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Abstract

The present PhD Thesis is about the investigation and characterization of the
sensor properties of soft ferromagnetic thin FegsCoysHf;1 N5 films on cemented
carbide and silicon substrates. The focus is on the development and realization
of the sensor functionality of the ferromagnetic film on the cemented carbide
substrate. The idea is to use soft ferromagnetic thin films for non-contact tempe-
rature and / or force determination on thermomechanically loaded cutting tools
or mechanically loaded shafts. The film substrate systems are characterized with
respect to the sensor application. The application as a temperature and / or stress

sensor is demonstrated on selected, optimized film substrate composites.

PVD magnetron sputtering was used, in order to deposit the films on the sub-
strates. After deposition the samples were annealed in a static magnetic field in
high vacuum. After preparation, the static and dynamic magnetic properties were
characterized. It could be shown that the thin ferromagnetic Fe3sCossHf11 Ny film
interacts with the magnetically harder substrate which leads to a loss of the sensor
functionality. Through the deposition of various non-magnetic buffer layers between
the substrate and the film it was experimentally shown that the Fe3sCossHf11N1o
film can be magnetically decoupled from the substrate. For this purpose two hard
coatings TiN and (Ti;_,Al;)N, were selected, in order to realize the application
as a temperature sensor on cutting tools. Amorphous SiOy was used, in order to
carry out the fundamental decoupling mechanism. The decoupling leads to soft
ferromagnetic films with an imprinted uniaxial anisotropy after annealing and the
film shows a defined response in the high-frequency range when it is subjected
hence a high-frequency alternating electromagnetic field. The cut-off frequency is
above 2 GHz and the initial permeability of the film reached more than 300, which
is consistent with comparable films on the non-magnetic silicon substrate. The

different film buffer layer substrate systems impressively show that the electrical



conductance of the interlayer, the cemented carbide substrate as well as voids in
the film and the surface roughness possess a significant influence on the signal

quality and magnetic film properties.

In this dissertation the application of the ferromagnetic film on the cemented
carbide substrate as a temperature sensor could be successfully and reproducibly
demonstrated. The cut-off frequency shifts to lower frequencies as the temperature
increases with increasing the full width at half maximum of the sensor signal.
Thus the film substrate system is suitable for temperature determination. The
application as a non-contact temperature sensor during machining was success-
fully demonstrated on a metal working lathe. The machining tests indicate that
the ferromagnetic layer can be used as a sensor system for online temperature

monitoring during the machining process.

The change of the cut-off frequency of the ferromagnetic film as a function of
mechanical force was demonstrated on a mechanically loaded shaft as well based
on this experiment it was shown that the sensor signal can be detected without
contacting the ferromagnetic film by using a certain short circuited stripline

technique.
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Kurzfassung

Diese Dissertation befasst sich mit der Untersuchung und Charakterisierung der
Sensoreigenschaften von weichmagnetischen Fez,CoysHf 1 Nio-Diinnschichten auf
Hartmetall- und Siliziumsubstraten. Der Fokus liegt auf der Entwicklung und
Realisierung der Sensorfunktionalitat der ferromagnetischen Schicht auf dem Hart-
metallsubstrat. Die Idee ist mit diesem Schicht-Substratverbund nachzuweisen,
dass man weichmagnetische Diinnschichten zur kontaktlosen Temperatur- und
/ oder Kraftbestimmung auf thermomechanisch belasteten Werkzeugen fiir die
spanende Bearbeitung (spanabhebende Fertigung) oder mechanisch belasteten
Wellen einsetzen kann. Die Schicht-Substratsysteme werden beziiglich der Sensoran-
wendung materialwissenschaftlich charakterisiert. An ausgewahlten, optimierten
Schicht-Substratverbunden wird die Anwendung als Temperatur- und / oder Kraft-

sensor demonstriert.

Die Schichtherstellung erfolgte mit der Magnetron-Hochleistungskathodenzerstaub-
ung. Zur Einpragung einer uniaxialen Anisotropie in die ferromagnetische Schicht
wurden die Proben in einem statischen Magnetfeld im Hochvakuum wérmebehan-
delt. Nach der Praparation wurden die statischen und dynamischen magnetischen
Eigenschaften der Proben charakterisiert. Die Ergebnisse haben gezeigt, dass
die diinne ferromagnetische FessCoyusHf11 N o-Schicht mit dem magnetisch hérte-
ren Substrat wechselwirkt, was zu einem Verlust der Sensorfunktionalitat fiihrt.
Anhand von verschiedenen nicht-magnetischen Schichten zwischen Substrat und
Film wurde experimentell gezeigt dass die FegoCoy5Hf11N1o-Schicht vom Substrat
magnetisch entkoppelt werden kann. Als Zwischenschichtmaterial wurden die
beiden Hartstoffmaterialien TiN und (Ti;-,Al;)N, hinsichtlich der potentiellen
Anwendung als Temperatursensor auf zerspanenden Werkzeugen ausgewahlt und
eine amorphe Zwischenschicht aus dem bindren System Si-O wurde benutzt, um

eine grundlegende Untersuchung des Entkopplungsmechanismus durchzufiihren.
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Durch die Entkopplung ist es gelungen, eine uniaxiale Anisotropie in die ferroma-
gnetische Schicht einzupragen, so dass diese Schicht bei der Anregung mit einem
hochfrequenten elektromagnetischen Wechselfeld eine ausgeprigte Signalantwort
im Hochfrequenzbereich zeigt. Die Grenzfrequenz liegt bei iiber 2 GHz und die
ferromagnetische Schicht weist eine hohe Anfangspermeabilitit von mehr als 300
auf, was mit vergleichbaren Schichten auf dem nicht-magnetischen Siliziumsub-
strat tibereinstimmt. Anhand der verschiedenen Zwischenschichtmaterialien konnte
eindrucksvoll nachgewiesen werden, dass sowohl die elektrische Leitfahigkeit des
Materials fiir die Zwischenschicht, das Hartmetallsubstrat wie auch Poren be-
ziehungsweise nicht-magnetische Einschliisse und die Oberflichenrauheit einen
bedeuteten Einfluss auf die Signalgiite und magnetischen Schichteigenschaften
haben.

Die Anwendung der ferromagnetischen Schicht auf dem Hartmetallsubstrat als
Temperatursensor konnte im Rahmen dieser Arbeit erfolgreich und reproduzierbar
gezeigt werden. Die Grenzfrequenz verschiebt sich bei einer Temperaturerh6hung
zu niedrigeren Frequenzen und die Halbwertsbreite des Sensorsignals erhoht sich
mit zunehmender Temperatur. Das Schicht-Substratsystem ist fiir die Tempera-
turbestimmung geeignet. Auf einer Drehbank konnte erfolgreich die Anwendung
der ferromagnetischen Schicht als kontaktloser Temperatursensor wahrend der
spanenden Materialbearbeitung demonstriert werden. Die durchgefiihrten Zer-
spanexperimente heben hervor, dass die Schicht als Sensorschicht zur in-situ

Temperaturiiberwachung bei spanenden Fertigungsverfahren genutzt werden kann.

Die Anderung der Grenzfrequenz der ferromagnetischen Schicht in Abhingigkeit
einer mechanischen Kraft wurde eindrucksvoll an einer mechanisch belasteten
Welle demonstriert. Anhand dieses Experiments wurde nachgewiesen, dass das
Messsignal berithrungslos mit einer speziellen kurzgeschlossenen Streifenleitung

detektiert werden kann.
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1. Einleitung, Aufgabenstellung,
Ziele und Motivation

Die Fertigungstechnik ist ein Teilgebiet der Produktionstechnik und des Maschinen-
baus, die sich mit der wirtschaftlichen Herstellung von Bauteilen und Werkstiicken
mit einer geometrisch definierten Form befasst. Bei der spanenden Fertigung
werden feste Rohmaterialien beispielsweise mit Bohr-, Fras-, und Drehprozesse
bearbeitet. Dabei werden Werkzeuge eingesetzt, die in die Oberflache des Rohmate-
rials eindringen und Material in Form von Spanen abheben, um das Endprodukt in
die vordefinierte Geometrie zu tiberfithren. Im Allgemeinen muss fiir das Abheben
des Spans bei der spanenden Bearbeitung mit geometrischer bestimmter Schneide
das Werkstoffmaterial der verwendeten Werkzeuge hérter als das zu bearbeitende
Material sein [1]. Die Werkzeuge sind im Einsatz hohen mechanischen, tribologi-
schen und thermischen Belastungen ausgesetzt. Die Folge ist Werkzeugverschleif3.
Fortschreitender Verschleifl wéhrend der Produktion fithrt zu Maf- und Formab-
weichungen oder Qualitdtsméangeln beispielsweise in der Oberflichenrauheit des
Endprodukts. Um die Fertigungsgenauigkeit und Qualitdtsanforderungen erfiillen
zu konnen, ist dann ein Werkzeugwechsel erforderlich. Dieser ist mit einem grofien
Zeitaufwand verbunden, der die Arbeits- und Maschinenkosten in die Hohe treibt.
Der Werkzeugverschleifl kann zwar durch die Wahl der Prozessparameter, wie
Vorschub, Schnittgeschwindigkeit und Kiihl- beziehungsweise Schmiermittels redu-
ziert werden. Dies ist jedoch unter Umstédnden mit einer geringeren Produktivitat

verbunden.

Die Minimierung der Fertigungskosten, Steigerung der Produktivitét, Verbesserung
der Mengenleistung, eine hohe Energieeffizienz und die Nachhaltigkeit sind zentrale
Themen in der industriellen Fertigungstechnik, um im Wandel der Globalisierung

konkurrenzfahig zu bleiben. Bei der spanenden Bearbeitung zielt dies auf die maxi-
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male Ausreizung der Schnittparameter bei moglichst hohen Standzeiten und einem
hohen Grad der Automatisierung von Arbeitsgingen ab. Trotz der Steigerung
der Produktivitdt diirfen dabei die Prozesssicherheit und die Produktqualitit wie
auch die Mengenleistung nicht vernachlassigt werden. Fiir die Optimierung dieser
Aspekte ist es wiinschenswert, Sensoren zu entwickeln, die fiir eine Automatisie-
rung von Arbeitsgingen und zur Uberwachung von Prozessparameter eingesetzt
werden konnen. Ein zentraler Punkt bei dieser Entwicklung sind Verschleiflerken-
nungssysteme. Die Verschleifiiiberwachung bietet die Moglichkeit, die Standzeit
des Werkzeugs maximal auszunutzen, und die Bearbeitungsprozesse dabei vollstan-
dig zu automatisieren, was vor allem bei der Massenproduktion enorme Kosten
einspart. Des Weiteren verhindert die rechtzeitige Erkennung von Verschleifl den
Bruch des Werkzeugs, wodurch Beschéadigungen am Werkstiick vermieden werden
konnen. In der Literatur findet man verschiedene Messmethoden und Sensoren,
die eine direkte oder indirekte VerschleiBerkennung ermoglichen [2H6]. Jedoch gibt
es bis jetzt keine hinreichende Methode, die eine Uberwachung wihrend des Bear-
beitungsprozesses ermoglicht, welche sich in der Fertigungstechnik flichendeckend

durchgesetzt hat.

Eine notwendige Mafinahme ist die Temperaturiiberwachung des Werkzeugs im
Einsatz. Bei der spanenden Formgebung entsteht eine erhebliche Menge an Wérme,
die durch, Reibung im Kontaktbereich von Werkzeug und Werkstiick, plastische
Verformung und Reibung der abgetragenen Spane auf der Spanfliche des Werkzeugs
entsteht. Die Temperaturentwicklung des Werkzeugs korreliert mit dem fortschrei-
tenden Verschleil des Werkzeugs wahrend der Bearbeitung. Die Bestimmung
der Temperatur des Werkzeugs im Betrieb stellt eine grole Herausforderung dar.
Kiihl- und Schmiermittel oder herumfliegende Spéne verhindern eine permanente
direkte Sicht auf das Werkzeug. Deshalb kénnen optische Temperaturmessverfah-
ren nicht ausreichend eingesetzt werden. Auch Temperaturmessverfahren, die auf
Basis der Warmeleitung entwickelt wurden, wie zum Beispiel Thermoelemente,
Thermofarben, Pulver und metallografische Methoden, bieten bisher keine hun-
dertprozentige zufriedenstellende Losung fiir die Anwendung in der Industrie. Eine
neuartige Moglichkeit der kontaktlosen Detektion der Temperatur von Werkzeu-
gen bieten ferromagnetische Schichten, die in das Werkzeug integriert sind [7].

Die Eigenschaften der weichmagnetischen Schichten mit uniaxialer Anisotropie
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ermoglichen eine Temperatur und / oder Kraftbestimmung anhand der stati-
schen und dynamischen magnetischen Eigenschaftsénderungen in Abhéngigkeit

von der Temperatur, was fiir die Sensoranwendung eingesetzt werden kénnte [8H10].

Der bisherige Stand der Entwicklung fiir dieses Sensorkonzept zeigt, dass die Anwen-
dung als Temperatur- und Kraftsensor auf Siliziumsubstraten funktioniert [7-10].
Fir die Applikation in der Fertigungstechnik ist es jedoch erforderlich, das Konzept
auf Substratmaterialien zu iibertragen, die fiir die Werkzeugherstellung benutzt
werden. Abgesehen von den Schneidkeramiken werden in der Fertigungstechnik
Werkzeuge verwendet, die als Strukturwerkstoff ferromagnetische Bestandteile ent-
halten. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Hartmetallsubstrat ausgewéhlt, das aus
Wolframkarbid und Kobalt besteht, um zu untersuchen, inwiefern ferromagnetische
Diinnschichten als Temperatur- oder Kraftsensoren auf diesem Substratmaterial
und im Vergleich zu Siliziumsubstraten eingesetzt werden kénnen. Die Zielset-
zung hierbei ist es aufzuzeigen, wie sich die magnetischen Eigenschaften von
ferromagnetischen Diinnschichten des Systems Fe-Co-Hf-N auf dem magnetischen
Hartmetallsubstrat dndern. Untersuchungen an vergleichbaren Schichten auf den
nicht-magnetischen Siliziumsubstraten sollen Aufschluss dariiber geben, welche
Mechanismen zu Eigenschaftsanderungen der Diinnschichten auf den Hartmetall-
substraten fithren. Dartiber hinaus ist das Ziel dieser Arbeit, das Sensorkonzept auf
das Hartmetallsubstrat zu tibertragen, so dass die Detektion eines Hochfrequenz-
Signals des Schichtsystems Fe-Co-Hf-N moglich ist. Im Zusammenhang damit soll

die Anwendung als Temperatursensor demonstriert werden.

Neben der Entwicklung des Schichtkonzepts auf dem Hartmetallsubstrat, das fiir
die Anwendung als Temperatursensor in Betracht kommt, wird die Anwendung von
ferromagnetischen Diinnschichten als Kraftsensor fiir mechanisch belastete Wellen
experimentell untersucht. Hierbei soll verifiziert werden, ob anhand der dynami-
schen magnetischen Eigenschaften dieser Schichten beriihrungslos ein Messsignal
detektiert werden kann. Dieses Messsignal soll mit der wirkenden Kraft korreliert
werden, um einen Torsionsmomentsensor fiir eine mechanische belastete Welle zu
realisieren. Im Zuge der digitalen Revolution und Voranschreitung der Industrie
4.0 steht die Entwicklung von Sensoren im Mittelpunkt vieler Forschungsbereiche.

Sensoren sind die Vermittler zwischen der analogen und digitalen Welt. Sie liefern
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die relevanten physikalischen, chemischen oder biologischen Messgrofien, die zur
Uberwachung, Optimierung und Automatisierung von Fertigungsprozessen oder
fiir die Effizienzsteigerung, Sicherheit und Steigerung der Lebensqualitit in den
Bereichen Arbeit, Freizeit, Infrastruktur und Mobilitat eingesetzt werden [11]. In
Verbindung mit diesem Wandel soll das Funktionsprinzip des neuartigen Torsions-
momentsensors aufgezeigt und auf einer mechanisch belastenden Welle vorgefiihrt

werden.

Diese Dissertationsschrift gliedert sich in neun Kapitel. Nach der Einleitung und
Motivation werden in Kapitel [2 die wichtigsten Grundlagen zum Magnetismus zu-
sammengefasst. Im Vordergrund stehen dabei die Themen, die fiir das Verstandnis
von ferromagnetischen Diinnschichten, die fiir die Sensoranwendung benutzt wer-
den konnen, notwendig sind. In Kapitel |3| werden die wichtigsten Grundlagen zur
Kathodenzerstaubung beschrieben. Die Kathodenzerstaubung ist ein auf Vakuum
basiertes Beschichtungsverfahren der Diinnschichttechnologie, das zu den Verfah-
ren der physikalischen Gasphasenabscheidung gehort und in dieser Arbeit fiir die
Schichtherstellung eingesetzt wurde. Im darauffolgenden [4 Kapitel wird der Stand
der Technik zu weichmagnetischen Diinnschichten fiir die Sensoranwendung und
zur Temperatur- wie auch Verschleiflerfassung bei der zerspanenden Bearbeitung
zusammengefasst. Kapitel |5 befasst sich mit den Eigenschaften, der nach dem
Stand der Technik ausgewédhlten Werkstoffe. Die experimentellen Grundlagen, wie
die Schichtpraparation und die Charakterisierung der Schicht- und Sensoreigen-
schaften, werden in Kapitel [f] zusammenfassend beschrieben. Die experimentell
herausgearbeiteten Ergebnisse werden im [7] Kapitel prasentiert und im darauffol-
genden [§ Kapitel diskutiert. Zum Abschluss dieser Arbeit werden die zentralen

Ergebnisse und Schlussfolgerungen in Kapitel [9 zusammengefasst.
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In diesem Kapitel werden die wichtigsten Grundlagen zum Magnetismus be-
schrieben, die zum Verstandnis der Eigenschaften von diinnen ferromagnetischen
Schichten mit einer uniaxialen Anisotropie erforderlich sind. Im Vordergrund ste-
hen dabei die Themen, die zum Verstandnis der magnetischen Schichteigenschaften

in Bezug auf die Sensoranwendung beitragen.

2.1. Materie im Magnetfeld

Bringt man Materie in ein dufleres Magnetfeld H , so werden atomare magnetische
Dipolmomente py, erzeugt oder die bereits Vorhandenen werden im Feld ausge-
richtet. Die Probe wird dadurch magnetisiert. Die Magnetisierung M ist definiert

durch das gesamte erzeugte magnetische Moment pro Volumen V

o1
M==Sp.. 2.1
va (2.1)

Der magnetische Fluss B , der im Vakuum durch die magnetische Feldkonstante

1o mit dem auBeren Magnetfeld H verkntipft ist
B = uoH, (2.2)
erweitert sich durch die Magnetisierung der Probe zu
B = o (H+ M). (2.3)

Die Magnetisierung ist fiir nicht allzu grofie Magnetfeldstarken direkt proportional

zur magnetischen Erregung H , so dass gilt

M = xH. (2.4)
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Die Proportionalitatskonstante y heifit magnetische Suszeptibilitat und sie gibt
die Starke sowie Richtung der Magnetisierung eines Materials in einem externen

Magnetfeld an. Fiir den magnetischen Fluss folgt damit
B =g (1+x) H = pop H, (2.5)

wobei pu, die relative magnetische Permeabilitat bezeichnet und durch g, =1+ x
mit der magnetischen Suszeptibilitat verkniipft ist. Anhand des magnetischen
Verhaltens von Materie im dufleren Feld werden verschiedene Klassifizierungen

des Magnetismus gemacht:

o Diamagnetismus (—1 < x < 0): Diamagnetische Materialien bestehen aus
Atomen oder Molekiilen, die kein permanentes magnetisches Dipolmoment
aufweisen. Im dufleren Magnetfeld werden magnetische Momente induziert,
die so gerichtet sind, dass sie ihrer Ursache entgegenwirken (Lenz’sche Regel).
Die magnetische Suszeptibilitat ist deshalb negativ. Das Feld im Inneren der
Probe ist folglich kleiner als das AuBere. Im inhomogenen Magnetfeld wird

ein Diamagnet aus dem Bereich grofier Feldstarke herausgedringt.

o Paramagnetismus (0 < x < 1072): Ein paramagnetisches Material besteht
aus Atomen mit einem permanenten Dipolmoment, deren Orientierung
ohne dufleres Magnetfeld in alle Raumrichtungen verteilt sind, so dass die
Summe iiber alle Dipolmomente, also die Magnetisierung verschwindet. Im
externen Magnetfeld werden die Dipole teilweise ausgerichtet. Der Grad der
Ausrichtung ist von dem Verhéltnis der potentiellen Energie des Dipols im
Magnetfeld zur thermischen Energie abhéngig. Die Temperaturabhangigkeit
wird durch das Curie-Gesetz beschrieben [12}/13]

H=H, (2.6)

wobei C' = % die Curie-Konstante bezeichnet. Hierbei ist n die Teilchen-
dichte, p,, der Betrag des magnetischen Dipolmoments, kg die Boltzmann-
Konstante und 7' die Temperatur. Man erkennt, dass mit zunehmender
Temperatur die Magnetisierung beziehungsweise die Suszeptibilitdt und die

damit verbundene relative Permeabiltat abnehmen.



2.1. Materie im Magnetfeld

« Kollektiver Magnetismus (y >> 0): Ferro-, antiferro- und ferrimagneti-
sche Materialen weisen im Gegensatz zu paramagnetischen Materialien eine
spontane Ordnung der elementaren magnetischen Momente auf, so dass
eine spontane Magnetisierung existiert. Die Ordnung entsteht durch innere
Wechselwirkungen aufgrund der Kopplung der Momente. Die Stéarke der
Kopplung steht im Zusammenhang mit der kritischen Ordnungstemperatur.
Unterhalb dieser Temperatur ist die Wechselwirkungsenergie der Momente
grofler als die thermische Energie, so dass eine spontane Ordnung entsteht.
Oberhalb der kritischen Temperatur geht der kollektive Magnetismus in den
Paramagnetismus iiber. In Abhéngigkeit von der Orientierung der Momente
unterscheidet man zwischen dem Ferromagnetismus, wenn die Momente par-
allel zum dufleren Magnetfeld ausgerichtet sind, Antiferromagnetismus, bei
antiparalleler Orientierung der Momente und Ferrimagnetismus, wenn sich

die Momente bei antiparalleler Orientierung nicht vollstdndig kompensieren.

Wie oben bereits erwdhnt, liegt durch die parallele Ausrichtung der magneti-
schen Momente bei einem Ferromagnet eine spontane Magnetisierung vor. Fiir
die Ordnung der Momente ist die quantenmechanische Austauschwechselwirkung
verantwortlich, die die elektrostatische Wechselwirkung der Elektronen zwischen
verschiedenen Atomen beschreibt [12]. Die durch die spontane Ordnung der ma-
gnetischen Momente entstehende Magnetisierung fiir einen Ferromagneten kann
mit der Molekularfeldndherung hergleitet werden [12]. Die temperaturabhéangige
magnetische Suszeptibilitédt ist durch das Curie-Weiss Gesetz gegeben [12]

X = ‘—»‘ = (2‘7>

wobei C' die Curie-Konstante und T¢ die Curie-Temperatur ist. Fiir Temperatu-
ren die grofler als die Curie-Temperatur sind, zeigen Ferromagnete paramagne-
tisches Verhalten. Die Austauschkrifte sind bei Temperaturen oberhalb dieser
kritischen Temperatur nicht mehr ausreichend, um die Ordnung entgegen der
thermischen Fluktuationen aufrechtzuerhalten. Bei Raumtemperatur zeigen nur
die 3d-Ubergangsmetalle Fe, Co und Ni ferromagnetisches Verhalten. Der Verlauf
der temperaturabhiangigen Magnetisierung ist in Abbildung dargestellt.

