussian & cgs erhu factor, C Sl & rationalized mk$
Magnetic flux density, B gauss (G 10* tesla (T), Wh/rh
magnetic induction
Magnetic flux 0 maxwell (Mx), Gem? 108 weber (Wb), volt second (¥)
Magnetic potential difference, U, F gilbert (Gb) 10/4t ampere (A)
magnetomotive force
Magnetic field strength, H oersted (Oej,Gb/cm 16/4m Alm '
magnetizing force
(Volume) magnetizatiof M emu/cni” 10° A/m
(Volume) magnetization 4 G 104m A/m
Magnetic polarization _
intensity of magnetization J, 1 emu/cnd 4rx10* T, Wh/n?!
1 Am?/kg
(Mass) magnetization o, M emu/g 47x10” Whbrm/kg
Magnetic moment m emu, erg/G 18 Aom?, joule per tesl&)/T)
Magnetic dipole moment j emu, erg/G #rx10™° Wbm'
(Volume) susceptibility X, K dimensionless, emu/ém 4 dimensionless
(4ny? x107 henry per meter (H/m), Wh/(#n)
4rx10° m/kg
(Mass) susceptibility X . K, cm/g, emu/g (4)* %10 Hom?kg
4rx10° m?/mol
(Molar) susceptibility Xmol, Kmo  cm®/mol, emu/mol (4)* %102 Hom%mol
Permeability u dimensionless Ax10’ H/m, Wb/(Arm)
Relative permeability L not defined dimensionless
(Volume) energy density, w erglent 10* Jint
energy product
Demagnetization factor D,N dimensionless 1E:3 dimensionless

a. Gaussian units and cgs emu are the same for magnetic properties. The defining r8atldr-&mM.

b. Multiply a number in Gaussian units by C to convert it to S (e.g.x1LG* T/G = 10° T).
c. Sl (Systéme International d'Unités)s been adopted by the National Bureau of Standards. Where two conversion factors are

given, the upper oris recognized under, or consistent with, Sl and is based on the defButjaH+M), where
Lo=41Tx10" H/m. The lower one is not recognized under Sl and is based on the definitipsH +J, where the symbol

lis often usedn place ofl.
.1 gauss= 10gamma §).

. Both oersted and gauss are expressed 3€ ait’s™ in terms of base units.

. Magnetic moment per unit volume.
. The designation "emu" is not a unit.

d
e
f. A/Im was often expressed as "ampere-turn per meter" when used for magnetic field strength.
g
h
i

Recognized under Sl, even though based on the defiBitomH +J. See footnote.
Jor =l =1+ x, allin Sl. 1 is equal to Gaussign
k. BH andpMcH have Sl units J/fh McH andBrH/4rrhave Gaussian units erg/ém

R. B. Goldfarb and F. R. Fickett, U.S. Department of Commerce, National Bureau of Standards, Boulder, Colorado 80303, March 1985
NBS Special Publication 696 For sale by the Superintendent of Documents, U.S. Government Printing Office, Washington, DC 20402
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