Weit unterhalb der Curie-Temperatur besteht ein ferromagnetischer Korper aus
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Ms(T')/Ms(0)

T/Tc

Abbildung 2.1.: Qualitative Abhéngigkeit des Quotienten aus Sattigungsmagne-
tisierung Ms(T') und Séattigungsmagnetisierung Ms(0) beim absoltuen Nullpunkt
T = 0K vom Quotienten aus Temperatur T und Curie-Temperatur Tc. (nach [14])

kleinen Bereichen, die eine lokale gesattigte Magnetisierung aufweisen, das heif3t
die magnetischen Momente innerhalb dieses Bereiches sind alle parallel zueinander
ausgerichtet. Diese Bereiche werden als Doméanen beziehungsweise Weiss’sche
Bezirke bezeichnet. Die Entstehung dieser Bereiche ist auf eine Verringerung der
freien Energie zuriickzufithren, die sich aus der Austauschenergie, der Anisotropie
und der magnetostatischen Energie zusammensetzt [15]. Die Doménen ordnen
sich in einer geschlossenen Struktur an, um die Entmagnetisierungsenergie zu
minimieren, so dass das magnetische Moment des gesamten Korpers verschwindet,
wie es in Abbildung dargestellt ist. Der allméihliche Ubergang zwischen zwei
benachbarten Domanen wird als Doméanenwand bezeichnet. Man unterscheidet
in Abhéngigkeit der Drehung der magnetischen Momente beim Ubergang von
einer Doméne zur benachbarten zwischen einer Bloch- und einer Néel-Wand. Bei
der Bloch-Wand ist die Rotation senkrecht zur Magnetisierungsebene und bei der

Néel-Wand liegt sie planar zu Magnetisierung vor [14].
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Abbildung 2.2.: Entstehung einer geschlossenen Doméanenstruktur zur Reduzie-
rung der Streufeld- und Entmagnetisierungsenergie. a) Einzelne Doméne mit hoher
magnetischer Energie. b) Die Aufteilung in zwei Doméanen mit entgegengesetzter
Magnetiseurngsrichtung reduziert die Energie etwa um die Hélfte. ¢) Bildung
einer geschlossenen Domanenstruktur verringert die magnetische Energie auf null.
(nach |14])

Legt man ein aufleres Magnetfeld an einen nichtmagnetisierten ferromagnetischen
Korper an, so wichst das Volumen der Doménen, die in Bezug auf das Feld giinstig
orientiert sind, auf Kosten der anderen Doménen an. Es finden zunéchst reversible
und mit zunehmender Feldstarke irreversible Wandverschiebungen statt. Bei sehr
hohen dufleren Feldstarken klappen schliefllich die Doménen in Richtung des Feldes
um. Durch das Umklappen aller Doménen erreicht man eine magnetische Sattigung
(Sattigungmagnetisierung Mg). Reduziert man nun das duflere Magnetfeld auf
null, so drehen sich die Doménen nicht wieder in ihre urspriingliche Orientierung
zuriick, sondern es bleibt eine Restmagnetisierung, die Remanenz My genannt
wird, erhalten. Um eine Entmagnetisierung zu erreichen, muss das auflere Feld um-
gekehrt werden. Die Feldstérke des Gegenfeldes bei der die Magnetisierung wieder
verschwindet, wird Koerzitivfeldstiarke H. genannt. Dieses Verhalten resultiert in
einer magnetischen Hysterese, wie sie in Abbildung dargestellt ist. Die von der

Magnetisierungskurve (Hysteresekurve) eingeschlossene Fléache ist proportional
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Sattigung

Neukurve
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Abbildung 2.3.: Magnetisierungskurve eines ferromagnetischen Materials.

der Energie, die beim Durchlaufen der Schleife fiir die Ausrichtung der Weiss’schen
Bezirke benotigt wird und in Form von Wérme ins Material iibergeht. In Abhén-
gigkeit der Koerzitivfeldstarke benttigt man mehr oder weniger Energie fiir einen
vollstandigen Zyklus. Ferromagnetische Materialien mit einer geringen Koerzitiv-
feldstirke poH, < 1,3mT (H. < 1035 Am™!) [16] werden als weich bezeichnet
(leichte Ummagnetsierung) und diejenigen mit einer hohen Koerzitivfeldstarke
poH. > 40mT (H, > 31800 Am™1) [16] als hart (schwere Ummagnetsierung).
Fir die Herstellung von Transformatoren ist es zum Beispiel wiinschenswert, ein
moglichst weichmagnetisches Material zu verwenden, um Hystereseverluste zu
vermeiden. Hingegen bei Speichermedien werden hartmagnetische Materialien

verwendet, um eine langanhaltende permanente Magnetisierung zu ermoglichen.

10
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2.2. Die Koerzitivfeldstarke

Die Eigenschaften der Magnetisierung eines idealen einkristallinen, ferromagne-
tischen Festkorpers konnen durch die Minimierung der freien Energie unter Be-
riicksichtigung der verschiedenen Anisotropien erklirt werden, die im Abschnitt
beschrieben werden. In der Praxis und bei vielen technischen Anwendungen
sind die Materialien in der Regel nicht einkristallin, sondern sie sind amorph,
nano- oder polykristallin. Zur Beschreibung der Magnetisierung eines amorphen
Ferromagneten wurde von Alben et al. |[17] ein ,Random Anisotropy“ Modell
aufgestellt, das von Herzer [18] zur Erklarung der Magnetisierung nano- und

mikrokristalliner Ferromagneten weiterentwickelt wurde.

Unter der Annahme, dass der Korndurchmesser D eines nanokristallinen Materials
kleiner als die ferromagnetische Austauschlange ist, konnte Herzer zeigen, dass die
Koerzitivfeldstarke H. proportional zur sechsten Potenz des Korndurchmessers

ist [18]
4

KT
> Mg A3

K entspricht der magnetokristallinen Anisotropiekonstante, Mg der Sattigungspo-

H. DS, (2.8)

larisation und A; bezeichnet die Austauschkonstante, die mit der Austauschlédnge

A.
Loy = 1/—1. 2.
aus Kl ( 9)

Nanokristalline ferromagnetische Materialien mit einer induzierten uniaxialen

L. wie folgt zusammenhéangt

Anisotropie zeigen anstatt des D® Gesetzes eine D3 Abhéngigkeit der Koerzitiv-
feldstarke H. [19]. Fir polykristalline Materialien bei denen der Korndurchmesser
groBer als die Austauschlénge ist, die im Allgemeinen in der Gréflenordnung einiger
10nm liegt [19], gilt fiir die Koerzitivfeldstéirke [20}21]

AK,
MsD "’

H, x (2.10)

das heifit H,. ist umgekehrt proportional zum Korndurchmesser. Die Abhangigkeit

der Koerzitvfeldstiarke vom Korndurchmesser ist in Abbildung zusammenfas-
send dargestellt.

11



2. Magnetismus - Grundlagen

log Koerzitivfeldstarke H,

Laus

log Korndurchmesser D

Abbildung 2.4.: Doppelt logarithmische Darstellung der Abhéangigkeit der Koer-

zitivfeldstarke von der KorngréBe fiir ferromagnetische Materialien. (nach [18])

Die Koerzitivfeldstéirke ist maf3igebend fiir den Energieverlust, der durch die ma-
gnetische Hysterese bei Ummagnetisierungsprozessen entsteht. Fiir viele technische
Anwendungen und vor allem im Bereich von Hochfrequenzsensoren, bei denen
ferromagnetische Materialien eingesetzt werden, ist es erstrebenswert, Materialien
mit einer moglichst geringen Koerzitivfeldstarke einzusetzen. In der Forschung liegt
dementsprechend der Fokus auf der Entwicklung amorpher und nanokristalliner
Materialien mit moglichst kleiner Korngréfie [22]. Bei der Materialauswahl fir
die Herstellung eines ferromagnetischen Diinnschichtsensors, der fiir die Hoch-
frequenzanwendung konzipiert sein soll, ist darauf zu achten, dass das Material

moglichst weichmagnetisch ist.
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2.3. Magnetische Anisotropie

2.3. Magnetische Anisotropie

Der Magnetisierungszustand eines ferromagnetischen Festkorpers wird durch die
Minimierung der freien Energie bestimmt. Fiir die Erklarung der Entstehung der
spontanen Magnetisierung in einem Ferromagneten sind die quantenmechanischen
Austauschwechselwirkungen verantwortlich, die als isotrop angenommen werden.
Die entsprechende Austauschenergie ist deshalb unabhéngig von der Orientierung
der Spins gegentiber den Kristallachsen [12/15]. Dennoch stellt man bei magne-
tischen Materialien fest, dass die Magnetisierung eine Vorzugsrichtung in Bezug
auf die Kristallachsen aufweisen kann. Das heifit es gibt Richtungen leichter Ma-
gnetisierbarkeit in Bezug auf die Kristallorientierung. Die Energie die aufgebracht
werden muss, um die Magnetisierung aus dieser Vorzugsrichtung herauszudrehen,
wird Anisotropie-Energie genannt. Man bezeichnet die Richtung mit minimaler
Energie als leichte Richtung und die mit maximaler Energie als schwere Richtung.
Im Folgenden werden die verschiedenen Anisotropie-Arten vorgestellt, die zur

freien Energie beitragen.

2.3.1. Magnetokristalline Anisotropie

Die magnetokristalline Anisotropie beschreibt den Energieanteil, der durch die
Orientierung des Magnetisierungsvektors gegeniiber den kristallographischen Ach-
sen entsteht. Die Ursache hierfiir ist die Spin-Bahn-Wechselwirkung. Aufgrund der
Uberlappung der Elektronenbahnen wird die Magnetisierung vom Kristallgitter
beeinflusst, wodurch die Orientierung der Spins abhéngig von den verschiedenen
Richtungen im Kristall wird. Die Energiedichte der magnetokristallinen Anisotropie
fx ist durch eine Funktion der Richtungskosinusse «; des Magnetisierungsvektors

gegeben. Fiir ein kubisches Kristallsystem erhélt man [12]
fx = Ky (a%a% +adal + a%a%) + Ksalasas... (2.11)

Die Konstanten K; und K5 bezeichnen die magnetokristallinen Anisotropiekon-
stanten. Das Vorzeichen und die relative Grofle der Konstanten entscheiden iiber
die Richtung der leichten Magnetisierbarkeit. Das magnetokristalline Anisotropie-

feld Hyk ist parallel zu der Richtung mit der niedrigsten Energie ausgerichtet und
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2. Magnetismus - Grundlagen

der Betrag des Feldes ist gegeben durch [12]

_ 2(K)
Hic= (2.12)

Mg bezeichnet die Séattigungsmagnetisierung und (K’) den mittleren Anisotropie-
koeffizienten. Der mittlere Anisotropiekoeffizient hingt im Allgemeinen von der
Korngrofle ab. Dies wirkt sich unter anderem auf die Koerzitivfeldstarke aus, wie
es in Abschnitt 2.2] beschrieben ist.

2.3.2. Magnetoelastische Anisotropie

Eine Verformung des Kristalls fithrt zu einer Deformation des Kristallgitters,
wodurch die Gittersymmetrie gestort und die Spin-Bahn-Kopplung durch die Ver-
anderung der Atomabstédnde beeinflusst wird. Dadurch veréindert eine elastische
Spannung an einer magnetischen Probe die Vorzugsrichtung der Magnetisierung
in Bezug auf die Kristallachsen. Umgekehrt stellt man fest, dass die Magneti-
sierung eines ferromagnetischen Kristalls mit einer spontanen Verformung der
Probe verbunden ist. Dieser Effekt wird Magnetostriktion genannt und wird in
Abschnitt ausfiihrlicher erklirt. Die Verformung der Probe ist mit einer Ande-
rung der magnetischen Energie verbunden. Durch die Gitterdeformation entsteht
ein zusatzlicher magnetoelastischer Energiebeitrag, der im Allgemeinen eine Funk-
tion der Dehnungen und Elastizitatsmoduli ist [12]. Phdnomenologisch 14sst sich
dieser Energiebeitrag mithilfe der Magnetostriktionskonstanten beschreiben. Im
Fall von kubischen Kristallen ist es ausreichend zwei Konstanten Ajgg und Aq11
einzufithren, mit denen die relativen Langendnderungen beziiglich der [100]- und
[111]-Richtungen im Kristall ausgedriickt werden [12]. Da die magnetoelastische
Energiedichte fi,. von der Deformation des Festkorpers abhéngt, ist sie nach
dem Hooke’schen Gesetz von der mechanischen Spannung abhéngig. Fiir den Fall
einer isotropen Magnetostriktion, das heifit A\jgg = A1 = :\, und einer homogenen
Spannung o, ist der Beitrag zur freien Energie proportional zur magnetoelastischen
Energiedichte [12]

frne = ‘;’Xa sin? 1. (2.13)

¥ gibt den Winkel zwischen dem Magnetisierungsvektor und der Spannungsrich-

tung an. Die Orientierung der Vorzugsrichtung wird durch das Energieminimum
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2.3. Magnetische Anisotropie

definiert. Fiir Zugspannungen o > 0 und einer positiven Magnetostriktionskon-
stanten A > 0 ergibt sich das Energieminimum, wenn der Magnetisierungsvektor
parallel ¥ = 0 zur Spannungsrichtung ausgerichtet ist. Hingegen wird bei Druck-
spannungen o < 0 eine senkrechte Ausrichtung ¥ = 7/2 der Magnetisierung
gegeniiber der Spannungsrichtung bevorzugt. Die magnetoelastische Energie ist
somit eine uniaxiale Anisotropie die proportional zur effektiven magnetoelasti-

schen Anisotropiekonstante K. = 5Ac [12] ist. Die Stérke des magnetoelastischen

Anisotropiefeldes Hy, ergibt sich damit zu [12]

2Kye 3o

Hye = = )
poMs  poMsg

(2.14)

Typische Beispiele, bei denen sich der magnetoelastische Effekt bemerkbar macht,
sind ultradiinne epitaktisch gewachsene Filme, sowie amorphe und nanokristalline
Schichten, in denen durch das Schichtwachstum Spannungen induziert werden. Die
Spannungen im Film fithren zum Beispiel zur Ausbildung von Streifendoménen

oder einer ,out-of-plane“ Magnetisierung [23-27].

2.3.3. Formanisotropie

Neben der magnetokristallinen Anisotropie, die von der Kristallsymmetrie abhangig
ist, beeinflusst die Form der magnetischen Probe die Anisotropie. Die sogenannte
Formanisotropie entsteht durch die Wechselwirkung zwischen den magnetischen
Dipolen in der Probe. Die an der Oberfliche vorhandenen magnetischen Dipole
erzeugen ein Entmagnetisierungsfeld Hy, das dem duBeren Magnetfeld entgegen
gerichtet ist [12]

Hy=—N.M. (2.15)

N bezeichnet den Entmagnetisierungstensor, in dem sich die Abhéngigkeit von
der Form der Probe widerspiegelt. Die Dichte der Entmagnetisierungsenergie fq
ergibt sich aus der Wechselwirkung des magnetisierten Kérpers mit dem eigenen

Entmagnetisierungsfeld [12]
fo=—<Hq- M. (2.16)

Die Entmagnetisierungsenergie ist demnach sowohl von der Form der Probe als

auch von der Magnetisierungsrichtung abhéngig und ist im Allgemeinen anisotrop.
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2. Magnetismus - Grundlagen

Fiir den Fall einer diinnen Schicht, bei der die Filmebene in der xz-Ebene liegt,

ist der Entmagnetisierungstensor gegeben durch

(2.17)

=l

Il
o O O
S = O
o O O

das heifit Ny = N, = 0 und N, = 1. Das Entmagnetisierungsfeld steht senkrecht

zur Schichtoberfliche und die Magnetisierung liegt in der Filmebene.

Die Formanisotropie ist die Ursache fiir die Entstehung von magnetischen Doménen.
Durch die Teilung des ferromagnetischen Kristalls in Bezirke mit unterschiedlicher
Magnetisierung wird das Streufeld und das damit verbundene entmagnetisierende
Feld minimiert. Die Formanisotropie spielt aber auch in der Nahe von Poren,
Rissen und nicht-magnetischen Einschliissen eine wichtige Rolle. Diese sind von

Entmagnetisierungsfeldern umgeben.

2.3.4. Diffusionsanisotropie

In einem ferromagnetischen bindren Mischkristall der aus den Atomsorten A und B
besteht, kann durch Richtungsordnung von Atompaaren oder Entstehung kleinerer
Ketten gleicher Atome eine uniaxiale Anisotropie induziert werden. Die Ursache
fiir die Entstehung der induzierten Anisotropie ist auf die Verringerung der frei-
en Energie zuriickzufiihren, indem durch eine diffusionsgesteuerte Umordnung
beziehungsweise Umgruppierung der Gitteratome unter bestimmten Umsténden
ein energetisch giinstigerer Zustand eingenommen wird. Voraussetzung fiir eine
Diffusionsanisotropie ist, dass sich die Atome durch den Kristall bewegen koén-
nen, das heiflt es miissen ausreichend Leerstellen vorhanden sein und es muss
zunichst eine ungeordnete Struktur oder isotrope Fernordnung vorliegen, wie es
in Abbildung a) und b) dargestellt ist. Die durch die Diffusion entstehende
neue Atomkonfiguration wird durch die Anpassung der Atome an eine vorgege-
bene Magnetisierungsrichtung bestimmt. Um die Probe moglichst homogen zu
magnetisieren wird ein starkes Magnetfeld angelegt, gegeniiber dem sich die Atome
ausrichten. Durch die Herabsetzung der freien Energie durch Platzwechsel wird die

Magnetisierung in Feldrichtung stabilisiert. Es entsteht eine uniaxiale anisotrope
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Abbildung 2.5.: Verschiedene Atomanordnungen in einem Mischkristall. Durch
die Herabsetzung der freien Energie durch Platzwechsel entsteht eine uniaxiale

anisotrope Nahordnung. (nach |28])

Nahordnung, wie es in Abbildung c) dargestellt ist. Da es sich hierbei um einen
Diffusionsprozess handelt ist das ganze temperaturabhéngig und lauft bei niedrigen
Temperaturen nur sehr langsam ab. Um diesen Prozess zu beschleunigen, kann man
die Probe im Magnetfeld warmenachbehandeln, wodurch die Beweglichkeit der
Atome erhoht wird. Fir die Stabilisierung und Aufrechterhaltung der geordneten
Struktur muss die Probe hinreichend schnell im Magnetfeld abgekiihlt werden.
Dadurch wird die Beweglichkeit der Atome herabgesetzt und die vorhandene
Atomkonfiguration ,eingefroren®. Es entsteht dadurch ein thermisch induziertes

uniaxiales Anisotropiefeld H, (Diffusionsanisotropie) mit der Stérke

2K
H, = 2 2.18
fo Mg (2.18)

K, bezeichnet die uniaxiale Anisotropiekonstante.

Durch die Warmebehandlung im Magnetfeld kénnen sowohl in polykristallinen
wie auch in nanokristallinen oder amorphen ferromagnetischen Materialien eine
uniaxiale Anisotropie induziert werden, wobei man bei nanokristallinen oder
amorphen Materialien nur eine lokale Nahordnung erreicht. Eine theoretische
Beschreibung der Diffusionsanisotropie findet man bei Néel [29] sowie Taniguchi
[30] und wird im Abschnitt anhand eines quantenmechanischen Modells zur

Entstehung der uniaxialen Anisotropie ndher beschrieben.
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2.3.5. Oberflachen- und Grenzflachenanisotropie

Fiir Atome an der Ober- beziehungsweise an Grenzflichen wird die Symmetrie
im Vergleich zu Volumenatomen gebrochen, so dass fiir diese Atome eine andere
Kristallenergie folgt. Die Ursache dafiir ist, dass die Spin-Bahn-Kopplung und
die Austauschwechselwirkung fiir Ober- bzw. Grenzflichenatome im Gegensatz zu
Volumenatomen veréndert sind. Es entsteht dadurch ein zusatzlicher Energiebeitrag
zur gesamten freien Energie der eine grenzflachenspezifische Anisotropie zur Folge
hat. Der Energiebeitrag ist proportional zur Flache des Films und die Energiedichte
ist folglich umgekehrt proportional zur Schichtdicke [31]. Der Anisotropiekoeffizient
K wird in seinen Volumen- Ky und Grenzflichenanteil Kg aufgeteilt |32}33]

NsKg
t b

K = Ky + (2.19)

wobei Ng die Anzahl der Grenzflichen und ¢ die Schichtdicke bezeichnen. Aus Glei-
chung ist ersichtlich, dass sich die Grenzflichenanisotropie im Wesentlichen
bei sehr diinnen ferromagnetischen Filmen bemerkbar macht. Bei sehr kleinen
Schichtdicken unterhalb von 1,5nm [32] entsteht eine bevorzugte Orientierung der
Magnetisierung senkrecht zur Filmebene und oberhalb dieser kritischen Schichtdi-
cke tiberwiegt die Formanisotropie, so dass die Magnetisierung bevorzugt in der
Filmebene liegt [32,33].

2.4. Entstehung der thermisch induzierten

uniaxialen Anisotropie

In Abschnitt wurde erklart, dass die Entstehung einer thermisch induzierten
uniaxialen Anisotropie in einem ferromagnetischen Mischkristall auf die Verringe-
rung der freien Energie zuriickzufiihren ist. Die Minimierung der Energie entsteht
durch diffusionsgesteuerte Umordnungsprozesse, wobei sich gleiche Atome zu Paa-
ren oder kleineren Ketten anordnen. Fiir die Einpragung der uniaxialen Anisotropie
wird das ferromagnetische Material in einem Magnetfeld warmebehandelt. Die
Stabilisierung der geordneten Atomkonfiguration erreicht man durch hinreichend
schnelles Abkiihlen im Magnetfeld. In diesem Abschnitt wird ein vereinfachtes

Modell vorgestellt, welches die Entstehung der uniaxialen Anisotropie in einem
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nanokristallinen ferromagnetischen Material anhand von energetischen Betrach-
tungen der ungeordneten und geordneten Atomkonfigurationen erklart [34]. Die
Energiebetrachtungen zeigen, dass ab einer kritischen Temperatur der Energiezu-
stand der geordneten Atomkonfiguration von Fe und Co gegeniiber der isotropen
ungeordneten Struktur energetisch giinstiger ist. Die geordnete Struktur wird
ab dieser Temperatur bevorzugt eingenommen und bleibt beim Abkiihlen im
Magnetfeld metastabil aufrechterhalten. Die aus diesem Modell errechnete kriti-
sche Energie, ab der die geordnete Struktur bevorzugt wird, lésst sich nicht nur
experimentell verifizieren, sondern ist auch in guter Ubereinstimmung mit der aus
der Néel Theorie [29] berechneten Aktivierungsenergie, die fiir das Einpriagen der

Anisotropie notwendig ist.

Im weiteren Verlauf wird fiir den ungeordneter Zustand die in Abbildung a)
aufgezeigte Anordnung der Fe- und Co-Atome angenommen. Der ungeordnete
Zustand bezeichnet die isotrope Anordnung der Atome in einem Mischkristall.
Vereinfachend sollen abwechselnd Fe- und Co-Atome einen homogenen Atomver-
bund bilden. Im Gegensatz dazu ordnen sich durch die thermische Aktivierung
im Magnetfeld mehrere Fe-Atome zu reinen Fe-Atomketten und Co-Atome zu
langeren reinen Co-Atomketten an. Die einzelnen Ketten sind miteinander verbun-
den. In Abbildung b) ist der geordnete Zustand aufgezeigt, der die uniaxiale
Anisotropie darstellt, die sich bei der Warmebehandlung im Magnetfeld in einem

nanokristallinen ferromagnetischen Material einstellt.

Im Folgenden werden zur Vereinfachung der Problemstellung die Atomkonfigura-
tionen von Fe- und Co-Atomen in einem nanokristallinen Material in nur einer
Dimension betrachtet. Begriinden lasst sich dieser Ansatz dadurch, dass sich bei
der Diffusionsanisotropie Atome gleicher Sorte zu kleineren Ketten anordnen,
was einer eindimensionalen Anordnung entspricht. Des Weiteren werden fiir die
Energiebetrachtungen der zweiatomigen Kette zwei Randsysteme betrachtet. Zum
einen ein ungeordneter Zustand bevor das Material im Magnetfeld wirmebehandelt
wird, in dem die Atome isotrop angeordnet sind. Zum anderen ein geordneter
Zustand bei dem sich gleiche Atome durch die Diffusionsanisotropie zu einer
Kette anordnen, das heifit die Atome sind anisotrop angeordnet. Die magneti-

sche Wechselwirkung ist durch eine idealisierte ,,head-to-tail* Spinkonfiguration
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2. Magnetismus - Grundlagen

beschreibbar. Der isotrope Zustand ist in Abbildung a) dargestellt und es wird
angenommen, dass die Fe- und Co-Atome als abwechselnde Fe-Co-Paare in einer
endlichen Kette angeordnet sind. Der nach der Diffusion entstehende anisotro-
pe Zustand ist in Abbildung b) dargestellt, hierzu wird vorausgesetzt, dass
nach dem Umordnungsprozess der Atome reine Fe-Ketten und Co-Atomketten
endlicher, aber gleicher Lange entstehen, die miteinander verbunden sind. Die

Energie der beiden Zustédnde bei der Warmebehandlung im Magnetfeld kann aus

a) isotrope Anordnung ("ungeordneter Zustand")

NN ~ NN
DI DD DO
ANANAN (S ANANAN

< Slz“eCOCo > < SéoFeFe >

b) anisotrope Anordnung ("geordneter Zustand")

| uniaxiale Anisotropie>

’

’ Z
< S(?oCoCo CoFeCo > < SFeFeCo SF%FeFe >

Abbildung 2.6.: Eindimensionale Modellvorstellung einer zweiatomigen Kette bei
der die Atome a) eine isotrope und b) uniaxiale anisotrope Anordnung einnehmen.
Die Wechselwirkung zwischen den ndchsten Nachbaratomen ist durch die Pfeile

gekennzeichnet. (nach |34))
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den Eigenwerten des Hamiltonoperators H [34]

L1 v 1 o (ST (S5
H :—izjijsisj+§zcij (75) | Si5; —3( J>T2( ! J>
ij ij ij
Heisenberg Pseudo—Dipol—Wechselwirkung (2 . 20)
+ pB o Hext Z 4:S;
Zeeman

berechnet werden. Der erste Term ist der Heisenberg Operator, der die isotrope
Austauschwechselwirkung zwischen dem Atom am Gitterplatz i mit dem Spin
S; und dem Atom am Gitterplatz j mit dem Spin S’j widergibt. Die Starke der
Wechselwirkung zwischen diesen Atomen wird durch das Austauschintegral J;
bestimmt. Der zweite Term ist die Pseudo-Dipol-Wechselwirkung. Dieser Term
beschreibt die Anisotropie, die durch die Verzerrung der Atomorbitale aufgrund
der Spin-Bahn Kooplung entsteht. Da ein nanokristallines Gefiige in der Schicht
vorliegt, kann die magnetokristalline Anisotropie (Kristallfeld) vernachléssigt wer-
den. Cj; (75) = pogigi (1} /r3) €; ist der Wechselwirkungsparameter in Abhéangigkeit
vom mittleren Abstand ry zwischen den Atomen. Der letzte Term ist die Zee-
man Energie, die den Energiebeitrag eines Atoms i mit dem Spin S, im externen
Magnetfeld angibt. Im Zeeman Term ist ug das Bohrsche Magneton, py die Vaku-
umpermeabilitidt, He die externe Magnetfeldstiarke und g; der gyromagnetische
Faktor. Fiir den Fall einer endlichen Kette bestehend aus N Atomen und der
Annahme, dass die Austauschwechselwirkung nur zwischen néachsten Nachbarn
einen nicht verschwindenden Beitrag liefert, kann der Hamiltonian in folgender

Form geschrieben werden

H=- ;EN: in: 555 + ; EN: i Cy (75) | 555 — 3<Si ' ﬁj) '2<Sj 'Fij)

i=1 j#=i i=1 j#=i i 2.21
N (2.21)

+ pispioHexs S 6iS:.

i=1

Fiir das nanokristalline Material kann eine homogene Magnetisierung in z-Richtung
beim Glihen im Magnetfeld angenommen werden, so dass fiir die Berechnung
der Energieeigenwerte mit den Spineigenwerten S7; gerechnet werden kann. Des
Weiteren soll die Gesamtanzahl der Atome mindestens N = Npg. + N¢go > 10
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sein, um alle Atomkonfigurationen einer Nahordnung abzudecken. Die Anzahl der
Fe-Atome soll gleich der Anzahl Co-Atome entsprechen, was fiir einen Mischkristall
bestehend aus 50 At.-% Fe und 50 At.-% Co gilt. Um die rdumliche Ausdehnung
des Nanokristalls zu berticksichtigen werden periodische Randbedingungen ange-
nommen, die dazu fithren, dass jedes Atom mit genau zwei nachsten Nachbarn
wechselwirkt. Die Indizierung bei der Berechnung der Energieeigenwerte ist so
gewdhlt, dass der erste Index das betrachtete Atom am Gitterplatz i angibt und
die beiden anderen Indizes den rechten beziechungsweise linken Nachbar. Fiir ein
Co-Atom mit einem Fe-Atom und Co-Atom als néchsten Nachbarn ist demnach
die Indizierung gegeben durch CoFeCo. Der Energieeigenwert(FE;) ergibt sich aus
der Summe

(Ei) = (EHeisenberg) + (Epipol) + (EZeeman) - (2.22)

Eine ausfithrliche Herleitung der Energiecigenwerte ist im Anhang zu finden.

In Abbildung 2.7] sind in Abhéangigkeit der Temperatur die beiden Energiekur-
ven fiir den isotropen und anisotropen Zustand fiir a) 10? und b) 10° Atome
dargestellt. Anhand der beiden Graphen erkennt man, dass ab einer kritischen
Energie Fy.;; und kritischen Temperatur 7i,;; der anisotrope Zustand gegeniiber
dem isotropen Zustand energetisch giinstiger ist, so dass dieser Zustand von den
Atomen bevorzugt eingenommen wird. Durch die Abkiihlung im Magnetfeld auf
Raumtemperatur nach der Warmebehandlung oberhalb der kritischen Temperatur
bleibt die uniaxiale Anisotropie als metastabiler Zustand erhalten. Wahrend die Ge-
samtenergie der Atomkonfiguration mit der Anzahl der Atome zunimmt (einzelne
Energiebeitrige zur Gesamtenergie sind direkt proportional zur Atomanzahl sieche
Anhang , bleibt die kritische Temperatur, die sich aus dem Schnittpunkt zwi-

schen der Energie des isotropen und anisotropen Zustands ergibt, nahezu konstant.

Um eine Korrelation zwischen diesem neuen theoretischen Ansatz zur Entstehung
der uniaxialen Anisotropie und einer etablierten Theorie herzustellen, soll hier

noch kurz auf die von Néel [29] aufgestellte Theorie eingegangen werden.

In Abschnitt wurde gezeigt, dass das uniaxiale Anisotropiefeld von der
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Abbildung 2.7.: Theoretischer Energieverlauf fiir den isotropen und anisotropen
Zustand fiir a) 10> und b) 10° Atome. Die Temperatur ist auf die Raumtemperatur
normiert. Der Schnittpunkt zwischen der Energie des isotropen und anisotropen
Zustands definiert die kritische Energie und kritische Temperatur, ab der eine
thermische uniaxiale Anisotropie in das ferromagnetische Material eingepragt

werden kann. (entnommen aus [34])

Sattigungsmagnetisierung und der uniaxialen Anisotropiekonstante abhangt

2K,
poMs

H, = (2.23)
Nach Néel [29] hiangt die uniaxiale Anisotropiekonstante von der Warmebehand-
lungstemperatur 7" und von der Zeit ty ab, wie lange man tempert. Dieses Modell
basiert auf den Grundlagen der Thermodynamik und beinhaltet im Wesentlichen
die durch die Temperatur aktivierten Diffussionsprozesse. Der Zusammenhang
zwischen dem uniaxialen Anisotropiefeld und der uniaxialen Anisotropiekonstante

ist demnach von der Temperatur und Zeit abhangig

2K, (Tt — o0) - (1 — 6_5)

Ha(T8) = foMs

, (2.24)
wobei K, (T, ty — o0) die uniaxiale Anisotropiekonstante im thermodynamischen

Gleichgewicht nach einer unendlich langen Zeit ist und 7 ist die Relaxationszeit,

die fiir die Anordnung zu Fe- und Co-Ketten bendtigt wird. Die Relaxationszeit
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ist eine Funktion der Temperatur

Epkt

T(T) = Too - €787 . (2.25)

Der Vorfaktor 7., ist die Relaxationszeit fiir eine unendlich hohe Temperatur.
Die Aktivierungsenergie Fay; kann mithilfe dieser Gleichung bestimmt werden,
indem man zwei zeitabhangige Warmebehandlungsversuche bei den Temperaturen
T7 und T5 durchfithrt, fiir die man die Relaxationszeiten 7 sowie 75 erhélt. Die

Aktivierungsenergie erhédlt man durch Eliminierung von 7., zu

Enwe = ksTh T2T—2T1 In (2) (2.26)
Experimentell wurde in [34] anhand von Nanokompositschichten bestehend aus Fe,
Co, Zr und N mit der Schichtzusammensetzung Fe qCos7Zr11 N5 fiir die Tempera-
tur T = 250 °C die Relaxationszeit 7 = 580 s und fiir die Temperatur 77 = 300°C
die Relaxationszeit 71 = 350 s bestimmt. Die Aktivierungsenergie ergibt sich mit
diesen Werten zu Fay, = 220 meV.

Unter den Bedingungen, dass es sich bei den in [34] hergestellten Schichten mit ther-
misch induzierter uniaxialer Anisotropie um Nanokomposite aus den Elementen Fe,
Co, Zr und N handelt und die Atomkonzentration der ferromagnetischen Anteile
etwa 50 At.-% Fe und 50 At.-% Co entspricht, kann die temperaturabhangige
Energie fiir den isotropen und anisotropen Zustand nach den Gleichungen ([2.22)
und im Anhang - numerisch berechnet werden. Unter der Annahme,
dass sich bei der Diffusionsanisotropie eine Nahordnung einstellt, die aus etwa 5
Atomen gleicher Sorte entlang einer Kette besteht, ergibt sich der in Abbildung [2.§]
dargestellte temperaturabhéngige Energieverlauf fiir den isotropen und anisotropen
Zustand. Die kritische Energie ergibt sich zu Fy,;; = 243 meV, was in sehr guter
Ubereinstimmung zu der mit der Néel Theorie berechneten Aktivierungsenergie ist.
Fir die Berechnung der Energiekurven wurde fiir Jgepe = 27 meV, Jooco = 23 meV
und Jreco = 28 meV eingesetzt, was mit den in der Literatur [35] gegebenen
Werte tibereinstimmt. Die kritische Temperatur ergibt sich aus Abbildung [2.8 zu
Tiait = 449K (176 °C). Dieser Wert konnte experimentell in [34] sehr gut verifiziert
werden. Die Messungen in [34] zeigen, dass ab einer Temperatur von 200 °C eine

schwache uniaxiale Anisotropie in der Filmebene bei der Wérmenachbehandlung
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Abbildung 2.8.: Energieverlauf des isotropen und anisotropen Zustandes fiir 10
Atome in Abhédngigkeit der Warmebehandlungstemperatur. Die kritische Energie
liegt bei FEyi = 243meV und die kritische Temperatur betragt Ty = 449K
(176°C). Rechts oben im Graph ist der Bereich zwischen 400 K und 1000 K ver-

grofert dargestellt. (entnommen aus [34])

im Magnetfeld entsteht.

Die aus dem neuen Modell bestimmten kritischen Parameter sind sowohl in sehr
guter Ubereinstimmung mit dem theoretischen Modell nach Néel wie auch mit
den experimentellen Ergebnissen [34]. Es zeigt sich, dass trotz der sehr starken
Vereinfachung in Form einer eindimensionalen Energiebetrachtung eine kritische
Temperatur und kritische Energie berechnet werden kann, ab der sich in einem
bindren ferromagnetischen Material eine uniaxiale Anisotropie beim Glithen im
Magnetfeld ausbildet. Das Modell ldsst sich ohne weitere Einschrankungen auf das
in dieser Arbeit untersuchte Stoffsystem Fe-Co-Hf-N iibertragen, da die Modellan-
nahmen unabhéngig von der gewahlten refraktédren Metall-Nitrid Verbindung sind.
Anhand der gewonnen Erkenntnisse aus dem hier vorgestellten neuen Modell zur
Entstehung der uniaxialen Anisotropie werden die Schichten bei einer Temperatur
von 400 °C im Magnetfeld gegliiht (sieche Abschnitt [6.2.1]). Diese Temperatur liegt

deutlich iiber der kritischen Temperatur. Die Dauer der Warmebehandlung im
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2. Magnetismus - Grundlagen

Magnetfeld kann aufgrund der héheren Beweglichkeit der Atome bei hoheren Tem-
peraturen gegeniiber niedrigeren Temperaturen auf eine Stunde reduziert werden.
Noch héhere Warmebehandlungstemperaturen haben zum einen den Nachteil,
dass der Energieunterschied zwischen isotropen und anisotropen Zustand wieder
abnimmt, wobei der anisotrope Zustand trotzdem energetisch gilinstiger ist, was
man in Abbildung anhand der oben rechts eingefiigten vergroflerten Darstellung
der Energiekurven erkennen kann. Zum anderen haben hohere Temperaturen den
Nachteil, dass aufgrund unterschiedlicher Ausdehnungskoeffizienten des Substrat-
materials und der Schichtmaterialien starke Eigenspannungen auftreten kénnen,
die zur Rissbildung im Material fithren. Die gewahlte Temperatur von 400 °C ist
ein guter Kompromiss, um durch eine kurze Warmebehandlung eine uniaxiale
Anisotropie in die Filmebene des Stoffsystems Fe-Co-Hf-N einzuprégen, ohne dabei

zu groBe thermische Spannungen zu erzeugen.
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2.5. Magnetostriktion

2.5. Magnetostriktion

Der Begriff Magnetostriktion beschreibt die elastische Deformation eines magneti-
schen Materials, dass sich in einem dufleren Magnetfeld befindet. Die Ursache fiir
diesen Effekt ist die magnetoelastische Kopplung. Die gesamte freie Energie eines
magnetisierten Festkorpers wird durch die Kristallverzerrungen minimiert |12].
Die Kristallverzerrungen haben eine richtungsabhéngige Langendnderung unter
Erhaltung des Volumens zur Folge (Joule-Magnetostriktion) [36]. Neben der Joule-
Magnetostriktion gibt es eine Form der Magnetostriktion bei der das Volumen ver-
anderlich ist [37], die hier nicht weiter diskutiert wird. Die Joule-Magnetostriktion
wird durch die in Richtung der Magnetisierung entstehende Léngenanderung dl

bezogen auf die urspriingliche Lénge I definiert |12]

dl

Ag = —.
S lo

(2.27)
As wird als Sattigungsmagnetostriktion bezeichnet und ist dimensionslos. Auf-
grund der Volumenerhaltung gilt, dass bei einer Ausdehnung des Materials entlang
der Magnetisierungsrichtung das Material in Richtung senkrecht zur Magnetisie-
rungsrichtung gestaucht wird. Folglich gilt fiir die Magnetostriktion senkrecht zur
Magnetisierungsrichtung \; [36]

1
A= 5 (2.28)

Die Magnetostriktion kann positiv oder negativ sein, je nachdem ob das Materi-
al in Richtung des angelegten Magnetfeldes gedehnt oder komprimiert wird. In
kubischen Kristallen ist es ausreichend, die Sattigungsmagnetostriktion mit zwei
verschiedenen auf die [100]- und [111]-Kristallrichtung bezogene Konstanten zu
beschreiben (siehe Abschnitt . Fiir ein polykristallines, kubisches Material
kann die Magnetostriktion makroskopisch betrachtet als isotrop angesehen werden
und man verwendet einen gewichteten Mittelwert fiir die Sattigungsmagnetostrik-
tion [30]

As = g)\loo + §)\111. (2.29)

5 5

Der zur Magnetostriktion umgekehrte Effekt, bei dem durch mechanische Span-
nungen eine Veranderung der Vorzugsrichtung der Magnetisierung und dadurch
eine Anderung der magnetischen Suszeptibilitit entsteht, wird Villari-Effekt ge-

nannt [36).
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2. Magnetismus - Grundlagen

2.6. Dynamik im oszillierenden Magnetfeld

In diesem Abschnitt werden die theoretischen Grundlagen der dynamischen ma-
gnetischen Eigenschaften einer diinnen ferromagnetischen Schicht mit einer in der
Schichtebene eingepragten uniaxialen Anisotropie beschrieben, die mit einem os-
zillierenden schwachen Magnetfeld angeregt wird. Die Dynamik der magnetischen
Momente beziehungsweise die Doméanenbewegung fiir starke und ndherungsweise
statische Magnetfelder, die fiir Umklappprozesse verantwortlich sind, ist im Ab-
schnitt 2.1 beschrieben.

Die Dynamik des Magnetisierungsvektors M eines ferromagnetischen Materials in
einem magnetischen Wechselfeld wird unter anderem durch die Landau-Lifshitz-
Gilbert-Differentialgleichung (LLG) beschrieben [3§]

8M - — Qeff - 8M
— = —ypuoM x H, M x —|. 2.30
at Yo eff + MS ( 8t ) ( )
Prézessionsbewegung
Dampfung

Der erste Term der LLG entspricht der durch Landau und Lifshitz aufgestellten
Prézessionsbewegung der magnetischen Momente in einem effektiven Magnetfeld
Heg, wobei effektiv die Summe aller wirkenden internen und externen Magnetfelder
bedeutet. Hierbei bezeichnet v das gyromagnetische Verhéltnis und iy die Vakuum-
permeabilitat. Der Magnetisierungsvektor prazediert entlang einer Kreisbahn um
die Gleichgewichtslage (Prazessionskegel), wie es in Abbildung a) schematisch
dargestellt ist. Der zweite Term beschreibt eine viskose Dampfung, die in Richtung
der Prazessionsachse zeigt und die Magnetisierung in die Ruhelage treibt, wobei
Qleff = Qing + Qext den materialabhangigen effektiven Dampfungsparameter und Mg
die Sattigungsmagnetisierung bezeichnet. Der Dampfungsparameter setzt sich aus
intrinsischen und extrinsischen Dampfungsmechanismen zusammen [40-42]. Die
intrinsische Dampfung entsteht zum Beispiel durch die Wechselwirkungen der Spin-
Bahn-Kopplung mit dem Gitter oder die Streuung an Leitungselektronen. Die ex-
trinsischen Mechanismen entstehen vor allem durch Zwei-Magnonenstreuungen [42].
Die Dampfung fiihrt dazu, dass der Magnetisierungsvektor anstatt einer Kreisbahn
eine Spiralbahn beschreibt. Da bei der Wechselwirkung von einem zeitabhangigen

Magnetfeld mit einem leitfaihigen Material nach dem Induktionsgesetz Wirbel-
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Abbildung 2.9.: a) Schematische Darstellung der Prizessionsbewegung der
magnetischen Momente in einer diinnen ferromagnetischen Schicht mit einer in
z-Richtung eingeprigten uniaxialen Anisotropie. b) 3D-Trajektorie des Polari-
sationsvektors fiir eine 200nm dicke ferromagnetische Schicht, die mit einem
elektromagnetischen Feld angeregt wird, das in Resonanz mit den magnetischen
Momenten ist. (nach |39))

strome entstehen, wird die LLG im Allgemeinen mit den Maxwell-Gleichungen
kombiniert [39)].

Die LLG kann analytisch nur fiir vereinfachte Falle gelost werden. Im Folgenden
wird die analytische Losung fiir die spater im Experiment untersuchten diinnen
ferromagnetischen Schichten mit einer in die Schichtebene eingeprégten uniaxia-
len Anisotropie H, vorgestellt. Das Anisotropiefeld soll ohne Beschrankung der
Allgemeinheit (0. B. d. A.) in die z-Richtung zeigen, sowie es in Abbildung
dargestellt ist. Zur Vereinfachung werden die entstehenden Wirbelstréme vernach-
lassigt. Dies ist fiir eine hinreichend diinne magnetische Schicht mit einem hohen
spezifischen elektrischen Widerstand erlaubt [39,43]. Hinreichend diinn bedeutet
in diesem Fall eine Schichtdicke kleiner als 600 nm und ein spezifischer elektrischer
Widerstand im p§2cm Bereich [39,43]. Die Abmessungen der Schicht sollen im
Allgemeinen viel kleiner als die Wellenlénge des anregenden elektromagnetischen
Hochfrequenzfeldes sein, so dass das in die Schicht eindringende Feld und die

Magnetisierung als homogen sowie gleichphasig in der gesamten Probe angesehen

29



2. Magnetismus - Grundlagen

werden konnen. Die dynamische Komponente des Magnetisierungsvektors M soll

vom Betrag viel kleiner als die Séttigungsmagnetisierung sein, so dass gilt:

M=My+m=| m, |. (2.31)
Ms

Fir das Entmagnetisierungsfeld Hy einer diinnen Schicht, deren laterale Ausdeh-
nung in x- und z-Richtung grofl gegeniiber der Schichtdicke in y-Richtung ist, gilt
Ny = N, =0 und N, = 1. Die in die Schicht eindringende Magnetfeldkomponente
des anregenden oszillierenden Feldes h ist in x-Richtung gerichtet und die Anre-
gung soll schwach sein ‘ﬁ‘ = h, << H, & Hy. Das effektive Feld Heff ergibt sich

unter diesen Annahmen zu

h’x _Nxmx 0
Hg=Ho+h+Hi=| 0 |+| 0 |+]| =Nymy | =] —m, |. (232)
Hu O _NZMS Hu

Setzt man den Magnetisierungsvektor und das effektive Feld in die LLG ein, so
erhilt man ein homogenes Differentialgleichungssystem 1. Ordnung. Die Losung die-
ses Differentialgleichungssystem entspricht einer gedampften Prazessionsbewegung

um die Gleichgewichtslage mit der Resonanzfrequenz [44,45]

2
Vo e Ms
= —————\|H?+ H,Ms — 2.33
Jrwr 27r(1+a§ﬁ)\/ w T M ==y (2.33)
und der Relaxationszeit [44,145]
2(1 2

" Ypoes (2H, + Ms)'

Im Grenzfall schwacher Dampfung o — 0 geht die Resonanzfrequenz in die Kittel

Resonanzformel [46] tiber

fonp = % JH2 + HoMs. (2.35)

Fiir die experimentell zugéangliche magnetische Suszeptibilitat beziehungsweise

relative Permeabilitét ergibt sich aus der LLG eine komplexwertige Funktion, die
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2.6. Dynamik im oszillierenden Magnetfeld

von der Frequenz des anregenden Feldes abhéngt
W (F) = W (F) = in"(f). (2.36)

Der Imaginérteil ;" ist hierbei mafigebend fiir das Absorptionsverhalten der ferro-
magnetischen Schicht bei der Anregung mit einem elektromagnetischen Hochfre-
quenzfeld. Die Absorption wird im Allgemeinen durch eine Lorentzkurve beschrie-
ben. Abbildung zeigt den theoretischen Verlauf des Real- und Imaginérteil
der frequenzabhéngigen relativen Permeabilitat. Die Anfangspermeabilitét, fir

niedrige Frequenzen ergibt sich aus der Beziehung [47]

M,
HUAant = Ff + 1. (237)
Wie man aus den Gleichungen ((2.33) und ([2.37) erkennen kann, sind sowohl die
ferromagnetische Resonanzfrequenz wie auch die Anfangspermeabilitidt von der
Sattigungsmagnetisierung und dem uniaxialen Anisotropiefeld abhéngig. Fiir die

Hochfrequenzanwendung von ferromagnetischen Diinnschichten ist eine Resonanz-

Re(p)
Im(u)

Y

komplexe Permeabilitat u*

0 1 2

normierte Frequenz f/ f_

Abbildung 2.10.: Theoretischer Verlauf des frequenzabhangigen Real- und Ima-

ginarteils der komplexen Permeabilitét.
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frequenz im Gigahertz Bereich und eine hohe Anfangspermeabilitat wiinschenswert,
dementsprechend muss bei der Materialauswahl auf eine moglichst hohe Satti-
gungsmagnetisierung geachtet werden. Neben den magnetischen Eigenschaften ist
speziell bei der Hochfrequenzanwendung darauf zu achten, dass der spezifische
elektrische Widerstand des Materials moglichst hoch ist, um Verluste durch Wirbel-
strome, die bei der Wechselwirkung mit zeitabhangigen Magnetfeldern entstehen,

zu vermeiden.

Wichtig ist an dieser Stelle anzumerken, dass die Sattigungsmagnetisierung eine
Funktion der Temperatur ist (siche Abschnitt , wodurch auch die Resonanzfre-
quenz temperaturabhangig wird. Des Weiteren wird ﬁeﬂ‘ von mechanischen Span-
nungen beeinflusst, da sich das Anisotropiefeld in Abhédngigkeit von mechanischen
Spannungen andert (siehe Abschnitt . Demzufolge ist die Resonanzfrequenz
ebenfalls von mechanischen Spannungen abhangig. Die mechanischen Spannungen
konnen in der Schicht durch thermische Ausdehnung oder durch extern angelegte
Krafte induziert werden. Die Eigenschaft, dass die Resonanzfrequenz sowohl von
der Temperatur wie auch von mechanischen Spannungen abhangt, lasst sich fiir die
Anwendung als Temperatur- oder mechanischer Spannungssensor ausnutzen. Fiir
eine genaue Herleitung der spannungs- oder temperaturabhéngigen Resonanzfor-
meln wird der Leser auf die Literatur verwiesen [9,/10,48]. Fur die Sensoranwendung
ist anzumerken, dass die beiden Effekte prinzipiell voneinander trennbar sind, da
beim Temperatureffekt die Verschiebung der Resonanzfrequenz mit zunehmender
Temperatur mit einer Verbreiterung der Halbwertsbreite verbunden ist [9,48]. Da
die Entropie des Systems durch die Warmezufuhr ansteigt, wodurch die Prézessi-

onsbewegung der magnetischen Momente aus dem Gleichgewicht gerét.
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Grundlagen

In den folgenden Kapitelabschnitten werden die wesentlichen Grundlagen zur
Herstellung diinner Schicht beschrieben. Im Vordergrund steht die Kathodenzer-
staubung, ein auf der Vakuumtechnologie basiertes Beschichtungsverfahren, das
zu den Verfahren der physikalischen Gasphasenabscheidung gehort. Das Katho-
denzerstduben wurde im Rahmen dieser Arbeit zur Herstellung der Schichten

eingesetzt.

3.1. Herstellung diinner Schichten

In vielen technischen Anwendungen miissen die eingesetzten Werkstoffe bestimmten
physikalischen, chemischen und tribologischen Anforderungen gentigen. Oftmals
lassen sich nicht alle erforderlichen FEigenschaften in einem einzigen Werkstoff
vereinigen, so dass eine Modifizierung des Ausgangsmaterials notwendig ist. Eine
Moéglichkeit hierzu liefert die Anwendung von diinnen Schichten auf dem Tra-
germaterial. Es kommt hierbei das Prinzip der Funktionstrennung zum Tragen.
Durch eine geeignete Beschichtung des Grundkorpers konnen die mechanischen,
chemischen, tribologischen, optischen oder elektrischen wie auch magnetischen

Eigenschaften gezielt verbessert werden. [49,50]

Ein typisches Beispiel fiir die Anwendung von Diinnschichten findet man bei der
Werkzeugherstellung. Hierbei werden gehartete Werkzeugstéhle, Schnellarbeitsstéah-
le, Stellite, Hartleegierungen, Hartmetalle oder keramikbasierte Schneidwerkzeuge
mit einer diinnen Hartstoffschicht iiberzogen, um beispielsweise die Verschleif3-
und Korrosionsbestidndigkeit zu erhohen. Dartiber hinaus findet man zahlreiche

Anwendungen in Bereichen der Optik, Optoelektronik und Mikroelektronik. Ein
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Beispiel aus der Optik ist die Veranderung der Reflexions- und Transmissionsei-
genschaften eines Materials durch eine geeignete Oberflichenbeschichtung. Auch
die Herstellung von Dioden, Transistoren, Speicher- und anderen Mikrochips ist

nur mithilfe der Diinnschichttechnologie moglich. [49,50]

Fir die Abscheidung von diinnen Schichten kommen in der Industrie wie auch in der
Forschung unter anderem verschiedene Methoden der chemische Gasphasenabschei-
dung (CVD) (engl.: Chemical Vapour Deposition - Chemical Vapour Deposition
(CVD)) oder physikalische Gasphasenabscheidung (PVD) (engl.: Physical Vapour
Deposition - Physical Vapour Deposition (PVD)) zum Einsatz. Fur die Herstel-
lung der diinnen Schichten in dieser Arbeit wird das Magnetron-Hochleistungs-
kathodenzerstduben angewendet, ein PVD-Verfahren, bei dem durch Ionenbeschuss
Metalle oder keramische Materialien auf einem Substrat abgeschieden werden
konnen. Die physikalische Gasphasenabscheidung hat gegentiber der chemischen
Gasphasenabscheidung den groien Vorteil, dass fiir die Schichtbildung keine extrem
hohen Reaktionstemperaturen an der Substratoberfliche von teilweise bis iiber
1000 °C erforderlich sind. Dadurch gibt es kaum Einschrénkungen bei der Wahl des
zu beschichteten Substratmaterials, da thermisch induzierte Eigenschaftsanderun-
gen des Tragermaterials nahezu vermieden werden konnen. Dariiber hinaus lassen
sich bestimmte Schichteigenschaften wie zum Beispiel die Dichte, das Gefiige und
die Harte durch eine geeignete Wahl der Beschichtungsparameter einstellen. Da die
Abscheidung im Vakuum stattfindet, konnen Verunreinigungen durch vorhandene
Restgase bei der Beschichtung sehr gering gehalten werden. Die wesentlichen
Grundlagen zur plasmagestiitzten Schichtabscheidung und zum Schichtwachstum

werden in den folgenden Abschnitten beschrieben.

3.2. Kathodenzerstaubung - Diodenzerstaubung

Die Kathodenzerstdubung (engl.: sputtering) ist ein PVD-Verfahren bei dem mit-
hilfe von energiereichen Ionen ein Festkorpermaterial (Target) zerstaubt wird, so
dass frei werdende Targetatome sich als diinne Schicht auf einem Substrat nieder-

schlagen. Die zum Zerstauben notwendigen Ionen entstehen in einem Plasma.

Abbildung [3.1] zeigt ein Schema der Gleichstrom (DC)-Diodenzerstaubung / Ka-
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Abbildung 3.1.: Schema der DC-Kathodenzerstdubung. (nach @])

thodenzerstaubung. Bei diesem Zerstaubungsverfahren befinden sich zwei parallel
zueinander angeordnete Elektroden im Abstand d in einem evakuierten Rezipienten
gegeniiber. Die beiden Elektroden sind mit einer Gleichspannungsquelle verbunden.
Eine der beiden Elektroden, das so genannte Target oder Kathode, wird an den
negativen Pol der Gleichspannungsversorgung angeschlossen. Die andere Elektrode
auf der sich das Substrat befindet, wird als Anode gegeniiber der Kathode zum
Beispiel auf Erdpotential gehalten. Durch das Anlegen einer Spannung von bis
zu einigen kV entsteht ein elektrisches Feld (\E | =U/ d) zwischen der Anode und
Kathode. Die Vakuumkammer wird nach dem Evakuieren mit etwa 1 Pa Inertgas,
haufig Argon, gefillt. Im elektrischen Feld zwischen den beiden Elektroden werden
freie Elektronen von der Kathode in Richtung der Anode beschleunigt. Erreichen
die Elektronen eine kinetische Energie, die iiber der Ionisationsenergie der neu-
tralen Ar-Atome liegt, so wird beim Stofl mit einem Ar-Atom ein zuséatzliches
Elektron-lon-Paar erzeugt. Dieser Prozess fithrt zu einer fortlaufenden, lawinen-
artigen Stoflionisation, wodurch ein Plasma in der Kammer geziindet wird. Als
Plasma bezeichnet man den Zustand der Materie, bei dem Ionen, Elektronen und
Atome als insgesamt elektrisch neutrales Gas vorliegen. Die elektrische Durchbruch-
spannung, die zum Ziinden des Plasmas notwendig ist, hangt von der mittleren

freien Wegldange der Elektronen ab, das heifit vom Druck in der Kammer, der
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Grofle der Gasteilchen und dem Abstand der beiden Elektroden. Diese Grofien
bestimmen die Ziindspannung (Gesetz von Paschen) [51]. Nach dem Ziinden des
Plasmas wird der Raum zwischen den beiden Elektroden elektrisch leitend und
es flieit ein Strom. Das Potentialgefalle erstreckt sich aber nicht linear tiber die
gesamte leitende Wegstrecke, sondern der Grofiteil des Potentials fallt iiber einen
kleinen Bereich in der Nahe der Kathode und der Anode ab. Diese Bereiche werden
Elektroden-Dunkelrdume genannt. Gelangen die im Plasma vorhandenen positiv
geladenen Ar'-Ionen in die Nihe des Targetdunkelraums, so werden sie aufgrund
des Potentialgefélles in Richtung der Kathode beschleunigt. Die Ionen treffen mit
einer kinetischen Energie von typischerweise einigen 100eV bis 1000 eV auf der
Oberflache der Kathode auf. Da die kinetische Energie der Tonen deutlich grofer
ist als die Bindungsenergie von Atomen in einem Festkorperverbund [52], kénnen
durch Impuls- und Energieiibertagung Atome aus der Kathode herausgeschlagen

werden.

Beim Aufprall der Ionen auf der Kathodenoberflache wird die kinetische Energie auf
die Gitteratome durch eine Abfolge von Stoflen (Stoflkaskade) tibertragen. Aufler-
dem kommt es zur elektronischen Anregung der Targetatome (electronic stopping
power). Ein Teil der Atome wird zur Oberfliche zuriickgestreut und diese kénnen
das Gitter verlassen, sofern ihre Energie grofler als die Oberflichenbindungsenergie
ist. Das Kathodenmaterial wird dadurch in erster Naherung atomar zerstaubt.
Die Zerstdubungsausbeute, die durch die Anzahl der herausgelosten Atome pro
auftreffendes Ton definiert ist, héingt vom Masseverhaltnis des Ions- zu Targetatom,
der Energie und dem Einfallswinkel des Ions, der Bindungsenergie des Targetatoms
sowie von der Ordnungszahl des Ions und Targetatoms ab [49]. Die herausgelosten
Atome bewegen sich von der Oberfliche der Kathode weg und lagern sich auf dem
gegentiberliegenden Substrat (Anode) sowie an den Wéanden der Kammer ab. Mit

zunehmender Zeit bildet sich eine immer dicker werdende Schicht auf dem Substrat.

Eine sehr haufig genutzte Methode zur Herstellung von Hartstoffen und Hartstoff-
kompositionen ist das reaktive Zerstauben. Hierbei wird dem Inertgas ein reaktives
Gas zum Beispiel Sauerstoff, Stickstoff oder Methan zugemischt. Das Reaktivgas
bildet im Plasma freie Radikale, die mit den auf dem Substrat abgelagerten Tar-

getatomen chemisch reagieren. Das reaktive Zerstauben ermoglicht es demnach,
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mit rein metallischen Targets deren Oxide, Nitride oder Karbide abzuscheiden.

Mit der hier beschriebenen DC-Kathodenzerstaubung konnen nur elektrisch lei-
tende Materialien zerstdubt werden. Bei einem nicht-leitenden Material lagern
sich die positiv geladenen Ar*-Ionen auf der Kathode ab, wodurch das angelegte
Potential abgebaut wird. Ohne negatives Potential werden aber keine Ionen in
Richtung des Targets beschleunigt und folglich findet keine Zerstaubung statt. Fiir
die Abscheidung von nicht-leitenden Materialien wird anstatt der Gleichspannung
eine hochfrequente Wechselspannung angelegt. Die Frequenz des erzeugten Wech-
selfeldes liegt typischerweise bei 13,56 MHz. Durch das Anlegen des Wechselfeldes
zwischen den beiden Elektroden werden vermehrt Elektronen, aufgrund ihrer
hoheren Beweglichkeit gegeniiber den Ionen, wéhrend der positiven Halbwelle in
Richtung der Kathode (Target) bewegt. Das Target wird dadurch negativ auf-
geladen und es entsteht eine Potentialdifferenz (Selfbias) zwischen Kathode und
Plasma. Analog zum DC-Kathodenzerstauben werden Ar*-Ionen in Richtung des
Targets beschleunigt, so dass sich ein Gleichgewicht zwischen Ionen- und Elektro-

nenstrom einstellt. Die Kathode wird durch die auftreffenden Ionen zerstaubt.

Eine weitere Moglichkeit bei der Kathodenzerstaubung besteht darin, dem Substrat
eine kleine negative Vorspannung von —50V bis —500V gegeniiber dem Plasma
zu geben. Dieses Verfahren wird als Zerstduben mit Substratvorspannung (engl.:
Bias-Sputtering) bezeichnet. Dadurch wird die auf dem Substrat aufwachsende
Schicht wahrend dem Beschichtungsprozess mit Ionen bombardiert. Zum einen
erreicht man durch diesen Beschuss einen reinigenden Effekt, das heifit die Ionen
konnen an der Schicht adsorbierte Gaspartikel durch Impulsiibertrag ablosen.
Zum anderen wird durch den Energieiibertrag der Ionen auf die schichtbildenden
Teilchen zusétzliche Energie in die abgeschiedene Schicht eingebracht. Des Weite-
ren verbleibt ein gewisser Anteil an Ionen in der aufwachsenden Schicht, was zu
Gitterverspannungen und eine damit verbundene Hértesteigerung fithren kann.
Neben den positiven Erscheinungen des sogenannten Bias-Sputterns kann der
zusétzliche Beschuss mit Ionen auch negative Auswirkungen haben, zum Beispiel
wird die Beschichtungsrate verringert, die Substrattemperatur erhéht, oder die

Haftfestigkeit der Schicht wird durch zu grofie Eigenspannungen stark verringert.
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Die Herstellung der Diinnschichten in dieser Arbeit erfolgte mit dem DC- und
Hochfrequenz (HF)-Magnetron-Hochleistungskathodenzerstdubung (engl.: Direct
Current (DC)- and Radio Frequency (RF)). Die Grundlagen zu diesen Verfahren
werden im folgenden Abschnitt beschrieben. Beim Magnetronzerstauben ergeben
sich fiir die geladenen Teilchen aufgrund der Uberlagerung von einem elektri-
schen und magnetischen Feld andere Trajektorien. Die Teilchen bewegen sich auf
spiralférmigen Bahnen und es entstehen verschiedene Ionen- und Elektronendrift-

bewegungen [53].

3.3. Magnetron-Hochleistungskathodenzerstaubung

Bei der Magnetron-Hochleistungskathodenzerstdubung (engl.: magnetron sput-
tering) werden analog zu der in Abschnitt vorgestellten Diodenzerstaubung
Ionen in einem Plasma erzeugt, die zur Zerstdubung des Targetmaterials genutzt
werden. Die Besonderheit beim Magnetronzerstauben besteht darin, dass dem
elektrischen Feld ein inhomogenes, zeitlich konstantes Magnetfeld tiberlagert wird.
Das Magnetfeld wird durch Permanentmagnete erzeugt, die hinter dem Target
angebracht sind. Das Schema ist in Abbildung dargestellt. Aufgrund der Uber-
lagerung des elektrischen und magnetischen Feldes werden auf die im Plasma
vorhandenen geladenen Teilchen zusétzliche Kréfte ausgetibt. Die Ladungstréiger
im Plasma bewegen sich dadurch nicht mehr parallel zu den elektrischen Feldlinien,
sondern es entsteht ein intensiver Plasmatorus unterhalb des Targets, in dem
sich die Ladungstrager auf spiralférmigen Bahnen bewegen. Die Trajektorie der
Elektronen und Ionen wird durch die Lorentzkraft und verschiedene Driftbewe-
gungen bestimmt [53]. Im Wesentlichen tragen vier Effekte zur Ausbildung des
Plasmatorus bei: (1) Gyration um die Feldlinien der magnetischen Flussdichte, (2)
magnetische Spiegel tiber den Polen, nahe der Targetoberflache, (3) E x B-Drift
sowie (4) der VB x B-Drift. Hauptsichlich werden die Elektronen dadurch beein-
flusst. Aufgrund der geringeren Masse der Elektronen im Vergleich zu den Ionen ist
der Gyrationsradius der Elektronenbahnen viel kleiner als der der Ionen. Die Elek-
tronen konzentrieren sich deshalb in der Nahe der Targetoberfliche, wodurch die
Ionisationswahrscheinlichkeit vor dem Target drastisch ansteigt. Dadurch kénnen
mehr Tonen in Richtung des Targets beschleunigt werden, was zu einer hoheren

Zerstaubungs- und Beschichtungsrate fiihrt.
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Gaszufuhr

Ar )

Substrat B

=

l

Vakuumpumpe

Abbildung 3.2.: Schema der Magnetron-Hochleistungskathodenzerstaubung.
Beim Magnetronzerstauben werden Permanentmagnete hinter dem Target ange-
bracht. Das Magnettfeld dieser Magnete durchdringt das Target und es kommt zu
einer Uberlagerung mit dem elektrischen Feld, das zwischen der Kathode (Target)
und der Anode (Substratteller) vorliegt. Dadurch entstehen zuséatzliche Kréfte auf
die geladenen Teilchen im Plasma, wodurch ein intensiver Plasmatorus unterhalb

des Targets entsteht.

Zur Erzeugung des Plasmas beim Magnetronzerstauben kann an das Target, wie in
Abschnitt erlautert, eine Gleichspannung (DC-Modus) oder eine hochfrequente
Wechselspannung (HF-Modus) angelegt werden. Dartiber hinaus besteht auch hier
die Moglichkeit der reaktiven Zerstdubung oder man kann an das Substrat eine

negative Vorspannung anlegen (Bias-Zerstaubung).
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3.4. Schichtwachstum

Der Wachstumsprozess diinner Schichten bei der Kathodenzerstaubung findet
aufgrund hoher Abkiihlraten fernab des thermodynamischen Gleichgewichts statt,
so dass auch metastabile Phasen abgeschieden werden konnen. Die Mikrostruktur
und das Geflige dieser Schichten wird bei der Kondensation der zerstdubten Atome
durch die Beweglichkeit der Atome auf der Substratoberfliche bestimmt. Die
Kondensation der Atome auf der Oberfliche ldsst sich im Wesentlichen in drei
Schritten beschreiben [49,50]:

1. Die kinetische Energie des zerstaubten Atoms wird auf die Substratoberflache

iibertragen und es wird als loses Adatom gebunden.

2. Die Keimbildung ist ein diffusionsgesteuerter Prozess. Das Adatom gibt bei
der Wechselwirkung mit bereits kondensierten Atomen Energie ab, bis es
als stabiler Keim beziehungsweise an einem vorhandenen Keim kondensiert,
oder es verlasst vorzeitig die Oberflache durch Desorption oder Zerstaubungs-
effekte.

3. Die kondensierten Atome diffundieren im Gitter (Volumendiffusion), wobei

die Oberflachendiffusion um einige 100 mal hoher als der Volumendrift ist.

Die Schichteigenschaften, die Mikrostruktur und das Gefiige kénnen gezielt durch
die Prozessparameter beeinflusst werden. Um den Einfluss der Beschichtungs-
parameter auf das Geflige von polykristallinen Schichten darzustellen, werden
Strukturzonenmodelle verwendet. Ein Strukturzonenmodell ist eine vereinfachte,
qualitative Darstellung der zur erwartenden Bruch- und Oberflichenmorphologie
der Schicht. Die Achsen stellen eine direkte Verbindung zum Filmwachstumspro-
zess her. Bei der Darstellung in einem dreidimensionalen Diagramm lassen sich
nicht alle Einflussgrofien gleichzeitig darstellen, weshalb man versucht, die vielen
Einflussgrofien auf wenige Parameter zu reduzieren. Ein Strukturzonenmodell ist
demnach als Leitfaden fiir charakteristische Schichtmerkmale, die bei der Beschich-
tung sehr haufig in Erscheinung treten, zu verstehen. Jedoch kénnen individuelle
Prozessparameter wie Targetstrom, Spannung, Druck, Substratabstand vom Tar-
get, Pulslange bei gepulsten Prozessen und viele mehr zu Abweichungen in der

Schichtstruktur im Vergleich zu einem Strukturzonenmodell fithren [54].
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Das erste Strukturzonenmodell fiir aufgedampfte Metallschichten wurde von Mov-
chan und Demchishin [55] 1969 eingefiihrt. Dieses Modell ist in Abbildung (3.3
links abgebildet. Die beiden Autoren entwickelten ein Drei-Zonenmodell, das die
charakteristische Struktur in Abhéngigkeit der homologen Temperatur T}, aufzeigt.
Die homologe Temperatur ist definiert durch das Verhéltnis von Substrattempe-
ratur zu Schmelztemperatur des Schichtmaterials und ist damit ein Maf fiir den
thermischen Einfluss auf den Diffusionsprozess bzw. die Beweglichkeit der Adatome
bei der Schichtbildung. Zone 1 stellt den Bereich fiir die homologe Temperatur
Ty < 0,3 dar. In dieser Temperaturzone ist die Beweglichkeit der Adatome sehr ge-
ring, sodass Abschattungseffekte, die auch durch die Oberflachenrauheit entstehen,
nicht ausgeglichen werden kénnen. Es entsteht eine feinkérnige, texturierte und
stangelformige Struktur mit grolen Hohlraumen zwischen den Kristalliten. Die
stangelformigen Kristallite mit abgerundeten Enden bilden eine pordse Schicht
mit geringerer Dichte im Vergleich zum entsprechenden Festkorpermaterial. Fiir
den etwas hoheren Temperaturbereich in Zone 2, 0,3 < T}, < 0,45, fithrt die
Oberflachendiffusion durch eine erhohte Beweglichkeit zu einer gleichmafligen
Kolumnarstruktur grofler Packungsdichte und geringer Oberflachenrauheit. Der
Stangeldurchmesser nimmt mit wachsender Substrattemperatur zu. In der Zone 3
fir Ty, > 0,45 kommt die Volumendiffusion zum Tragen. Dadurch entsteht eine
rekristallisierte Struktur mit dichtgepackten, grofien Koérner und einer glatten

Schichtoberflache.

Abbildung 3.3.: Strukturzonenmodell nach Movchan und Demchishin fiir auf-
gedampfte Schichten (links) [55] und nach Thornton fiir zerstdubte Schichten
(rechts) [56].
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Bei der Kathodenzerstaubung miissen gegeniiber dem Aufdampfen weitere Ein-
flussfaktoren auf das Schichtwachstum berticksichtigt werden. Zum einen haben die
zerstdubten Atome eine hohere Energie von etwa 4 eV bis 40eV gegenitiber 0,1 eV
bis 0,2 eV von verdampften Atomen [49]. Zum anderen ist der Prozessgasdruck ein
entscheidender Parameter, der die kinetische Energie und die Richtung beeinflusst,
mit der die zerstaubten Atome auf die Substratoberfliche treffen. Durch Stofie mit
den Gasteilchen im Plasma verlieren die zerstdubten Atome kinetische Energie,
wodurch die Oberflachenbeweglichkeit verringert wird. Des Weiteren kénnen die
Beweglichkeit und die Substrattemperatur durch Ionen-Bombardement erhoht
werden, was wiederum einen groflien Einfluss auf das Schichtwachstum zu Folge
hat [57-59].

J. A. Thornton entwickelte 1974 ein von Movchan und Demchishin abgewandeltes
Strukturzonenmodell fiir zerstaubte Schichten [56]. In diesem Modell wird neben
der homologen Temperatur 7}, auch der Prozessgasdruck p wahrend der Katho-
denzerstaubung beriicksichtigt. Das Strukturzonenmodell nach Thornton ist in
Abbildung rechts dargestellt. Neben den oben beschriebenen drei Zonen stellte
er fest, dass zwischen der Zone 1 und 2 eine Ubergangszone, Zone T, entsteht.
Die Beweglichkeit der Adatome ist in der Ubergangszone gegeniiber der Zone 1
erhoht, wodurch Abschattungseffekte teilweise ausgeglichen werden konnen. Die
Ubergangszone zeichnet sich durch ein faserférmiges, dichtgepacktes und glattes
Gefiige aus. Die Grenze zwischen der Ubergangszone und der Zone 1 verschiebt
sich mit zunehmendem Druck zu hoheren Temperaturen. Der Einfluss einer Sub-
stratvorspannung auf die Schichteigenschaften wurde in einem von Messier et
al. [60] weiter modifizierten Strukturzonenmodell beriicksichtigt. Hierbei ist der
Prozessgasdruck durch die angelegte Substratvorspannung ersetzt. Der Einfluss von
Verunreinigungen durch Kontamination, Dotierungs- oder Legierungselemente auf
das Geflige ist in einem realen Strukturzonenmodell von Barna und Adamik [61]

erfasst.

Fiir Beschichtungsmethoden, bei denen ein hoher Ionenfluss charakteristisch ist,
wie beispielsweise das Hochleistungsimpulsmagnetronzerstaubungsverfahren (Hi-
PIMS) (engl.: High Power Impulse Magnetron Sputtering (HiPIMS)) oder die
kathodische Lichtbogenverdampfung (engl.: filtered cathodic arc), wurde von
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Abbildung 3.4.: Strukturzonenmodell nach Anders . Die verallgemeinerte
Temperatur T umfasst die homologe Temperatur und die Temperaturerh6hung,
die durch die potentielle Energie von auf die Oberfliche auftreffende Teilchen
hervorgerufen wird. Die normierte Energie E* beschreibt den Anteil der kineti-
schen Energie, die durch lonenbombardement auf die schichtbildenden Teilchen
iibertragen wird. Auf der z-Achse ist die Nettoschichtdicke zur Darstellung der
Schichtstruktur aufgetragen.

A. Anders 2010 das Strukturzonenmodell von Thornton weiterentwickelt und
modifiziert [54]. In Abbildung ist das Strukturzonenmodell nach Anders dar-
gestellt. Er ersetzte die homologe Temperatur 7;, durch eine verallgemeinerte
Temperatur 7%, die sowohl die homologe Temperatur wie auch die Temperatur-
erh6hung, die durch die potentielle Energie von auf die Oberfliche auftreffenden
Ionen und schichtbildenden Atomen entsteht, enthélt. Anstatt die Schichtstruk-
tur in Abhéngigkeit des Prozessgasdruckes darzustellen, verwendet Anders eine
logarithmische normierte Energieachse E*. Die Energie E* beschreibt die beim
Auftreffen tibertragen kinetische Energie pro schichtbildenden Teilchen. Fiir die
bis dahin unbeschriftete z-Achse ist die Nettoschichtdicke t* aufgetragen, die eine
Darstellung der Schichtstruktur in Abhéngigkeit der Schichtdickenreduktion durch

Verdichtungen und durch Atzprozesse erméglicht.

43



4. Stand der Technik

Kapitel 4] befasst sich mit dem Stand der Technik zu weichmagnetischen Diinn-
schichten fiir die Sensoranwendung und zur Temperatur- wie zur Verschleiflerfas-
sung bei der zerspanenden Bearbeitung. Anhand der Literatur wird der aktuelle

Forschungsstand in den angegebenen Themenbereichen aufgezeigt und diskutiert.

4.1. Weichmagnetische Diinnschichten fiir die

Sensoranwendung

Der grofie Vorteil weichmagnetischer Werkstoffe ist die vergleichsweise kleine
Koerzitivfeldstirke im Gegensatz zu hartmagnetischen Materialien, so dass der
Energieverlust bei der Ummagnetisierung gering ist. Diese Werkstoffe werden
daher typischerweise als magnetische Kerne fiir Induktoren, bei Transformatoren,
Motoren, Generatoren oder Elektromagneten eingesetzt [16]62,/63]. Dartiber hinaus
findet man zahlreiche Hochfrequenzanwendungen im Frequenzbereich oberhalb
1 GHz. Zum Beispiel werden weichmagnetische Materialien in der Radar- und
Kommunikationstechnologie sowie Hochfrequenzsensorik eingesetzt [64H66]. Die
technischen Anwendungen erfordern eine Reihe verschiedener physikalischer Eigen-
schaften, die von diesen Materialien erfiillt werden sollen, wie unter anderem: eine
geringe Koerzitivfeldstarke, eine hohe Permeabilitat, eine hohe Sattigungs- und
Remanenzmagnetisierung, eine hohe Curie-Temperatur, eine geringe oder hohe
Magnetostriktionskonstante, eine geringe elektrische Leitfahigkeit, eine geringe
magnetokristalline Anisotropiekonstante, eine hohe uniaxiale Anistropiekonstan-
te [62,/64] oder Verschleifi- und Korrosionsbesténdigkeit [7], um nur einige der

wichtigsten fiir die verschiedene Anwendungen relevanten Eigenschaften zu nennen.

Fiir die Hochfrequenzeigenschaften von magnetischen Diinnschichten sind vor

allem die Sattigungsmagnetisierung, das uniaxiale Anisotropiefeld und der spe-
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zifische elektrische Widerstand von Bedeutung, um eine hohe Resonanzfrequenz
bei moglichst geringen Wirbelstromverlusten zu erhalten, wie es in Abschnitt [2.6]
diskutiert wurde. Des Weiteren ist bei der Sensoranwendung eine moglichst geringe
Koerzitivfeldstarke wiinschenswert, um Energieverluste zu minimieren oder mit

kleinen Feldstérken das Material in Sattigung bringen zu kénnen.

Abbildung |4.1|zeigt eine Ubersicht zu typischen weichmagnetischen Materialien, die
in Abhéngigkeit der Sattigungspolarisation und der Koerzitivfeldstirke eingeteilt
sind. Die in der Industrie am haufigsten verwendeten weichmagnetischen Materiali-
en sind Fe- und Fe-Si-Legierungen die fiir die Herstellung von Transformatorkernen
zur Spannungsumwandlung in Energieversorgungsanlagen, Netzteilen und Motoren
eingesetzt werden . Fiir die Hochfrequenzanwendung sind diese Materialien
jedoch aufgrund ihrer hohen elektrischen Leitfdhigkeit und die damit verbundene
Entstehung von Wirbelstromen nicht sonderlich gut geeignet. Hierbei werden vor
allem weichmagnetische Ferrite auf der Basis von MnZn im Frequenzbereich 1 kHz
bis 1000 kHz und von NiZn im Bereich 1 MHz bis 1000 MHz verwendet . Der

Frequenzbereich oberhalb 1 GHz kann mit diesen beiden Materialien aufgrund

2.5 -
[C__150% FeCo
3% SiFe Fe

amorph FeNi-basiert

70-80% NiFe
(permalloy)

Sattigungspolarisation Jg in T

0.5
amorpl.l MnZn NiZn
Co-basiert weichmagnetische Ferrite
0.0 T T | |
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Koerzitivfeldstirke H. in A/m

Abbildung 4.1.: Ubersicht iiber weichmagnetische Werkstoffe. (nach @)
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der geringen Sattigungspolarisation nicht abgedeckt werden. Fiir diesen Frequenz-
bereich sind weichmagnetische FeCo- und NiFe-Legierungen interessant, wobei
FeCo mit 2,35 T [16] die hochste Séttigungspolarisation der weichmagnetischen
Materialien aufweist und damit sehr gut fiir Hochfrequenzanwendungen geeignet
ist. Der Nachteil von FeCo gegeniiber NiFe ist die hohere Koerzitivfeldstarke, wel-
che fiir Diinnschichten, die mithilfe der Kathodenzerstdubung hergestellt werden,
im Bereich von 8kAm™! bis 16kA m™! liegen kann [67] und damit noch hoher
als die in Abbildung angegebene Koerzitivfeldstiarke ist. Wie in Abschnitt
beschrieben, ist die Koerzitivfeldstéirke sehr stark von der Korngrole und der
magnetokristallinen Anisotropiekonstante abhingig. Um die Koerzitivfeldstéirke
zu verringern, liegt der Forschungsschwerpunkt in der Materialwissenschaft bei der
Entwicklung amorpher und nanokristalliner Diinnschichten [22]. Aufgrund des ge-
ringen Korndurchmessers haben diese Materialien sehr kleine Koerzitivfeldstérken.
Ein weiterer Vorteil amorpher und nanokristalliner Metalle und Legierungen ist ihr
hoherer spezifischer elektrischer Widerstand gegeniiber polykristallinen Metalle,
was fiir die Anwendung im GHz Bereich erwiinscht ist. Bei der Herstellung dieser
optimierten Materialien werden verschiedene Ansétze, wie die Kombination mit
nicht-magnetischen Elementen, das Einfiigen einer nicht-magnetischen Zwischen-
schicht oder Viellagenschichten und die Optimierung der uniaxialen Anisotropie

verfolgt.

Fiir die Herstellung von amorphen FeCo-Netzwerken werden nicht-magnetische
Elemente wie N [68-71], Hf [72,73] oder Zr [74] hinzugefiigt. Durch die Zugabe
von N erreichen Diinnschichten des Stoffsystems Fe-Co-N eine Koerzitivfeldstarke
im Bereich von 100 Am™! bis 500 Am~"! [68-71] und eine Séttigungspolarisati-
on von 1,8 T bis 2T. Das uniaxiale Anisotropiefeld dieser Schichten liegt bei
3kAm™! was zu einer ferromagnetischen Resonanzfrequenz im Bereich von 2 GHz
bis 3 GHz fiithrt. Der spezifische elektrische Widerstand kann durch die Zugabe von
Stickstoff auf 150 12 cm bis 210 1€2 cm gesteigert werden, im Vergleich zu einer
reinen FeCo-Schicht, deren spezifischer Widerstand bei etwa 70 n{2 cm 68| liegt.
Bei steigendem N-Gehalt haben Li et al. [70] festgestellt, dass sich aufgrund von
Druckspannungen Streifendoménen ausbilden konnen, die die weichmagnetischen
Eigenschaften verschlechtern. Bei FeCoZr-Schichten kann das Koerzitvfeld auf

unter 10 Am™! reduziert werden, und die Schichten zeigen eine ferromagnetische
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Resonanz bei etwa 2 GHz [74]. Im Fall von FeCoHf findet man in der Literatur eine
Resonanzfrequenz von iiber 7 GHz aufgrund von einem sehr hohen Anistropiefeld
von 43,5 kAm™ [73].

Ein weiteres wichtiges Material, das zur Kornverfeinerung von FeCo eingesetzt
wird ist HEN [75-78]. Der Vorteil hierbei ist, dass durch die Zugabe von Hf der N
gebunden wird und die Bildung einer FeN-Phase verhindert wird. Die HfN-Phase
behindert das Wachstum der FeCo-Kérner, sodass man Korngréfien unter 10 nm
erreicht [75]. Die Séttigungspolarisation fir Diinnschichten aus dem Stoffsystem
Fe-Co-Hf-N liegt im Bereich 1,4 T bis 1,7T |75,[76,|78] und die Koerzitivfeldstarke
liegt bei 20 Am™! [76] beziehungsweise bei 160 Am™! bis 400 Am~" [75,|78]. Der
spezifische Widerstand dieser Schichten betriagt 110 nf2 cm bis 150 pQ2 em [75,(76],

und sie weisen eine ferromagnetische Grenzfrequenz von etwa 2,4 GHz [75] auf.

Fir die Steigerung des spezifischen elektrischen Widerstandes werden Metall-
Isolator Schichten untersucht, die aus einer nanokristallinen oder amorphen
ferromagnetischen Phase, eingebettet in einem isolierenden Matrixmaterial, be-
steht. Hierzu werden unter anderem die Stoffsysteme Fe-Co-Ti-O [79], Fe-Co-Si-O
[66,[80,81], Fe-Co-Zn-0O [82], Fe-Co-Zr-O [83], Fe-Co-Hf-O [84}-87|, Fe-Co-Al-O [8§]
oder Fe-Co-Si-N [89] verwendet, mit denen ein spezifischer Widerstand von
36 pQ2cm im Fall von Fe-Co-Zr-O [83] bis hin zu 36 mQ cm fiir Fe-Co-Si-O [81]
erreicht werden. Ein Nachteil dieser Materialsysteme ist, dass die Erhohung des
Widerstands, durch die Zugabe von in der Regel nicht-magnetischen Elementen,
die Sattigungspolarisation reduziert. Bei den genannten Materialsystemen liegt die
Sattigungspolarisation bei etwa 1T. Ausnahmen bilden die Systeme Fe-Co-Ti-O,
Fe-Co-Zr-O und Fe-Co-Al-O hier liegt die Sattigungspolarisation im Bereich von
1,6 T bis 2,3 T [83]. Die Koerzitivfeldstiarke bewegt sich im Bereich von 120 A m™!
bis 500 Am~'. Neben den Metalloxiden findet man auch das System Fe-Co-O [90]
als Ansatz. Diese Schichten sind ebenfalls weichmagnetisch mit einer Koerzitivfeld-
starke von 220 Am™!, einer Sattigungspolarisation von 2,15 T und haben einen
hohen spezifischen elektrischen Widerstand von 2,2 m§2 cm. Die ferromagnetische

Resonanzfrequenz solcher Materialsysteme liegt bei 2 GHz und 3 GHz [82,85].

Weitere Ansétze, die zu einer Verbesserung der weichmagnetischen Eigenschaften
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von FeCo fiihren, bestehen darin, eine zuséatzliche Schicht zwischen Substrat und
magnetischer Schicht einzubringen oder einen Viellagenaufbau zu verwenden. Im
erstgenannten Fall wird die Reduzierung der FeCo-Korngrofle dadurch erreicht,
dass aufgrund der Zwischenschicht ein sdulenférmiges Wachstum mit einer bevor-
zugten Orientierung der FeCo-Korner erreicht wird [67,91]. Im Fall der Viellagen
wird das Kornwachstum durch die Einzellagendicke begrenzt. Als Ansatz wird das
ferromagnetische Material mit nicht-magnetischen metallischen oder isolierenden
Lagen separiert [92-99]. Eine weitere Moglichkeit besteht darin, so genannte Sand-
wich Diinnschichten aus Ni-Fe/Fe-Co/Ni-Fe herzustellen [100]. Die magnetischen
Eigenschaften solcher Viellagenschichten und Sandwich Diinnschichten sind ver-
gleichbar mit den Ergebnissen, die man bei der Kornverfeinerung durch Hinzugabe

nicht-magnetischer Phasen erreicht.

Viele der aufgezeigten nanokristallinen FeCo basierten Legierungen und Viellagen-
schichten zeigen eine ferromagnetische Resonanzfrequenz unterhalb von 3 GHz. Um
in den Hochfrequenzbereich oberhalb 3 GHz zu gelangen, werden in der Literatur
verschiedene Moglichkeiten zu Steigerung der Anisotropie diskutiert. Eine Mog-
lichkeit besteht darin, die Schichten unter einem Vorhaltewinkel abzuscheiden [72],
um die magnetokristalline Anisotropie zu steigern. Andere Verfahren benutzen
Gradientenschichten, um durch eine spannungsinduzierte uniaxiale Anisotropie die
Resonanzfrequenz anzuheben. Dadurch erreicht man fiir Schichten bestehend aus
Fe, Co und Hf, die im Magnetfeld warmenachbehandelt wurden, eine Resonanzfre-
quenz von bis zu 7,2 GHz [73]. Auch mit dem Stoffsystem Fe-Co-Hf-N lassen sich
mit diesen Methoden Schichten herstellen, die Resonanzfrequenzen von 3 GHz [7§]
bis hin zu 6,4 GHz [77] zeigen. Des Weiteren kann durch Laserstrukturierung eine
sehr hohe uniaxiale Anisotropie erzeugt werden, so dass eine Resonanzfrequenz
von 8,2GHz [101] erreicht wird. Dartiber hinaus kann durch unterschiedliches
Kornwachstum auf verschiedenen Substratmaterialien die Anisotropie gesteigert
werden, was zu einer Resonanzfrequenz von 7 GHz [102] fithrt. Bei Ansétzen, die
Viellagenschichten mit sehr diinnen Einzellagen benutzen, lasst sich die Resonanz-

frequenz auf itber 4 GHz [103] steigern.

Wie die Literaturiibersicht zum Stand der Technik von weichmagnetischen Diinn-

schichten zeigt, lassen sich die magnetischen Eigenschaften hinsichtlich der Hoch-
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frequenzanwendung auf unterschiedliche Art und Weise verbessern. Jedoch ist die
Verbesserung von bestimmten Materialeigenschaften oft nur zu Lasten anderer
Parameter moglich. Fiir die verschiedenen technischen Anwendungsmoglichkeiten
im Hochfrequenzbereich miissen daher Kompromisslosungen aus verschiedenen
Ansatzen gefunden werden. Der Fokus in dieser Arbeit liegt bei dem weichma-
gnetischen Stoffsystem Fe-Co-Hf-N, da es hinsichtlich einer relativ hohen Satti-
gungspolarisation von etwa 1,4 T bis 1,7T, einer geringen Koerzitivfeldstarke von
160 Am™!, einem starken Anisotropiefeld von 3,5kA m~"! und einem spezifischen
elektrischen Widerstand von 160 €2 cm ein fiir die Hochfrequenzanwendung im
Bereich oberhalb 2 GHz vielversprechendes Material ist. Dartiber hinaus besteht
in der Abteilung Stoffverbunde und Diinnschichten am Institut fiir Angewandte
Materialien - Angewandte Werkstoffphysik(IAM-AWP) des Karlsruher Instituts

fiir Technologie ein grofer Erfahrungsschatz zu diesem Material [4§].

4.2. Magnetostriktive Diinnschichten fiir die

Sensorik

Neben den im vorherigen Abschnitt diskutierten Eigenschaften wie Sattigungs-
magnetisierung, Anisotropiefeld, Koerzitivfeldstarke und spezifischer elektrischer
Widerstand von weichmagnetischen Diinnschichten, ist die Magnetostriktion sol-
cher Materialien bei der Anwendung als Sensoren im Hochfrequenzbereich von
entscheidender Bedeutung. Es ist die Langenanderung magnetostriktiver Materia-
lien im duBeren Magnetfeld, die fiir Aktuatoren genutzt wird, oder die Anderung
der Magnetisierung und der magnetischen Suszeptibilitdt in Abhédngigkeit me-
chanischer Spannungen von magnetostriktiven Materialien, die fiir zahlreiche
Sensoranwendungen genutzt werden |104]. Magnetostriktive Materialien kénnen
als Dehnungs-, Kraft-, Drehmoment-, Abstands-, Temperatur- und Magnetfeld-
sensoren eingesetzt werden [7-10,/104-108]. Dehnungs- und Spannungssensoren,
die aus magnetostriktiven Materialien hergestellt sind, zeigen eine verbesserte
Sensitivitat gegentiber konventionellen Spannungsensoren, wie zum Beispiel Deh-

nungsmesstreifen [109].

Materialien mit besonders hoher Magnetostriktion sind Legierungen, die auf Selten-

erd- und Ubergangsmetallen basieren, wie zum Beispiel ThFe,, Tho 3Dyo.7Fe,
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(Terfenol-D) und SmFe, [104]. Ein hohes Potential fur die Anwendung in der
Sensorik bieten (Tb, Dy)y(Fe, Co); -Dinnschichten und amorphe TbFe/FeCo-
Viellagenschichten, da diese Schichtverbunde die weichmagnetischen und magneto-
striktiven Eigenschaften miteinander kombinieren [110,/111]. Man findet aber auch
eine Reihe anderer magnetostriktiver Materialien wie FeCo/CoB-Viellagen oder
amorphe Dréahte und Einlagendiinnschichten aus den Systemen Fe-Co, Fe-B-Si,
Fe-Co-Hf-N, Co-Si-B und Fe-Co-Si-B, die als Sensormaterialien eingesetzt wer-
den [8,/10,/105H107,/112-117]. Die magnetostriktiven Materialien auf Basis der
Seltenerd- und Ubergansmetalle zeigen die hochste Magnetostriktion von bis zu
+2000 ppm bei Raumtemperatur [16]. Hingegen hat FesqCosg eine Sattigungsma-
gnetostriktion von etwa +70 ppm [16].

Die inverse Magnetostriktion, die auf der Rotation der magnetischen Momente in
Abhéngigkeit von mechanischen Spannungen beruht, wird bei der Sensoranwen-
dung oftmals mit anderen physikalischen Effekten wie magnetoresistive, induktive
oder magnetoelektrische Effekten, die ihrerseits auf die Orientierung der Doménen
reagieren, kombiniert [106}/113-120]. Der Riesenmagnetowiderstand (GMR) (engl.:
Giant MagnetoResistance (GMR)) oder der Tunnelmagnetowiderstand (TMR)
(engl.: Tunnel MagnetoResistnce (TMR)) werden als Magnetfeldsensoren einge-
setzt [118,[119]. Diese Sensoren bestehen aus einer magnetischen Referenz- und
einer magnetischen Sensorschicht, die durch eine metallische nicht-magnetische
diinne Schicht im Fall von GMR-Sensoren beziehungsweise durch eine isolierende
diinne Schicht bei TMR-Sensoren getrennt sind [106]. Fiir die Kombination von
magnetostriktiven und magnetoresistiven Effekten wird das magnetostriktive Ma-
terial NiFe in GMR-Strukturen verwendet [106]. Eine signifikante Verbesserung
der Sensoreigenschaften von GMR- und TMR-Sensoren konnte durch magneto-
striktives kristallines FeCo [113,|120] und magnetostriktive amorphe Materialien
im Stoffsystem Fe-Co-Si-B [114] erzielt werden.

Fiir hochsensitive Spannungs- und Dehnungssensoren werden Magnetoimpedanz-
Sensoren verwendet [115-117,/121]. Hierbei wird die Anderung der Magnetoimpe-
danz aufgrund der Anderung der Permeabilitit durch duflere mechanischen Span-
nungen bei magnetostriktiven Materialien genutzt. Die Skin-Eindringtiefe hangt

von der Permeabilitiat des Materials ab. Fiir Schichten, die sehr diinn sind, hangt
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die Impedanz von der Skin-Eindringtiefe ab. Eine Anderung der Permeabilitit
verursacht implizit eine Anderung der Impedanz [121]. Als Sensormaterial werden
Schichten aus den Stoffsystemen Fe-Co-Si-B und Co-Si-B eingesetzt [115-117].

Die Kombination von induktiven Sensorbauteilen mit magnetostriktiven Kernen
werden fir Kraft-, Drehmoment- und Spannungssensoren verwendet [106)/112}|122].
Eine Anderung der Permeabilitit des magnetostriktiven Kerns, welche aufgrund
von mechanischen Spannungen die durch Dehnung, Stauchung oder Torsion ver-
ursacht werden, hat eine Anderung der Induktivitit der Messspule oder der
Resonanzfrequenz des LC-Schwingkreises zur Folge [122]. Als magnetostriktives
Material fiir solche Sensoren werden Diinnschichten im Stoffsystem Fe-Co-Si-B-
und FeCo/CoB-Viellagenschichten verwendet. Man erreicht damit eine Arbeitsfre-
quenz von LC-Schwingkreisen bis in den GHz Bereich [112,/122}/123].

Sensoren, die auf der Kombination von magnetostriktiven mit piezoelektrischen
Materialien beruhen, bieten die Moglichkeit der hochsensitiven Detektion von
Magnetfeldern [124-127]. Durch die Kopplung der beiden Materialien wird die
mechanische Dehnung des magnetostriktiven Materials im &ufleren Magnetfeld
auf das piezoelektrische Element iibertragen, wodurch eine Spannung erzeugt
wird [126]. Fiir hochsensitive Magnetfeldsensoren werden zum Beispiel eine ma-
gnetostriktive Diinnschicht im System Fe-Co-Si-B- mit einer piezoelektrischen
AIN-Schicht verbunden, die im Frequenzbereich 0,1 Hz bis 1000 Hz eingesetzt wer-
den konnen [124].

Ein wichtiger Punkt bei der Anwendung magnetostriktiver Materialien als Sen-
soren stellt die Detektion der Zustandsdnderung des Materials in Abhangigkeit
auflerer Einflussgrofien dar. Hierbei ist es vor allem interessant, kontaktlose Detek-
tionsmoglichkeiten zu entwickeln. Eine Moglichkeit der kontaktlosen Detektion
von mechanischen Spannungs- und Temperaturdnderungen in magnetostriktiven
Materialien bietet ein Verfahren auf Basis der Frequenzmischung [8,/128,/129].
Dartiber hinaus gibt es Moglichkeiten durch Radarreflektivitat [130], induktiver
Kopplung [106] oder mittels Hochfrequenzsignalantwort [112,/123] bertihrungslos

zu detektieren.
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4.3. Hartstoffschichten aus Titannitrid und

Titanaluminiumnitrid

Die Ubergangsmetallnitride sind metallische Hartstoffe mit iiberwiegend metal-
lischen Bindungen, aber auch mit kovalenten und ionischen Bindungsanteilen,
wodurch diese Verbindungen eine hohe Héarte zwischen 10 GPa und 30 GPa, eine
ausgezeichnete Verschleififestigkeit, eine hohe Schmelztemperatur von bis zu tiber
3000 °C und eine hohe thermochemische Stabilitét aufweisen [131H133|. Aufgrund
der herausragenden mechanischen und chemischen Eigenschaften werden diese
Materialien hauptséichlich als Hartstoffschichten fiir den Verschleifischutz von Bohr-
und Schneidwerkzeugen verwendet, aber auch fiir Systeme bei dem der durch
Reibung auftretende Verschleifl, wie zum Beispiel bei Lager, Walzen, Pressstempel
und viele mehr, reduziert werden soll. Zu den bekanntesten und weitverbreitetsten
Vertretern der Ubergangsmetallnitride im Bereich der Werkzeugveredelung zihlen
TiN und (Ti, Al)N [133-135].

Hartstoffschichten aus TiN besitzen eine hohe Hérte von etwa 17 GPa bis 21 GPa
[135], eine hohe Verschleififestigkeit [136-140], eine hohe Schmelztemperatur von
3290 °C [135] und eine gute chemische und thermische Stabilitat sowie gute Biokom-
patibilitdt, wie auch eine gute Korrosionsbesténdigkeit bis etwa 500°C [141-145].
Aufgrund der genannten Eigenschaften werden TiN-Schichten als Hartstoff- und
Verschleifischutzschichten fiir Werkzeuge [137,/138,/146], im biomedizinischen Be-
reich als VerschleiBschutz von Implantaten [147-149] und als Verschleiischutz in
der Luft- und Raumfahrt [150,/151] eingesetzt. Neben den mechanischen und che-
mischen Eigenschaften eignet sich TiN aufgrund seines goldglanzenden Farbtons
fir optische und dekorative Beschichtungen [152-154].

TiN-Verschleiflschutzschichten werden typischerweise mit CVD- und PVD-Ver-
fahren hergestellt. Bei den PVD-Verfahren werden die Laserstrahlverdampfen
(PLD) (engl.: Pulsed Laser Deposition (PLD)), die Lichtbogenverdampfung, die
Ionenplattierung, die Elektronenstrahlverdampfung und die Hochleistungskatho-
denzerstaubung eingesetzt. Die CVD-Beschichtungsprozesse fiir TiN sind in der
Industrie weit verbreitet, benotigen aber hohe Reaktionstemperaturen von ty-
pischerweise 800°C bis 1000°C [140,/155]. Die gepulste Laserstrahldeposition
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ermoglicht eine Schichtabscheidung bei geringeren Temperaturen, jedoch kénnen
Probleme bei der Stabilisierung der Depositionsraten und geringere Abscheideraten
von Nachteil sein [156158]. Das Lichtbogenverdampfen hingegen bietet eine hohe
Abscheiderate und einen hohen Ionisationsgrad des verdampften Targetmateri-
als [159-161]. Ein Nachteil ist jedoch die Entstehung von Makropartikeln auf
der Schicht |159,/160]. Bei der Herstellung von TiN mithilfe des Ionenplattierens
muss das richtige Verhéltnis der Komponenten zueinander gewahlt werden, um die
Stochiometrie in der Schicht zu erreichen [162H164]. Der groie Vorteil der Hochleis-
tungskathodenzerstaubung ist, dass durch die Wahl der Prozessparameter gezielt
die Mikrostruktur und Schichteigenschaften beeinflusst werden konnen. Es lassen
sich damit Schichten mit einem dichten Gefiige, mit groen Korndurchmesser und
mit geringen Eigenspannungen herstellen [165]. Beim HiPIMS-Verfahren werden
sehr hohe Targetleistungsdichten im Bereich von 1kW cm™2 bei einer kurzen Puls-
dauer von weniger als 200 s verwendet, wodurch man einen hohen Ionisationsgrad
des zerstaubten Materials und eine hohe Plasmadichte erreicht [166]. Man erreicht
einen Metallionenanteil von bis zu 90 % im Plasma [166]. Aufgrund des hohen
Ionisationsgrades konnen sehr dichte Gefiige mit einer hohen Adhésion und sehr

guten mechanischen Eigenschaften hergestellt werden [167,168].

Die Anwendung von TiN als Verschleifischutzschicht fiir zerspanende Werkzeuge
ist auf 500°C beschrankt. Ab einer Temperatur von 500 °C bis 600 °C beginnt
TiN an Luft zu oxidieren [133], wodurch die Verschleifieigenschaften drastisch
verschlechtert werden. Eine deutlich hohere Oxidationsbestédndigkeit bietet Ti-
tanaluminiumnitrid, das erst bei 800 °C oxidiert [133]. Bei (Ti, Al)N-Schichten
entsteht eine dichte, wenige nm diinne Al;Os-Lage an der Schichtoberflidche, die
eine Diffusion von Sauerstoff in und aus dem Material verhindert, wodurch die
Oxidationsbesténdigkeit gesteigert wird. Ein weiterer Vorteil von (Ti, A)N ist
eine hohere Hérte von bis zu 31,4 GPa [133,|169,/170] gegentiber TiN, das eine
Hérte von typischerweise 20 GPa [135] hat, je nach Eigenspannungszustand. Dar-
iiber hinaus hat (Ti, Al)N eine geringere Warmeleitfahigkeit bei Raumtemperatur
von 3,8 Wm™' K~ [171] im Vergleich zu 29 W m™' K~! [172] von TiN. Durch die
geringere Wérmeleitfahigkeit wird bei der spanenden Bearbeitung die Wéarme
verstirkt iiber den Span abgefithrt, was wiinschenswert ist. Durch die Vorteile von

(Ti, A)N gegeniiber TiN konnen bei der spanenden Bearbeitung hohere Schnitt-
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geschwindigkeiten gewéhlt werden, wodurch eine héhere Produktivitat erreicht
wird [133]. Fiir Anwendungen bei denen niedrigere Temperaturen auftreten sind
TiN-Schutzschichten aufgrund einer hoheren Leistungsfahigkeit besser geeignet als
(Ti, A)N-Beschichtungen [173].

Sehr gute mechanische Eigenschaften von metastabilen nanokristallinen, einphasi-
gen, kubisch-flichenzentriert (kfz) (Ti, A1)N-Schichten erreicht man bei der Schicht-
herstellung mit dem HiPIMS-Verfahren. Greczynski et al. |[174] haben metastabile
Ti;«AlLLN Schichten mit 0,55 < x < 0,6 in der NaCl-Struktur hergestellt, die
eine hohe Héarte von bis zu 30 GPa, einen hohen Elastizitdtsmodul von bis zu
408 GPa bei geringen Eigenspannungen von 0,2 GPa bis 0,7 GPa aufweisen. Fiir
die Schichtabscheidung wurde ein Hybrid-Depositionsprozess eingesetzt, bestehend
aus reaktiven Hochleistungsimpuls- und Gleichstrom-Hochleistungskathodenzer-
stdubung bei einer Substratvorspannung von —60V und einer Substrattemperatur
von 500°C. Durch die Variation der Substratvorspannung ist es den Autoren
gelungen, die Harte der Tip3gAlpg2N Schichten von 13,7 GPa auf 31,5 GPa und
den E-Modul von 322 GPa auf 420 GPa bei steigenden negativen Substratvorspan-
nungen von —20V bis —160V zu erhdhen [175]. Die Schichten zeigen kompressive
Eigenspannungen, die mit zunehmender Substratvorspannung von 1,2 GPa auf

0,3 GPa abnehmen [175].

Fir die Verbesserung der mechanischen Eigenschaften und Schutzeigenschaften von
TiN- und (Ti, Al)N-Schichten, findet man in der Literatur die Entwicklung mehr-
phasiger Schichtkomposite und Viellagenschichtverbunde, sowie die Herstellung
einphasiger ternirer Ti-X-N- und einphasiger quaternirer Ti-Al-X-N-Stoffsysteme.
Die Herstellung mehrphasiger Beschichtungen zeigt ein dichteres und feinkornigeres
Schichtwachstum, da durch die Nukleation einer zusétzlichen Phase das stangel-
formige Kornwachstum unterbunden wird [133},|176H178|. Bei Viellagenschicht-
verbunde kann die Harte und der Verschleifl durch die Entstehung einer hohen
Anzahl von Grenzflichen gesteigert werden. Ternére, quaternire und mehrkom-
ponentige Beschichtungen mit verschiedenen metallischen und nichtmetallischen
Legierungselementen kombinieren den Vorteil individueller Materialeigenschaften

zur Verbessrungen der Eigenschaften des gesamten Schichtverbundes [133.[176-17§].
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Zur Verbesserung von konventionellen (Ti, Al)N-Schichten werden beispielsweise
die Legierungselemente Cr und Y hinzugefiigt [179,(180]. Durch die Hinzugabe von
Y erreicht man eine Kornverfeinerung und eine gerichtete Struktur, wodurch man
eine hohere Oxidationsbestandigkeit bis zu 950 °C erreicht. Das Y bildet hierbei
an den Korngrenzen YO,, was die Sauerstoffdiffusion in und aus dem Material
behindert [179}/180].

Ahnlich wie bei (Ti, AI)N erreicht man durch die Hinzugabe von Zr oder V zu TiN
eine Mischkristallverfestigung [133]. Die unterschiedlichen Radien und Elektro-
nenkonfigurationen der Metalle fithren zu einer Erhohung der Harte. Das System
Ti-Zr-N zeigt eine Harte von bis zu 33 GPa [133]/181] und ist damit hérter als die
beiden bindren Materialsysteme TiN und ZrN. Durch die Stabilisierung der kfz
(engl.: face-centered cubic (fcc)) Einheitszelle von TiN durch die Hinzugabe von Zr
erreicht man neben der Hértesteigerung eine Verbesserung des Verschleiflschutzes.
Zr bildet analog zu Al an der Oberflache der Schicht eine ZrO, Schicht, welche
die Oxidationsbestandigkeit verbessert |[133]. Das ternare System Ti-V-N weist
ebenfalls eine sehr hohe Harte von bis zu 35 GPa bei einer sehr guten Haftung
von bis zu 100 N und einer Oxidationsbesténdigkeit bis 1000 °C auf [181]. Bei den
quaternéren Stoffsystemen Ti-Al-Zr-N und Ti-Al-V-N erreicht man eine Harte von
bis zu 34,3 GPa und 26,5 GPa sowie verbesserte Verschleifleigenschaften [133,182].

Neben den hier vorgestellten Legierungselementen werden in der Literatur die
terndren Ti-X-N- und quaternéren Ti-Al-X-N-Systeme mit den Ubergangsmetallen
X = Hf, Ta, Nb [133}/183H187] und die Hinzugabe von Si [188-190] untersucht. Es
sind vor allem die Mischkristallverfestigung und die Bildung von Oxiden, welche

die Materialeigenschaften positiv beeinflussen.

Die Untersuchung von Viellagenverbunden bestehend aus zwei oder drei Mate-
rialsystemen, die abwechselnd als diinne Schichten von wenigen nm bis hin zu
einigen 100 nm alternierend zu einem Gesamtverbund abgeschieden werden, zeigen
aufgrund der Erhohung der Anzahl an Grenzflichen und der Kombination von
verschiedenen Materialsystemen eine positive Steigerung der Materialeigenschaften.
Zum Beispiel haben TiN/(Ti, Al)N-Viellagenverbunde eine sehr hohe Hérte von
bis zu 38 GPa [173]. Durch die Abscheidung sehr dinner Einzellagen zu einem
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Viellagenverbund kann man so genannte Supergitter herstellen, die eine Harte von
tiber 40 GPa aufweisen. Ein Beispiel dafiir ist ein (Ti, Al)N/CrN-Viellagenverbund,
der eine Doppellagendicke von etwa 6 nm aufweist, wodurch man eine Harte von
55 GPa bis 60 GPa [191] erreicht. Eine gute Ubersicht zu Viellagenverbunde zu dem
Stoffsystem Ti-Al-N findet man in [133]. Die Materialkombinationen mit TiN im
Viellagenverbund sind in [192] zusammengefasst. Die Viellagenverbunde auf Basis
des TiN-Hartstoffs lassen sich in sechs Kategorien einteilen: Metall/TiN, TiN /hdp
(engl.:hexagonal closest packed (hcp)) metallischer Hartstoff, TiN /kfz metallischer
Hartstoff, TiN/kovalenter Hartstoff, zwei metallische Hartstoffe/kovalenter Hart-
stoff und TiN /ionischer Hartstoff. Durch die Kombination im Viellagenverbund
konnen die Zahigkeit verbessert, epitaktisch stabilisierte Nichtgleichgewichtsphasen
hergestellt, die Harte und Adhésion gesteigert, sowie die Oxidationsbestindigkeit
erhoht werden [192].

4.4. Temperaturerfassung bei der zerspanenden

Bearbeitung

In diesem Abschnitt wird der Stand der Technik zu den Methoden der Tempera-
turbestimmung des Werkzeugs und Werkstiicks bei der zerspanenden Bearbeitung
vorgestellt. Die Temperaturmessverfahren lassen sich in zwei Gruppen einteilen,
Verfahren die auf der Warmeleitung basieren und Verfahren die die Warmestrah-
lung ausnutzen. Abbildung |4.2|zeigt eine Ubersicht zu den verschiedenen Methoden,

die im Folgenden ausfiihrlicher diskutiert werden.

4.4.1. Kalorimetrie

Die Temperaturbestimmung bei Schneid- oder Bohrprozessen kann mit kalori-
metrischen Methoden [194] erfasst werden. Ein erstes in der Literatur bekanntes
Experiment zur Bestimmung der Temperatur bei einem Bohrprozess mithilfe
eines Kalorimeters wurde 1798 von B. Count of Rumford (Benjamin Thomp-
son) durchgefiihrt [195]. Thompson stellte fest, dass die beim Bohren entstehende
Temperatur in den Spanen tiber der von siedendem Wasser liegt. Thm gelang
damit ein erster Zusammenhang zwischen der mechanisch verrichteten Arbeit

und der daraus resultierenden freigesetzten Wéarmemenge, was circa 50 Jahre spa-
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Temperatur-
’ messverfahren
|
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Abbildung 4.2.: Ubersicht zu den Methoden der Werkzeug- und Werkstiick-

Temperaturerfassung bei der zerspanenden Bearbeitung. (verandert, nach [193])

ter von Joule als mechanisches Warmeédquivalent entdeckt und verdffentlicht wurde.

Mit dem fortschreiten der Industrialisierung und dem zunehmenden Einsatz von
Schneid- und Bohrwerkzeugen bei der Metallbearbeitung riickte das Themenge-
biet zur Bestimmung der Temperaurverteilung bei zerspanenden Prozessen im
Laufe des 20. Jahrhundert immer mehr in den Fokus der Wissenschaft. Schmidt
und Roubik verwendeten ebenfalls ein Kalorimeter zur Bestimmung der beim
Bohren entstehenden Wéarmemenge im Werkzeug, Span und Werkstiick [196]. Fur
die Bestimmung der gesamten Warmemenge wurde das Werkstiick im Wasser-
bad des Kalorimeters gebohrt, so konnte die gesamte Warmemenge vom Bohrer,
vom Werkstiick und von den Spénen ermittelt werden. Die vom Bohrwerkzeug
aufgenommene Warmemenge wurde dadurch bestimmt, indem das Experiment

auBerhalb des Kalorimeters wiederholt wurde und nach Beendigung des Bohrpro-
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zesses nur der Bohrer in das Kalorimeter tiberfithrt wurde. Die Warmemenge die
vom Span abgefiihrt wird, konnte dadurch bestimmt werden, dass die beim Bohren
entstehenden Spane direkt in das Wasserbad des Kalorimeters fallen, ohne dass
dabei das Werkzeug und das Werkstiick in Kontakt zum Wasserbad stehen. Die
Beiden konnten mit diesem Experiment erstmalig zeigen, dass der Span etwa 70 %
bis 80 % der entstehenden Warme aufnimmt und nur 10 % der Warmemenge vom
Werkstiick und 10 % vom Werkzeug aufgenommen werden. Aufgrund des grofien
Volumens des Werkstiicks gegeniiber dem Werkzeug fallt der Temperaturanstieg
im Werkstiick sehr gering aus. Im Werkzeug entsteht jedoch eine sehr hohe Tem-
peratur, die in der Ndhe der Schneidkante konzentriert ist. [193,{196-200]

4.4.2. Thermoelemente

Fiir die Bestimmung einer ortsaufgelosten Temperaturverteilung in einem Werk-
zeug bei der zerspanenden Metallbearbeitung ist ein Kalorimeter ungeeignet.
Hierzu findet man in der Literatur verschiedene Ansétze, die die Verwendung von
Thermoelementen vorschlagen. Bei einem Thermoelement wird der Seebeck-Effekt
zur Temperaturbestimmung genutzt. Dazu werden zwei verschiedene Metalle an
zwei Kontaktstellen miteinander verbunden. Entsteht zwischen den beiden Kon-
taktstellen eine Temperaturdifferenz, so kann man eine zur Temperaturdifferenz
proportionale Thermospannung zwischen den Kontakten abgreifen. Mit Ther-
moelementen kann ein Temperaturbereich von —270°C bis 1767 °C [201] erfasst
werden. In der Literatur werden zwei verschiedene Typen von Thermoelemente zur
Temperaurerfassung genannt. Zum einen Thermoelemente, die in das Werkzeug
eingebettet sind und zum anderen dynamische Thermoelemente. Die Vorteile
von Thermoelementen bestehen darin, dass sie einfach herzustellen, robust und
kostenglinstig sind. Des Weiteren lassen sich die gemessene Temperaturen anhand
von Fernmessung durch eine einfache Signalfithrung schnell abfragen [197]. Im

Folgenden werden diese beiden Thermoelementtypen néher spezifiziert.

Im Werkzeug integriertes Thermoelement
Eine Moglichkeit die Temperatur von Werkzeugen zu bestimmen, ist die Moglich-
keit ein im Werkzeug integriertes Thermoelement zu nutzen. Dazu werden kleine

Locher in das Werkzeug gebohrt, in denen das Thermoelement positioniert wird.
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Benutzt man entsprechend viele Locher an verschiedenen Positionen, kann man
die Temperaturverteilung bestimmen. Die Oberflichentemperatur muss bei diesem
Verfahren jedoch durch Extrapolation und / oder Simulationen [202/-206] ermittelt
werden. Ein wesentlicher Nachteil dieser Messmethode besteht darin, dass die
zusétzlichen Locher den Warmetransport im Werkzeug beeinflussen und damit
die Ergebnisse nicht der tatsachlichen Temperaturverteilung entspricht. Dariiber
hinaus reduzieren die Locher die Festigkeit des Werkzeuges, wodurch der Bruch
des Schneidwerkzeuges beglinstigt wird. Dies erschwert es vor allem, Thermo-
elemente in der Nahe der Schneidkante einzubringen. Bei der Verwendung von
Hartmetallen als Schneidwerkzeuge konnen die Locher nicht durch konventionelles
Bohren in das Werkzeug gemacht werden. Hierzu miissen kostenaufwendige Laser-
oder Erodierverfahren angewendet werden. Fiir die Ermittlung von Isothermen
stellt die Anwendung von integrierten Thermoelementen ein sehr aufwendiges
Verfahren dar, da eine Vielzahl an Loécher benotigt werden. Eine weitere Schwie-
rigkeit besteht darin, das grofle Temperaturgradienten nur schwer erfasst werden
konnen, da zwei Thermoelemente nicht eng genug zusammengebracht werden
kénnen. [193}197-20041207]

Eine weiterentwickelte Moglichkeit eines integrierten Thermoelements wurde von
Rowe et al. 1995 [208] entwickelt und von Dewes et al. 1999 auf dhnliche Weise
iibernommen [209]. Diese beiden Arbeiten verwenden einen elektrisch isolierten
leitenden Draht, der durch Auftrennen und wieder Zusammenfiigen des Werkstiicks
in dieses integriert wird. Bei der Metallbearbeitung wird der elektrisch leitende
Draht durch das Schneidwerkzeug freigelegt und beriihrt dieses, so dass ein Ther-
moelektrischerkontakt entsteht. Es ldsst sich dadurch die Temperatur direkt an
der Schneidkante bestimmen. Die Nachteile dieser Methode liegen darin, dass
nur wahrend des kurzen Zeitfensters, genau dann, wenn das Schneidwerkzeug den
Draht beriihrt, gemessen werden kann und dass das zu bearbeitende Werkstiick

aufgetrennt werden muss. [193]

Dartiber hinaus findet man zahlreiche Arbeiten, die versuchen die Temperatur
auf der Oberflaiche des Werkzeuges, des Spans oder des Werkstiickes mit integrier-
ten Thermoelemeneten [210-212] punktuell zu erfassen und in Kombination mit

Finite-Elemente-Methode (FEM)-Simulationen das dazugehorige Temperaturfeld
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oder den Temperaturgradienten zu ermitteln [202}204-206},212]. Problematisch
ist jedoch, dass fiir die Simulation ein moglichst exaktes Warmetransportmo-
dell, die thermophysikalischen sowie die tribologischen Eigenschaften und die
Randbedingungen fiir das Warmetransportmodell bekannt sein miissen [206]. Das
heifit zur numerischen Berechnung werden experimentell bestimmte Daten beno-
tigt [202,[204,206]. Die Simulation kann umso genauer beziehungsweise realititsge-
treuer abbilden je mehr Echtzeitdaten vorliegen [202,204206]. Schwierigkeiten bei
der exakten Erfassung von Temperaturgradienten im Werkzeug entstehen durch
die Oberfléchenbeschichtung in From von Verschleifschutzschichten. Aufgrund der
verschiedenen Materialien von Verschleifischutzschicht und Grundkorper wird der
Temperaturgradient sowie die thermischen Eigenspannungen beeinflusst. Dieser
Einfluss lasst sich experimentell nur sehr schwer erfassen, da dieser Effekt auf nur

wenigen pm im oberflichennahen Bereich stattfindet [206].

Dynamische Thermoelemente

Die dynamischen Thermoelemente werden zu Untersuchung der Temperatur an der
Werkzeug-Span-Grenzflache eingesetzt. Die Entwicklung dieser Methode geht auf
Shore [213], Gottwein [214] und Herbert [215] zuriick. Hierbei wird das Werkzeug
als ein Element und das Werkstiick als anderes Element des thermoelektrischen
Kontaktes benutzt. Der grofle Vorteil dieser Messmethode ist, dass die Temperatur
in der Nahe der Schneidkante bestimmt werden kann. Damit kann die Temperatur
in einem Bereich, der fiir integrierte Thermoelemente aufgrund von Bruch der
Schneidkante und fiir optische Messmethoden aufgrund von Spanbildung unzu-
génglich ist, gemessen werden. Ein wesentlicher Nachteil besteht darin, dass damit
nur die mittlere Temperatur zwischen Span und Werkzeug gemessen werden und
somit keine Temperaturverteilung im Werkzeug aufgenommen werden kann. Des
Weiteren muss fiir jede Materialkombination des Werkzeuges und Werkstiicks eine
Kalibrierung der Temperatur vorgenommen werden. Irrefithrende Ergebnisse liefert
dieses Messverfahren, wenn wiahrend des Zerspanprozesses eine Aufbauschneide
entsteht. Durch Verschweiflungen an der Schneidkante liegen dann keine zwei
verschiedenen Materialien an der Kontaktfliche vor. Dadurch entsteht der ther-
moelektrische Kontakt hinter der Schneidkante. Ein weiterer Nachteil ergibt sich
durch die Oxidation des Materials des Schneidwerkzeuges wahrend der formgeben-
den Materialbearbeitung. Eine Oxidation verédndert die Materialeigenschaften und

dadurch die vorgenommene Kalibrierung. Dariiber hinaus kann diese Methode
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nur fiir elektrisch leitende Werkzeuge und Werkstiicke benutzt werden. Der Werk-
zeughalter und die Spannvorrichtung fiir das Werkstiick miissen gegeniiber dem
Schneidwerkzeug und dem Werkstiick elektrisch isoliert werden. [193}/197-200]

Eine Modifizierung der Werkzeug-Span-Thermoelemente sind sogenannte , Traver-
se“ Thermoelemente (engl.: traverse thermocouple), die von Arndt und Brown [216]
entwickelt wurden. Hierbei bildet eine bewegliche Messsonde im Kontakt mit dem
Werkzeug das Thermoelement. Der grofie Vorteil dieser Thermoelemente ist, dass
die Messsonde tiber die Oberfliche des Werkzeuges zur Bestimmung der Tem-
peraturverteilung bewegt werden kann. Dadurch kann die Temperatur auf der
Spanfliche wie auch auf der Freifliche gemessen werden, so dass man eine dreidi-
mensionale Temperaturverteilung erhalt. Probleme bei der Temperaturmessung mit
der Messsonde entstehen in der Néhe der Kontaktfliche zwischen Span und Werk-
zeug. In diesem Bereich ist ein zusatzliches Werkzeug erforderlich, das den Span

aufspaltet, so dass die Sonde in diesen Messbereich eindringen kann. [193,/197-200]

Diinnschichtthermoelemente

Eine weitere Moglichkeit zur Temperaturbestimmung der Werkzeugoberflache
bieten Diinnschichtthermoelemente (TFTC) (engl.: Thin Film ThermoCouple
(TFTC)) [217]. Mithilfe von der Diinnschichttechnologie wird ein Kupfer und
Nickel Film auf der Werkzeugoberfliche abgeschieden, so dass ein Thermoelement
entsteht [217,218]. Zur elektrischen Isolierung und als VerschleiBschutz wird das
Diinnschichtthermoelement in eine AlyO3-Schicht eingebettet [217]. Ein grofier
Nachteil von Diinnschichtthermoelementen ist eine aufwiandige Praparation bedingt
durch eine aufwéndige Maskenpréaparation durch lithographische Strukturierung
oder Laserstrukturierung. [197,217,218]

4.4.3. Widerstandsthermometer

Anstatt Thermoelemente zur Temperaturbestimmung des Schneidwerkzeuges zu
verwenden, konnen Widerstandsthermometer benutzt werden. Der elektrische Wi-
derstand von Metallen wie Cu, Ni und Pt dndert sich in einem groflen Bereich linear
zur Temperatur, so dass daraus ein temperatur-empfindlicher Sensor hergestellt
werden kann. Die wesentlichen Nachteile von Widerstandthermometer sind, die

Alterung durch Oxidation, Eigenerwarmung, Hystereseerscheinungen nach grofien
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Temperaturanderungen, parasitdre Thermospannungen und Messfehler, wenn das

Thermometer nicht weit genug in das zu messende Objekt eintaucht. [199]

4.4.4. Metallographische Methoden

Zur Bestimmung der Temperaturverteilung in Werkzeugen kénnen temperatu-
rinduzierte Struktur- oder Hartednderungen im Werkzeugmaterial genutzt wer-
den [219]. Wright und Trent konnten damit fiir Schnellarbeitsstahlwerkzeuge
eine Temperaturbestimmung im Bereich 650 °C bis 900 °C durchfiihren [219]. Fiir
die Temperaturbestimmung mit dieser metallographischen Methode wird eine
Kalibrierung anhand der Mikrostruktur und des Gefiiges nach verschiedenen
Temperatureinfliissen vorgenommen. Der Vergleich der Struktur des Schnellar-
beitsstahls (HSS) (engl.:High Speed Steel (HSS)) nach dem Zerspanprozess mit
den Kalibrierstandards ergibt folglich die Temperaturverteilung im Werkzeug. Der
Nachteil hierbei ist, dass die metallographische Methode nur fiir Werkzeugmateria-
lien anwendbar ist, die eine irreversible Anderung in der Mikrostruktur nach dem
Temperaureinfluss aufweisen. Der von Wright und Trent verwendete HSS zeigt eine
Strukturdnderung. Hingegen zeigen Werkzeuge auf der Basis von Hartmetallen

oder Keramiken keine Anderungen in der Mikrostruktur. [197]

Eine weitere Moglichkeit zur Temperaturbestimmung in einem Werkzeug bieten
Pulver mit einem konstanten Schmelzpunkt [220]. Dazu wird das Schneidwerkzeug
zunéchst in zwei Halften aufgetrennt. Die Pulver werden in einer wéssrigen Losung
gelost und auf die Innenseiten dieser Hélften aufgetragen. Danach werden die
beiden Werkzeughalften wie ein Sandwich zusammengefiigt. Die bei der spanenden
Bearbeirtung von Metall entstehenden Temperaturen im Werkzeug fithren dazu,
dass in gewissen Zonen bestimmte Pulver aufschmelzen. Nach dem Zerspanexpe-
riment wird das Werkzeug wieder an der zusammengefiigten Stelle aufgetrennt
und unter dem Mikroskop untersucht. Die Temperaturverteilung kann anhand der
aufgeschmolzenen Bereiche identifiziert werden. Die Isotherme ergibt sich hierbei
aus der Grenzlinie zwischen aufgeschmolzenem und nichtgeschmolzenem Pulver
und die Temperatur entspricht dem Schmelzpunkt des Pulvers. Zur Bestimmung
von mehreren isothermen Linien muss dieses Vorgehen mit verschiedenen Pulvern,
die einen unterschiedlichen Schmelzpunkt aufweisen, wiederholt werden. Mit der

Pulvermethode kann ein Temperaturbereich von etwa 200 °C bis 1000 °C abgedeckt
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werden [197,220]. Mit sehr reinen Pulvern erreicht man eine hohe Genauigkeit bei

der Temperaturbestimmung.

Eine Verbesserung gegeniiber Pulver, die oft eine porése Schicht und eine schlech-
te Verbindung zwischen den beiden aufgetrennten Werkzeughélften herstellen,
bieten PVD Beschichtungen mit einem definierten Schmelzpunkt [221]. Analog
zur Pulvermethode wird die Beschichtung zwischen den beiden Werkzeughalften
aufgebracht und diese wieder Zusammengefiigt. Nach dem Zerspanprozess wird das
Werkzeug aufgetrennt und anhand der aufgeschmolzenen Bereiche kann man eine
Isotherme identifizieren. Die Verwendung von verschiedenen Schichtmaterialien
mit hoher Reinheit in wiederholenden Experimenten ermoglicht die Bestimmung

mehrere isothermer Temperaturlinien.

Die wesentliche Nachteile der metallographischen Methoden bestehen darin, dass
kein zeitlicher Verlauf des Temperaturanstiegs im Werkzeug nachvollzogen werden
kann, die Auswertung der Ergebnisse nur durch Zerstorung des Werkzeuges moglich
ist und dass nur eine geringe Anzahl an Materialien, die im entsprechenden Tem-
peraturbereich ihren Schmelzpunkt haben, zur Verfiigung stehen. Dariiber hinaus
werden die thermophysikalischen und thermomechanischen Materialeigenschaften

des Grundwerkstoffes verandert.

4.4.5. Thermofarben

Eine sehr einfache und kostengiinstige Methode zur Bestimmung der Oberflachen-
temperatur von Werkzeugen bieten Thermofarben/ -lacke [222]. In Abhéngigkeit
der Temperatur dndert sich der Farbton des Lackes aufgrund der Anderung der
Molekiilstruktur. Dieser Effekt ist als Thermochromie bekannt und ist reversibel.
Die Thermofarbe wird auf der Oberflache des Werkstiickes oder Werkzeuges auf-
gebracht und ermoglicht eine grobe Temperatureinteilung. Da der Farbumschlag
des Lackes reversibel ist, kann die Temperatur nur in Bereichen bestimmt werden,
die wéhrend dem Bearbeitungsprozess einsehbar sind. [197] Neben den Thermofar-
ben exisitieren auch Materialien die einen irreversiblen Farbumschlag bei einer
definierten Temperatur aufweisen. Solche Materialien werden héufig fiir Tempe-
raturmessstreifen oder ahnliches verwendet. In der Literatur findet man hierzu

jedoch keine Anwendung fiir die Temperaturbestimmung von Schneidwerkzeugen.
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4.4.6. Kontaktlose Temperaturfassung

Eine kontaktlose Temperaturbestimmung des Schneidwerkzeuges wahrend des
Bearbeitungsprozesses ist durch die Erfassung der Warmestrahlung moglich. Die
physikalische Grundlage hierzu basiert auf der Schwarzkorperstrahlung, deren
Strahlungsleistung nach dem Stefan-Boltzmann-Gesetz proportional zur vierten
Potenz der Temperatur ist. Nach dem Wien’schen Verschiebungsgesetz héngt
das Intensitatsmaximum der emittierten Strahlung von der Temperatur ab. Die
Temperaturmessung erfolgt mit thermometrischen, thermografischen oder opti-
schen Verfahren. Dazu werden optische oder Infrarotstrahlungspyrometer, Infra-
rotdetektoren, Infrarotkameras und infrarot-sensitive Fotofilme oder Fotoplatten
verwendet. [193,/197H200,223|] Es besteht auch die Moglichkeit die Wéarmestrahlung
mit einem Glasfaserkabel an ein Zweifarbenpyrometer zu iibermitteln. Das Glas-
faserkabel kann dabei mithilfe von mikrometergenauem Funkenerodieren bis auf

0,3 mm unter die Oberfliche des Schneidwerkzeuges gebracht werden [202,204].

Die Verwendung von Pyrometern oder Wéarmebildkameras hat den grofien Vorteil,
dass zeitliche und ortsaufgeloste Temperaturmessungen berithrungslos von den
Oberflachen des Werkzeuges oder des Werkstiickes durchgefiithrt werden koénnen.
Dabei kénnen schnelle Temperaturanderungen und grofle Temperaturgradienten
erfasst werden, ohne dabei den Wéarmefluss im Werkzeug oder im Werkstiick zu
beeintrichtigen oder zu verdndern. Dariiber hinaus kann ein grofler Temperaturbe-
reich von etwa 200 °C bis 1800 °C erfasst werden [199]. Ein wesentlicher Nachteil
besteht darin, dass die Entstehung von Spanen und die Verwendung von Kiihl-
mitteln beim Zerspanen die direkte Sichtverbindung zwischen den Messsensoren
und der Werkzeugschneide beeintréchtigen, wodurch die Temperaturmessung in
der Nahe der Schneidkante nicht méglich ist. Dartiber hinaus ist die Kalibrierung,
der auf Schwarzkorperstrahlung basierten Messsensoren, eine haufige Fehlerquelle,
da in der Praxis keine idealen schwarzen Korper existieren. Fiir eine korrekte
Temperaturbestimmung muss der Emissionsgrad der grauen Korper bestimmt
werden. Ein weitere Nachteil ist, dass sich der Emissionsgrad dndert, wenn sich
die Oberflache &ndert. [193,|197-200,223]

Bei der Thermografie werden mit infrarotsensitiven Fotoplatten [224]225] oder
Fotofilmen [226] Abbildungen im Bereich der Scherzone, das heiit an der Grenz-
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flache zwischen Span und Werkzeug gemacht. Als Referenz wird gleichzeitig ein
geheizter Metallstreifen abfotografiert, der mit Thermoelementen ausgestattet
ist. Wichtig ist hierbei, dass alle fotografisch aufgenommene Bereiche denselben
Emissionsgrad aufweisen. Dies wird dadurch erreicht, indem man die Bereiche vor
dem Experiment zum Beispiel mit Rufl beschichtet. Die Temperaturbestimmung
erfolgt schliefllich anhand der optischen Dichte der Abbildungen im Vergleich
mit der Referenz. Ein Nachteil dieser Methode ist, dass eine Belichtungszeit von
10s bis 15s benotigt wird, wodurch man nur eine mittlere Temperaturverteilung
bestimmen kann. Des Weiteren funktionieren die Fotoplatten nur in einem engen
Temperaturbereich, sodass das Werkstiick auf 350 °C bis 500 °C vorgeheizt werden
muss [224},225]. Auch bei der Verwendung von infrarot-sensitiven Fotofilmen koén-

nen nur Temperaturen oberhalb 400 °C bestimmt werden [226].

Eine weitere Moglichkeit der kontaktlosen Temperaturmessung basiert auf der
thermografischen Phosphorthermometrie [227]. Dazu wird ein phosphorhaltiges
Pulver mit einem hochtemperaturbestédndigen Binder auf die Oberfliche des zu
untersuchenden Objektes aufgebracht. Das Emissionsspektrum des durch Lumines-
zenz des Phosphors ausgesendeten Lichts ist temperaturabhéangig. Bisher wurde
dieses Verfahren aber nur in Gasturbinen eingesetzt, um die Temperatur der

Turbinenschaufeln zu messen. [193]

4.5. VerschleiBiiberwachung bei der spanenden

Bearbeitung

Im Bereich der Fertigungstechnik kommen unter anderem Bohr-, Fras- und Dreh-
prozesse zum Einsatz, um die festen Rohmaterialien nach definierten geometrischen
Maflen zu bearbeiten. Die dabei verwendeten Bohr- und Schneidwerkzeuge dringen
in die Oberfliche des Materials ein und tragen Material in Form von Spanen ab.
Die Werkzeuge sind dadurch hohen mechanischen und aufgrund von Reibung
entstehender Warme thermischen Belastungen ausgesetzt. Die Folge davon ist
Werkzeugverschleifl. Die vier typischen Mechanismen die dazu fiihren sind: abrasi-
ver Verschlei, adhésiver Verschlei, Oberflachenzerriittung und Tribooxidation [4].
Fortschreitender Verschleil wihrend der Produktion fiihrt zu Qualitatsméangeln,

MafB- und Formabweichungen sowie zu einer unzureichenden Oberflachenqualitét
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des Endprodukts, so dass ein Werkzeugwechsel erforderlich ist. Im Hinblick auf
die Kosten ist nicht der Preis des Werkzeugs entscheidend, der die Gesamtkosten
in die Hohe treibt, vielmehr sind es die Riistkosten, die mit dem zeitaufwandi-
gen Werkzeugwechsel verbunden sind. Der Werkzeugverschleifl kann zwar durch
optimierte Prozessparameter, wie Vorschub, Schnittgeschwindigkeit und Kiihl- be-
ziehungsweise Schmiermittel reduziert werden, jedoch ist das mit einer geringeren

Produktivitat verbunden.

Die Verringerung der Produktionskosten und Steigerung der Produktivitat ist stets
ein zentrales Thema in der fertigenden Industrie. Bei der zerspanenden Bearbei-
tung von Bauteilen zielt dies auf eine maximale Ausreizung der Schnittparameter
bei moglichst hohen Standzeiten des Werkzeugs ab. Trotz Steigerung der Produk-
tivitat miissen dabei die Prozesssicherheit und die Produktqualitat gewéhrleistet
werden. Fiir die Optimierung dieser Aspekte ist es wiinschenswert, Verschleifler-
kennungssysteme zu entwickeln, die eine Uberwachung des Werkzeugverschleifies
ermoglichen. Die Verschleifliiberwachung bietet einerseits die Moglichkeit, die
Standzeit des Werkzeugs maximal auszunutzen. Andererseits konnen Bearbei-
tungsprozesse vollstindig automatisiert werden, was bei der Massenproduktion
enorme Kosten einspart. Des Weiteren kann durch das rechtzeitige Erkennen von
Verschleil der Bruch des Werkzeugs verhindert werden, so dass Beschéddigungen
am Werkstiick und damit verbundene hohe Kosten vermieden werden koénnen.
In der Literatur findet man verschiedene Messmethoden, die eine direkte oder
indirekte Verschleiflerkennung erméglichen. Dazu gehoren unter anderem die Licht-
und Rasterelektronenmikroskopie sowie akustische Emissions-, Vibrations-, Kraft-
und Beschleunigungssensoren oder elektrische und magnetische Sensoren sowie
Verfahren, die auf radioaktiven Materialien basieren [2-6},228]. Diese Verfahren
lassen sich in zwei Gruppen einteilen. Methoden, die eine Uberwachung wihrend
des Bearbeitungsprozesses ermoglichen, werden als online-Verfahren bezeichnet.
Verschleiflerkennungsverfahren, die eine Unterbrechung des Bearbeitungsvorgangs
erfordern, gehéren zu den offline-Verfahren. Eine Ubersicht zu den Verschleiler-
kennungsmethoden ist in Abbildung dargestellt.

Die folgenden Abschnitte fassen die Moglichkeiten zur Verschleiflerkennung zu-

sammen. Sie sollen einen ersten Uberblick zu den in der Literatur vorhandenen
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Verschleif}-
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| | . | | Radio- Akustische
‘MlkmSkOp‘e aktivitit [ Emission
| | | Elektrischer monen/
| Kamerss Widerstand [ Schnittkrifte
Refiektiviti K Prozess-
— Reflektivitat M DAmeas s rameter
L
— Reflektivitdt | [— Temperatur
| Oberfléichen-
rauheit

Abbildung 4.3.: Ubersicht zu den Methoden der Verschleiflerkennung bei der

zerspanenden Bearbeitung. (verdndert, nach |2,|3])

Messmethoden geben, die fiir eine Uberwachung des Werkzeugverschleifies einge-
setzt werden konnen. Fiir ein tiefgehendes Verstandnis der Funktionsweise der
einzelnen Methoden wird der Leser auf die angegebenen Literaturstellen verwiesen.
Einen Uberblick iiber die Vielzahl an auffindbarer Literatur zu diesem Thema
findet man in [2}-6}228].

4.5.1. Direkte Methoden zur VerschleiBerkennung

Die Verwendung mikroskopischer Methoden, wie die Licht- und Rasterelektronen-
mikroskopie, erméglichen eine direkte Erkennung der verschiedenen Verschleiffor-
men, wie Freiflichen- und Kolkverschleif}, plastische Deformationen, Bildung einer
Aufbauschneide sowie Rissbildung und Bruch [229}230]. Zur direkten Verschlei-
Berkennung konnen neben der Mikroskopie andere optische Methoden eingesetzt
werden. Unter anderem kann der Verschleif direkt anhand der Anderung der
Reflektivitat mit laser- und kameragestiitzten Verfahren erfasst werden [23,231].

Dariiber hinaus kann eine direkte Verschleifliiiberwachung anhand der Radioaktivi-
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tat des Werkzeugs und der Spane erfasst werden. Dazu wird radioaktives Material
im Schneidwerkzeug implementiert [232-235]. Des Weiteren kann der Verschleif
direkt anhand des elektrischen Widerstands zwischen der Kontaktflache vom Werk-
zeug und Werkstiick gemessen werden [236]. Mit zunehmendem Verschleif§ wird
die Kontaktfliche grofier, wodurch der Widerstand sinkt.

Ein wesentlicher Nachteil der hier vorgestellten direkten Methoden ist, dass sie zum
Teil zu den offline-Verfahren gehoren. Eine automatisierte Verschleiferkennung
lasst sich mit den offline-Verfahren nur sehr schlecht oder gar nicht realisieren.
Das auf Radioaktivitat basierende online-Verfahren lasst sich in der Praxis erst
gar nicht anwenden. Die Bestimmung der Anderung des elektrischen Widerstan-
des wird durch die Schnittkréfte beeinflusst [3]. Die noch am ehesten denkbaren
direkten Methoden, die fiir eine online-Uberwachung verwendet werden koénnen,
basieren auf kameragestiitzten und optischen Methoden. Der wesentliche Nach-
teil hierbei besteht darin, dass aufgrund der Spanbildung und Verwendung von
Kiihlflissigkeiten, die direkte Sicht auf das Werkzeug beeintrachtigt ist. Oftmals
werden die Oberflichen des Werkzeugs bei der Bearbeitung durch das Werkstiick
verdeckt, so dass eine optische Erfassung unmoglich ist [3,/228]. Eine prozess-
sichere Verschleiflerkennung ist demzufolge nur durch eine Unterbrechung des
Bearbeitungsvorgangs gegeben, weshalb man die kameragestiitzten und optischen

Uberwachungssysteme auch als offline-Verfahren widerfindet.

4.5.2. Indirekte Messmethoden zur VerschleiBerkennung

Die indirekten Verfahren nutzen Prozessparameter, wie Schneidkréifte, Vibratio-
nen, akustische Emissionen, Temperaturen und die Oberflaichenrauheit, die in
Korrelation zum Werkzeugverschleifl stehen. Durch Kalibrierung kann so der
Verschleifizustand indirekt tiber diese Parameter definiert werden [3]. Die davon
am haufigsten eingesetzten Verfahren sind, Kraft, Vibrations- und akustische

Emissionsmessungen |[3,228].

Bei der Erfassung von Schnittkraften wird ausgenutzt, dass mit zunehmendem
Werkzeugverschleifl die Kraft, die fiir den Materialabtrag aufgebracht werden muss,
bei einer konstanten Schnitttiefe ansteigt [2-6,228|. Die Erfassung der Schnittkraf-

te wird mit Kraftsensoren, so genannten Dynamometer umgesetzt [207,211}212].
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Vibrationen entstehen bei der zerspanenden Bearbeitung durch Reibung des Werk-
stiicks und des Spans gegen das Werkzeug, was zu dynamischen Schwankungen der
Schnittkrafte fithrt. Die Vibrationen zeigen typische Facetten im zeitlichen Verlauf
der Schnittkréfte, die sich in Abhéngigkeit des Werkzeugverschleifies &ndern [3}/4].
Vibrationen kénnen mit Beschleunigungssensoren, das heifit mit Accelerometern
erfasst werden. Die Erfassung von Schnittkréften und Vibrationen ist im Allgemei-
nen recht einfach. Die Schwierigkeiten entstehen bei der Korrelation zwischen den
Messgroflen und dem Verschleifl. Der Zusammenhang ist oftmals sehr komplex und
absolut nicht linear. Im Extremfall konnen sogar chaotische Zusténde aufgrund

von Inhomogenitédten im Werkstiick auftreten [4].

Wiéhrend der spanenden Bearbeitung von Metall wird das Werkstiick durch das
Werkzeug plastisch verformt. Bei der Verformung werden teilweise Atombindungen
aufgetrennt und Phasen umgewandelt, wodurch elastische Energie freigesetzt wird,
die sich in Form von Schallwellen ausbreitet. Diese akustische Emission und die
durch Reibungsmechanismen, Rissbildung und Bruch entstehenden Gerausche kon-
nen mit Schallsensoren erfasst und mit dem Verschleif§ korreliert werden [3,4]. Die
Anwendung der Schallmesstechnik in einer industriellen Umgebung hat aber den
groflen Nachteil, dass viele storende Gerdusche vorhanden sind, die die Messung

nachteilig beeinflussen.

Bei der spanenden Bearbeitung von Metall wird eine erhebliche Menge an Warme
erzeugt, die durch Reibung im Kontaktbereich von Werkzeug und Werkstiick, durch
plastische Verformung des Werkstiickmaterials und durch Reibung zwischen Span
und Werkzeug entlang der Spanfliche entsteht [224]. Diese Warmemenge wird von
den Spanen, dem Werkzeug und dem Werkstiick aufgenommen. Hierbei werden
zwischen 80 % bis 90 % der Wéarme vom Span abgefiihrt und der Rest der Warme-
menge verteilt sich gleichméBig auf das Werkstiick und Werkzeug [237]. Aufgrund
des sehr kleinen Volumens von Span und Werkzeug gegentiber dem Werkstiick,
entstehen in der Werkzeugschneide und im Span sehr hohe Temperaturen. Im Fall
der Werkzeugschneide konnen die Temperaturen 800 °C bis 1000 °C betragen. Die
hohe Temperatur im Bereich der Werkzeugschneide hat einen direkten Einfluss
auf den Verschleif§ [4]. Dieser Zusammenhang zwischen Temperatur und Verschleif

kann zur Uberwachung des Werkzeugverschleifies genutzt werden. Zur Bestimmung
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der Werkzeug-, Span- und Werkstiicktemperatur sind in Abschnitt [£.4] die Verfah-
ren iibersichtlich zusammengefasst. Hierbei sind es vor allem die berithrungslosen
Messmethoden, die einen vielversprechenden Ansatz zur Verschleifiitberwachung
bieten. Jedoch beeinflussen Sichtbehinderungen durch Spanbildung und Kiihlfliis-
sigkeiten die Messmethoden nachteilig. Dariiber hinaus ist der Zusammenhang
zwischen Temperatur und Verschleifl sehr komplex und teilweise noch nicht ganz
verstanden [4]. Zum einen ist es ein kompliziertes Reibungsverhalten, das die
Entstehung der Warmemenge beeinflusst, zum anderen ist die Wérmeausbreitung
nur numerisch anhand der Warmeleitungsgleichung moglich. Es ist vor allem aber
der Tatsache geschuldet, dass im Bereich der Werkzeugschneide ein sehr starker
Temperaturgradient entsteht, so dass die hohen Temperaturen im Bereich weniger
Millimeter um mehrere 100 °C abfallen. Genau dieser interessante Bereich, direkt
in der Nahe der Schneidkante, ist bei der Temperaturbestimmung nur durch sehr
aufwendige Verfahren oder gar nicht zugénglich. Dies erfordert eine Temperatur-
erfassung auf Werkzeugflachen abseits der Werkzeugschneide und einen hohen
Rechenaufwand, um auf die Temperatur an der Werkzeugschneide riickschlielen

zu konnen.

Eine andere Moglichkeit zur Verschleifierkennung bietet die Uberwachung elektri-
scher Prozessparameter wie Strom- und Leistungsaufnahme, sowie Drehzahlen von
Motoren der Bohr-, Dreh- oder Frasmaschine [238-240]. Der Anstieg der Schnitt-
kraft mit zunehmendem Verschleifl wirkt sich auf die genannten Prozessparameter
aus. Der Vorteil hierbei ist, dass diese Parameter bereits fiir die Maschinen-
steuerung sensorisch erfasst werden, so dass keine zusétzlichen Messsensoren zur
Verschleiffiiberwachung installiert werden miissen. Probleme, die hierbei eine Rolle
spielen, sind starkes Rauschen oder Vibrationen und Prozessparameter, die die

Messwerte beeinflussen [3].

Die Oberflichenrauheit oder die Maflhaltigkeit des Werkstiicks sind wesentliche
Merkmale, die vom Werkzeugverschleil beeinflusst werden. Die Bestimmung die-
ser Parameter mit Profilometer [241], laserholographischen Interferometer [242],
CMOS Kameras [243] und elektromagnetischen Messsonden [244], konnen zur Be-
stimmung des Verschleifles herangezogen werden. Eine weitere Moglichkeit besteht

darin, die Anderung des Abstands zwischen Werkstiick und Schneidkante mittels
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elektrooptischer oder pneumatischer Abstandssensoren zu erfassen [2,[3}245]246].
Fehler, die hierbei auftreten, entstehen durch Vibrationen, Durchbiegungen oder

Fehlausrichtungen bei der Installation der Sensoren [4].

Ein weiterer Ansatz besteht darin, die Magnetisierung ferromagnetischer Werk-
zeuge zu iiberwachen. Die Verringerung des magnetischen Flusses aufgrund von
Abrasion am Werkzeug kann mit dem Verschleif§ korreliert werden [247]. Des
Weiteren gibt es Ansétze, magnetische Diinnschichten als Kraft- und Drehmoment-
sensoren zu verwenden, die im Abschnitt Magnetostriktive Diinnschichten fiir die

Sensorik .2 ausfiihrlicher beschrieben sind.

Der grofle Vorteil der hier vorgestellten indirekten Methoden besteht darin, dass
die Grofizahl der genannten Verfahren zur online Uberwachung eingesetzt werden
konnen. Diese Verfahren ermoglichen eine Prozessautomatisierung, bei maximaler
Ausnutzung der Werkzeugstandzeit und Ausreizung der Prozessparameter bei
gleichzeitig gewéhrleisteter Prozesssicherheit. Ein Nachteil gegeniiber den direkten
Verschleiflerkennungsmethoden besteht darin, dass die Korrelation zwischen Ver-
schleiff und dem Messparameter oft eine Herausforderung darstellt, sei es durch
Storeinfliisse, unzureichende Sensorinformationen oder einfache Modelle, die die
Komplexitat des Zerspanprozesses unzufrieden widerspiegeln [4]. Oftmals ergeben

sich die Zusammenhénge aber nur empirisch.
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In diesem Kapitel werden der Aufbau und die Eigenschaften der Werkstoffe
vorgestellt, die zur Untersuchung der ferromagnetischen Eigenschaften von Diinn-
schichten in dem System Fe-Co-Hf-N auf Hartmetall (HM)-Substraten ausgewéhlt
wurden. Der Stand der Technik hat gezeigt, dass das System Fe-Co-Hf-N fiir
die Sensoranwendung sehr gut geeignet ist, weshalb dieses Stoffsystem fiir die
Realisierung eines messbaren Sensorsignals auf dem Hartmetallsubstrat ausge-
wahlt wurde. Fiir die Anwendung als Temperatursensor auf einem Werkzeug fiir
die spanabhebende Bearbeitung, wurden als Substratmaterial WC-Co basierte
Hartmetallwendeschneidplatten benutzt. Abgesehen von Schneidkeramiken ent-
halten die meisten Werkzeugmaterialien ferromagnetische Bestandteile. Um die
Anwendbarkeit von ferromagnetischen Diinnschichten auf einem magnetischen Sub-
stratmaterial zu untersuchen, wurde ein WC-Co basiertes Hartmetall ausgewahlt,
was bei der Werkzeugherstellung weitverbreitet ist. Als Verschleilischutzschichten
fiir das Werkzeug wurden die Stoffsysteme Ti-N und Ti-Al-N in Verbindung mit
dem ferromagnetischen System Fe-Co-Hf-N auf dem HM-Substrat untersucht. Zur
Analyse des grundlegenden Verstandnisses der Wechselwirkung von magnetischer
Schicht und magnetischem Substratmaterial wurden im Gegensatz zu den Hart-
stoffmaterialien elektrisch isolierende SiO5-Schichten in Kombination mit einer
ferromagnetischen Diinnschicht in dem Stoffsystem Fe-Co-Hf-N benutzt. In den
folgenden Abschnitten werden die Eigenschaften der hier genannten Werkstoffe

beschrieben.
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5.1. Substratmaterial - Wolframcarbid-Kobalt

Die spanenden Fertigungsverfahren haben im Rahmen der Industrialisierung und
im Laufe des 20. Jahrhunderts immer mehr an Bedeutung gewonnen. Heutzutage
findet man in fast allen Produkten und Komponenten Bauteile, die durch spanende
Bearbeitung hergestellt werden. Fiir die Fertigung werden hierzu verschleififeste
Schneid- und Bohrwerkzeuge benoétigt, die die Bearbeitung von Stahl, Gufleisen
und viele anderen Materialien ermoglichen. In Abhangigkeit der zu bearbeitenden

Materialien werden verschiedene verschleififeste Werkstoffe verwendet.

Die verschleififesten Werkstoffe lassen sich anhand ihres Hartstoffgehalts, wie
in Abbildung dargestellt, einteilen. Mit zunehmendem Hartstoffgehalt steigt
der Abrasionswiderstand der Materialien aufgrund einer hoheren Hérte an. Die

Zahigkeit und der damit verbundene Bruchwiderstand nehmen hingegen mit zu-
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Abbildung 5.1.: Darstellung der verschlei8bestindigen Werkstoffe in Abhéngig-
keit vom Hartstoffgehalt. (nach [248])
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nehmendem Hartstoffgehalt ab. Fiir optimale Standzeiten in der zerspanenden
Bearbeitung werden sehr haufig karbidreiche Hartmetalle benutzt, die auf den
Hartstoffen WC- und TiC basieren. Die karbidreichen Hartmetalle bieten hohe
Hérten im Bereich von 800 HV bis 2400 HV [249] bei einer fir die zerspanende
Bearbeitung ausreichenden Zahigkeit, so dass aufgrund des groflien Abrasionswider-
standes hohe Werkzeugstandzeiten und eine hohe Produktivitiat unter Einhaltung
vorgegebener Qualititatsmerkmale erreicht werden. Fiir die Untersuchung der Hoch-
frequenzsensoreigenschaften von weichmagnetischen Schichten aus dem System
Fe-Co-Hf-N auf einem anwendungsorientierten Substrat wurde Wolframcarbid-
Kobalt (WC-Co) in folgender Qualitit, 88 Gew.-% WC, 10,5 Gew.-% Co und 1,5
Gew.-% TaC und NbC, ausgewahlt, das als Material fir Werkzeuge der spanenden
Fertigungsverfahren eingesetzt wird. Im Folgenden wird der Werkstoff WC-Co

ausfuhrlicher beschrieben.

Wolframcarbid-Kobalt ist ein pulvermetallurgisch hergestelltes Material, das aus
WC-Hartstoffpartikel und dem metallischen Bindermaterial Co besteht. Abbildung
5.2\ a) zeigt eine schematische Darstellung eines isothermen Schnitts des ternédren
Phasendiagramms von W-C-Co. Die fiir die Anwendung als verschleififesten Werk-
stoff geeignete Zusammensetzung WC-Co ist durch den eingezeichneten Bereich

dargestellt. Aus dem Phasendiagramm wird ersichtlich, dass die Herstellung von

a) b)
C 3000f 5
s
§=
- L
2
£ 2000 WC+L iy
WCA g + L+Fe,Co,Ni
5 ety N e
7-Phasen 1000 | WC[—}-FG,(?O,NI 1
W Co WC 20 40 60 80 Fe,Co,Ni

at %

Abbildung 5.2.: a) Schema des isothermen Schnitts im terndren System W-C-Co.
(nach |250]) b) Schematisches pseudobindres Phasendiagramm fiir die Systeme
WC-Fe, Co, Ni. (entnommen aus |250]
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WC-Co nur in einem sehr engen Bereich moglich ist. Schon geringe Kohlenstoffab-
weichungen, die eine Erhohung oder Verringerung des Kohlenstoffanteils zur Folge
haben, fithren zu einer Verschlechterung der Hérteeigenschaften. Im Gegensatz zu
den kubischen Metallkarbiden existiert die kubische Phase 0-WC nur als stochio-
metrische Verbindung [250]. Bei einem unterstochiometrischen Kohlenstoffgehalt
werden 7n-Phasen gebildet und bei einem tiberstochiometrischen Gehalt wird Gra-
phit ausgeschieden. Die Bildung von n-Phasen oder Graphit verringern die Hérte.
Abbildung b) zeigt schematisch das pseudobinire Phasendiagramm fir die
Systeme WC mit Fe, Co oder Ni. Anhand des Phasendiagramms erkennt man,
dass die Loslichkeit der Bindermetalle in der WC-Phase unterhalb 1250 °C vernach-
lassigbar klein ist [250]. Es liegen demanch zwei Phasen vor. Das Eutektikum liegt
bei etwa 1300 °C [250]. Die besten Eigenschaften des eutektischen Systems WC-Co
erreicht man im Zweiphasengebiet [250]. Die besonderen Charaktereigenschaften
von WC basierten Materialien ist auf deren Aufbau zuriickzuftihren. Im Vergleich
zu den auf TiC basierten Systemen sind die Systeme von WC mit Fe, Co oder Ni
karbidreicher [250].

Die Herstellung von Hartmetallen erfolgt in einem mehrstufigen Prozess. Zunachst
missen die Karbide gemahlen und mit Kobalt gemischt werden. Durch eine Nass-
mahlung werden die Gemische in feinstdisperse Gemenge iiberfithrt. Nach dem
Trocknen werden die Pulver in einem Doppelsinterverfahren verarbeitet. Zunéchst
wird das Trockenpulver zu Blocken oder Platten, den so genannten Griinlingen,
gepresst. Die Griinlinge werden bei Temperaturen zwischen 900 °C bis 1150 °C
vorgesintert. Beim Sintern ist die Temperatur so gewéhlt, dass das Bindermaterial
bereits aufgeschmolzen wird, wihrend das Hartstoffmaterial noch fest ist. Durch
den von aufen aufgebrachten Druck wahrend des Sinterns, wird das Gemenge aus
Hartstoffpartikeln und fliissigem Bindermaterial verdichtet. Nach dem Abkiihlen
und Erstarren der Binderphase werden die Griinlinge zugeschnitten und in Form
gebracht. Nach der Formgebung werden die Hartmetalle nochmals in speziellen
Ofen gesintert. Zur Vermeidung von Oxidation werden TiC- oder TaC-haltige
Hartmetalle in Vakuumofen gesintert. Hingegen WC-Co-Hartmetalle werden in
Kohlerohrkurzschluss- oder Molybdédnofen gesintert. [251]

Typische Schneidwerkzeuge bestehen aus tiber 80 % der Hartstoffphase WC [251].
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Einen sehr groflen Einfluss auf die Hérte hat hierbei die Korngréfle. Eine geringe
Korngrofie hat eine hohe Harte und gleichzeitig eine hohere Zéhigkeit zur Fol-
ge [251-253]. Fiir die Herstellung werden feinkornige bis ultrafeinkérnige Pulver
verwendet, um hohe Harten von bis zu 2300 HV bei Korngrofien von 0,2 pm bis
1 pm fiir Ultrafeinstkornhartmetalle zu erreichen [253]. Die Menge des metallischen
Co-Bindermaterials bestimmt hierbei die Zéhigkeit des Materials. Mit zunehmen-
dem Binderanteil wird die Zahigkeit erhoht, wodurch eine hohere Biegefestigkeit
erreicht wird, jedoch nimmt dabei die Hérte ab. Bei zu geringen Co-Anteilen wird
das Material sehr sprode. Ein weiterer wichtiger Parameter fiir Hartmetalle ist die
Restporositét, die man nach dem Sintern erreicht. Andert sich die Restporositét
zum Beispiel von 1% auf 0,1 % beziehungsweise von 0,1 % auf 0,01 %, erhoht sich
die Standzeit des Schneidwerkzeuges typischerweise um den Faktor 100 [252).

Zur Steigerung der Harte und Warmfestigkeit des WC-Co-Hartmetalls werden
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Abbildung 5.3.: Réntgendiffraktogramm eines unbeschichteten Hartmetallsub-
strats. Die theoretischen Positionen der Reflexe von hexagonalem WC (#00-
051-0939), kubischen Co (#15-806) und kubischen NbC' (#38-1364) sowie TaC
(#35-801) sind gestrichelt dargestellt. (Acu—k,, = 0,15406 nm)
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kubische Metallcarbide wie TiC, TaC und NbC eingebaut [251]. Dariiber hinaus
wird die Co reiche Fliissigkeit beim Sintern durch die Zugabe der Carbide bei
niedrigeren Temperaturen stabilisiert [254]. Zur weiteren Optimierung werden
Hartmetalle mit Gradienten hergestellt. Dabei werden die Metallcarbide im Bereich
der Schneidkante konzentriert, um eine hohe Warmfestigkeit zu erreichen. Hinter
der Schneidkante ist Co reiches Hartmetall von Vorteil, um eine hohe Zahigkeit

zu erreichen, die der Rissbildung entgegenwirkt.

Die in dieser Arbeit verwendeten Hartmetallsubstrate der Firma WALTER AG
bestehen aus 88 Gew.-% WC, 10,5 Gew.-% Co und 1,5 Gew.-% TaC und NbC.
Der Binderanteil von 10,5 Gew.-% entspricht ungefahr dem mittleren Bereich
der fir die Werkzeugherstellung typischerweise verwendeten 5 bis 30 Gew.-%
[250/,251}255]. Zur Identifizierung der verschiedenen Phasen ist in Abbildung 5.3
ein Rontgendiffraktogramm des Hartmetallsubstrates dargestellt. Den Reflexen
kann man die WC-Phase, die Co-Phase und die Phasenanteile von NbC sowie TaC
zuordnen. Dazu wurden aus der Datenbank des International Centre for Diffraction
Data die Referenzen mit den PDF-Nummern #00-051-0939 fiir hexagonales WC,
#15-806 fir kubisches Co, #38-1364 fiir kubisches NbC und #35-801 fiir kubisches
TaC verwendet. In Tabelle sind weitere Eigenschaften von WC-Co mit 10,5

Gew.-% Co zusammengefasst.

Tabelle 5.1.: Eigenschaften des WC-Co-Hartmetalls mit etwa 10,5 Gew.-% Co.

Referenz
Dichte 14,45gcm™ [256]
Schmelzpunkt WC 2785°C [250]
Schmelzpunkt Co 1495°C [250]
Thermischer Ausdehnungs-  5-55ppm K™} [257,258]
koeffizient bei 25°C
Hérte nach Vickers ~1600 HV [249]
Spezifischer elektrischer ~20 2 cm [259]
Widerstand
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5.2. Eisenkobalt-Hafniumnitrid

Aus Abschnitt zum Stand der Technik von weichmagnetischen Materialien fiir
Sensoranwendungen geht hervor, dass Eisenkobalt-Hafniumnitrid (Fe-Co-Hf-N) auf-
grund seiner Eigenschaften besonders gut als Material fiir die Sensoranwendung im
Hochfrequenzbereich geeignet ist. Es hat eine hohe Sattigungsmagnetisierung von
1,4T bis 1,7T (75,76, 78] und die Koerzitivfeldstirke liegt bei 160 Am~! [75]. Der
spezifische Widerstand von Schichten des Systems Fe-Co-Hf-N betragt 110 pf2cm
bis 150 pQ2 cm [75,76] und sie zeigen eine Grenzfrequenz von 2,4 GHz bei einer
Anfangspermeabilitdt von 300 |75]. Durch die Hinzugabe des refraktaren Metall-
nitrids HfN konnen die Eigenschaften in Bezug auf die Hochfrequenzanwendung
gegeniiber FeCo-Diinschichten verbessert werden. Die HfN-Phase unterbindet das
Kornwachstum von FeCo, so dass eine kleinere Koerzitivfeldstarke, eine kleinere
magnetokristalline Anisotropie und eine hohere thermisch induzierte uniaxiale
Anisotropie (K, &~ 1800 Jm™2) [75]) im Vergleich zu polykristallinem FeCo erreicht
werden. Die Herstellung von Nanokompositschichten im System Fe-Co-Hf-N zeigt,
dass ein zweiphasiges Material aus FeCo-Kornern entsteht, die von der HfN-Phase
umgeben sind [75]. Das behindert das Kornwachstum beim thermischen Einprégen

einer uniaxialen Anisotropie durch eine Warmenachbehandlung im Magnetfeld [75].

Fiir das Stoffsystem Fe-Co-Hf-N beziehungsweise Fe-Co-Hf findet man in der Lite-
ratur kein quarternires oder ternéres Phasendiagramm, um eine generelle Aussage
zu der Phasenbildung bei verschiedenen Zusammensetzungen bei einer gegebenen
Temperatur zu erhalten. Fiir das Materialsystem Fe-Co-N existiert hingegen ein
isothermer Schnitt bei 600 °C. Aus dem lasst sich entnehmen [5], dass zum Beispiel
fiir das in |75] hergestellte FegsCouqHfgNy; ein (FeyN,CosN) Substitutionsmisch-
kristall entstehen konnte. Jedoch wird aufgrund der héheren Bildungsenthalpie von
HIN (—369 kJ mol~! bei 25°C [6]) im Vergleich zu F4,N (—11kJ mol~! bei 25°C [7])
das zweiphasige Materialsystem, bestehend aus einer FeCo-Phase und HfN-Phase
bevorzugt gebildet. Im Folgenden werden die physikalischen Eigenschaften von
FeCo und HfN vorgestellt.
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5.2.1. Eisenkobalt

Eisenkobalt-Legierungen haben von den bekannten ferromagnetischen Werkstof-
fen die hochste Sattigungspolarisation von bis zu 2,4T und tubertreffen damit
sogar reines Eisen, dass eine Sattigungspolarisation von etwa 2,15 T aufweist [16].
Die Koerzitivfeldstéirke liegt bei 100 Am™" [16], fiir Diinnschichten im Bereich
von 8 kA m™! bis 16kAm™" [67] und die magnetokristalline Anistropiekonstante
betrigt K; = —15Jm™3 [260]. Aufgrund der relativ hohen magnetokristalli-
nen Anisotropie wird die thermische Einpragung einer uniaxialen Anisotropie
erschwert. Man erreicht durch die Warmebehandlung im Magnetfeld fiir einen
FeCo-Einkristall eine uniaxiale Anisotropieckonstante von etwa 100 Jm™2 [261].
Eine weitere wichtige Eigenschaft fiir die Sensoranwendung ist die Magneto-
striktion. Polykristalline FeCo-Legierungen mit 47 bis 50 At.-% Co weisen eine
Séattigungsmagnetostriktionskonstante von 70 ppm bis 82 ppm [16,[262] auf. Die
Sattigungsmagnetostriktionskonstante fiir Diinnfilme hédngt stark vom Co-Gehalt
ab. Fiir einen Co-Gehalt von 50 At.-% erreicht man ein Maximum der Magneto-
striktionskonstante von etwa 76 ppm [262]. Allgemein lasst sich hier anmerken,
dass die magnetischen Eigenschaften stark von der Zusammensetzung und der
Wirmebehandlung abhéngen [262-264].

Abbildung zeigt das Gleichgewichtsphasendiagramm des binéren Systems Fe-
Co. Eine Legierung die sich aus 50 At.-% Fe und 50 At.-% Co zusammensetzt,
liegt fur Temperaturen unterhalb von 730°C in der Céasiumchloridstruktur (oo-
Phase) vor. Fiir den Temperaturbereich zwischen 730°C und 983°C entsteht

eine ungeordnete Phase, die ein krz (engl.: body-centered cubic (bcc)) Gitter

Tabelle 5.2.: Phasen und Gitterparameter fiir das System Fe-Co.

Phase Struktur Typ/Raum- ain nm Temp.- Referenz
gruppe bereich
Q9 kubisch CsCl/Pm-3m 0,2856 < 730°C [265,266]
a kubisch ungeordnet 0,2857  730°C- [265],266]
kubisch- 983 °C
raumzentriert
(krz)
v kubisch NaCl/Fm-3m 0,3595 > 983°C [265,266]
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Abbildung 5.4.: Phasendiagramm fiir das bindre System Fe-Co. (entnommen
aus [267])

(a-Phase) aufweist. Fiir hohe Temperaturen oberhalb von 983 °C entsteht aus der
ungeordneten krz Phase eine Phase mit kfz Gitter (y-Phase). Die strukturelle
Phasenumwandlung bei 983 °C hat eine magnetische Phasenumwandlung zur Folge.
Bei dieser Temperatur dndert sich das ferromagnetische Verhalten der a-Phase
in ein paramagnetisches Verhalten der y-Phase, demzufolge liegt bei 983 °C die
Curie-Temperatur. Die Schmelztemperatur fiir Fes5oCosg liegt bei 1480 °C [269]. Die
Gitterparameter der verschiedenen Phasen sind in Tabelle zusammengefasst.
In Tabelle |5.3| sind die wichtigsten Eigenschaften von der bei Raumtemperatur

vorliegenden «-Phase fiir FesoCosg aufgefithrt. [83,267]

Tabelle 5.3.: Figenschaften von FesoCosg.

Referenz

Dichte 9,45gcm ™3 [268]
Schmelzpunkt 1480°C [269]
Bindungsenthalpie —7,45kJ mol ™! [270]
Thermischer Ausdehnungs- 12,3ppm K~! [271]
koeffizient bei 25°C

Spezifischer elektrischer 1,95 nQ2 em [272]
Widerstand
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5.2. Eisenkobalt-Hafniumnitrid

5.2.2. Hafniumnitrid
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Abbildung 5.5.: Phasendiagramm des bindren Systems Hf-N. (entnommen aus
1267])

Das Phasendiagramm der refraktiren Metall-Nitrid-Verbindung HfN ist in Ab-
bildung dargestellt. Fiir die Zusammensetzung Hf;_ N, mit 0,48 < x < 0,65
entsteht eine HfN-Phase, die in der Natriumchlorid-Struktur kristallisiert und ein
kfz Gitter aufweist. Die Schmelztemperatur fiir Hf50Nj5q liegt bei 3387 °C [135]. Fiir
Stickstoffgehalte oberhalb 65 At.-% kann der zusétzliche Stickstoff nicht mehr im
Gitter gelost werden und es entsteht ein zweiphasiges Gebiet aus HfN und Ns. Fiir
geringere Stickstoffgehalte unterhalb 48 At.-% bilden sich die hexagonalen Phasen
Hf3Ny und HfyN3. Unterhalb von 30 At.-% Stickstoff entsteht die hexagonale a-

Tabelle 5.4.: Ubersicht zu den Phasen und Gitterparameter des Systems Hf-N.

Phase Struktur Typ/Raum- ainnm cin nm Referenz
gruppe

a-Hf(N) hexagonal Mg/P63/mmc  0,3196 0,5058 [273]

HfsNy,  hexagonal AgCrSe;/R-3m  0,3206 2,326 [274]1275]

Hf;N; hexagonal C3V,/R-3m 0,3214 3,112 [274]

HIN kubisch NaCl/Fm-3m 0,452 [276]
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Tabelle 5.5.: Eigenschaften von HfsgN5g.

Referenz

Dichte 13,.8gcm™3 135
Schmelzpunkt 3387°C 135
Bindungsenthalpie —369,4kJ mol ™! 135
Thermischer Ausdehnungs- 6,9 ppm K1 135
koeffizient bei 25°C

Hérte 16,3 GPa 135
Spezifischer elektrischer 3312 cm 135
Widerstand

Hf(N)-Phase. Die Gitterparameter der verschiedenen Phasen und die wichtigsten
Eigenschaften fiir Hf50N5g sind in Tabelle und zusammengefasst. [277
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5.3. Titannitrid
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Abbildung 5.6.: Titannitrid-Phasendiagramm. (entnommen aus [279))

In Abbildung [5.6] ist das Phasendiagramm des bindren Systems Ti-N fiir einen
Stickstoffanteil von 0 bis 60 At.-% abgebildet. Die Zusammensetzung TisoNsxg
existiert bei Temperaturen unterhalb der Schmelztemperatur von 3290 °C [135]
in der Natriumchloridstruktur. Der Gittertyp entspricht einem kfz Gitter. Diese
Phase wird im Stickstoffbereich von etwa 37 bis 50 At.-% gebildet. Fiur eine
Stickstoffkonzentration oberhalb von 50 At.-% kann der Stickstoff nicht mehr
im Gitter gelost werden und es existiert ein zweiphasiges Gebiet bestehend aus
TiN und Ny [283]. Fiir geringere Stickstoff-Gehalte entstehen anstatt der TiN-
Phase eine Ti;N- und a-Ti-Phase, die eine tetragonale beziehungsweise hexagonale

Kristallstruktur aufweisen. Die Gitterparameter der verschiedenen Phasen und die

Tabelle 5.6.: Ubersicht zu den Phasen und Gitterparameter fiir Ti-N.

Phase Struktur Typ/Raum- ainnm cinnm Referenz
gruppe
a-Ti  hexagonal Mg/P63/mmec  0,2972 0,9783 [280]

TisN  tetragonal TisN/141/amd  0,4140 0,8805 [281]
TiN kubisch NaCl/Fm-3m  0,4235 [282]
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5. FEigenschaften der verwendeten Werkstoffe

Tabelle 5.7.: Figenschaften von TisoNs5o.

Referenz

Dichte 54gcem™3 [135]
Schmelzpunkt 3290°C [135]
Bindungsenthalpie —338kJ mol ™! [135]
Thermischer Ausdehnungs- 9,35 ppm K1 [135]
koeffizient bei 25 °C

Hérte 18 GPa bis 21 GPa [135]
Spezifischer elektrischer 202 em [135]
Widerstand

wichtigsten Eigenschaften von TisoNsg sind in Tabelle [5.6] und [5.7] aufgefiihrt.

5.4. Titanaluminiumnitrid

Im Gleichgewichtsphasendiagramm des terndren Materialsystems Ti-Al-N existie-
ren neben den bindren Phasen TiN, AIN, TiAl eine Vielzahl an intermetallischen
Verbindungen und die ternidren Phasen TizAIN, TiAIN, sowie Tiy AIN3 [284,285],
wobei die letztgenannte Phase nur im Temperaturbereich von 1250 °C bis 1400 °C
bei Normaldruck an Luft stabil ist [286]. Abbildung zeigt einen isothermen
Schnitt durch das Phasendiagramm Ti-Al-N bei 1000 °C [287]. Eine Ti; (Al(N
(0 < x < 1)-Phase ist im Gleichgewichtsphasendiagramm nicht enthalten. Diese

Phase ist metastabil, da kein Gleichgewichtszustand erreicht wird.

Ein pseudobindres Phasendiagramm von TiN-AIN ist in Abbildung darge-
stellt [288-290]. Das metastabile Ti;  Al(N bildet auf der Basis der TiN;_-Phase
fiir einen Aluminiumanteil von 0 < x < 0,7 eine NaCl-Struktur und kristallisiert
in einer kfz Gitterstruktur [291,292]. Mit zunehmenden Al-Gehalt nimmt der Git-
terparameter nahezu linear ab [290]. Fir einen Aluminiumanteil von 0,7 < x < 1
kristallisiert das metastabile Ti; AlyN in der Wurtzitstruktur [293-296]. Die Git-
terparameter der verschiedenen Phasen des terndren Systems Ti-Al-N sind in
Tabelle zusammengefasst aufgefiihrt.

Die Vorteile von metastabilen kfz Ti_(AlN gegeniiber TiN-Hartstoffschichten

sind die leicht erhohte Harte, aber vor allem die hohere Oxidationsbestandigkeit

84



5.4. Titanaluminiumnitrid

N 1000°C (1273K)

£

S

~ <

| 10%

L - ‘ E
10_20 30 46~ 50 60 70 80 90

Al TiAl; TiAlp rt TiAl at.% Ti  TisAlrt Ti

Abbildung 5.7.: Isothermer Schnitt des ternaren Phasendiagramms Ti-AI-N bei
1000°C. (entnommen aus [287])

und die hohere Warmfestigkeit [133)/134,178,297]. Bei Ti;. Al N erreicht man eine
maximale Hérte von bis zu 31,4 GPa bei einer Zusammensetzung von TiysAlgN,
was im Vergleich zu TiN mit einer Hérte von 20 GPa um etwa die Halfte hoher
ist [133,169,/170]. Die Oxidationsbestandigkeit fiir kubisches Ti; (AL N liegt bei bis
zu 800 °C im Gegensatz zu TiN, dass schon bei 500 °C bis 600 °C oxidiert [133,298].
Die hohere Oxidationsbesténdigkeit ist auf die Bildung einer dichten wenige nm
dicken AlyO3 Schicht an der Oberfliche zuriickzufithren, die eine Diffusion in und
aus dem Material verhindert [133]. Die Oxidationsbesténdigkeit ldsst sich durch
den Al-Gehalt steigern. Bei einem Al-Gehalt von bis zu 70 At.-% kann die Oxidati-
onsbestandigkeit auf bis zu 950 °C verbessert werden. Dies ist auf die Bildung von
AIN in den Schichten zuriickzufithren [133]. Die Warmfestigkeit bei einer Tempera-
tur von 1000 °C ist fir Ti;.xAlN fast doppelt so hoch wie fir TiN [133]. Bei sehr
hohen Temperaturen oberhalb 800 °C kommt es zu einer spinodalen Entmischung
des metastabilen kfz Ti,_ Al,N, wodurch Ti- und Al-reiche Doménen in der Matrix

entstehen. Diese Doméanen bilden eine kfz TiN- und eine kfz AIN-Phase in der
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Abbildung 5.8.: Mit den Modellen der regulidren Léslichkeit fiir Festphasen und
der idealen Léslichkeit der Schmelze berechnetes pseudobinédres Phasendiagramm
TiN-AIN, nach Holleck |288,289]. Das Diagramm wurde aufgrund eines zu niedrigen
angenommenen Schmelzpunktes fiir TiN (2930 °C anstatt 3290 °C) entsprechend
modifiziert [290).

kfz Ti;_ Al N-Matrix [298,[299|]. Die kohérenten Ausscheidungen und Zunahme
der Korngrenzen fithren zu einem Hérteanstieg. Bei noch hoheren Temperaturen
wandelt sich die kfz AIN-Phase in die stabile hexagonaldichtgepackte AIN-Phase
um. Diese Umwandlung ist mit einer Harteabnahme und einer Verschlechterung
der VerschleiBeigenschaften verbunden [298]. Die spinodale Entmischung findet in
einem weiten Zusammensetzungs- und Temperaturbereich statt, wie ab initio Be-
rechnungen von Mayerhofer et al. zeigen [300]. Tiz4AlggN zeigt beispielsweise eine
spinodale Entmischung bei 900 °C [|299]. Ein weiterer Vorteil von metastabilen kfz
TiAlN gegeniiber TiN ist der hohere spezifische elektrische Widerstand und eine
geringere Warmeleitfahigkeit [301}302]. Eine schlechtere Wéarmeleitfahigkeit fir
Hartstoffschichten, die fiir Zerspanwerkzeuge verwendet werden, ist wiinschenswert,
damit die entstehende Wérme hauptsichlich tiber den Span abgefiihrt wird [302].

Tabelle [5.9] zeigt zusammenfassend einige Eigenschaften von Tij_ Al,N.
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Tabelle 5.8.: Gitterparameter und Phasen fiir das Stoffsystem Ti-AI-N.

Phase Struktur Typ/Raum- a in nm c in nm Refe-
gruppe renz
AIN hexagonal ZnO/P63mc 0,311 0,498 [277]
TiN kubisch NaCl/Fm-3m 0,4235 [282]
TiAl tetragonal CuAu/P4/mmm  0,2829 0,4071 [303]
Ti, AIN hexagonal CryAlC/P6smme  0,2994 1,361 [304]
TisAIN kubisch CaTiO3/Pm-3m  0,4112 [287]
TiyAIN3  hexagonal TigsAIN3/P6smme 0,2988 2,3372 [286]
TiL ALN kubisch  NaCl/Fm-3m 0,4240 x = 0,1 305]
0,4226 x = 0,2 305]
0,4206 x = 0,3 295]
0,4199 x = 0,4 295]
0,4169 x = 0,5 295]
0,4160 x = 0,7 [170]

Tabelle 5.9.: FEigenschaften von Ti;  Al.N.

Referenz
Schmelzpunkt TiN 3290°C [290]
Schmelzpunkt AIN 3387°C [290]
Entmischungstemperatur ~850°C [298,299]
Thermischer Ausdehnungs-  7,5ppm K™! [306]
koeffizient bei 25 °C
Hiirte ~30GPa [133l[170]
Spezifischer elektrischer 2800 €2 cm [301]
Widerstand

5.5. Siliziumdioxid

Siliziumdioxid ist ein Material das haufig als Isolations- oder Passivierungsmate-
rial in der Halbleiter- und Mikrosystemtechnik verwendet wird. Der spezifische
elektrische Widerstand liegt bei 1-10?* pQ2cm [307]. Ein Phasendiagramm des
bindren Systems Si-O ist in Abbildung dargestellt. SiOy existiert in der Natur
kristallin (a-Quarz) oder amorph (Glas). Das bei Raumtemperatur stabile kristal-
line a-Quarz bildet geordnete Si—Qy-Tetraeder, die beim amorphen SiO, keine
Fernordnung mehr aufweisen. Die Schmelztemperatur liegt bei 1725°C [308] und
die Glastibergangstemperatur betragt 1660 °C [309]. Neben der SiOs-Verbindung
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Abbildung 5.9.: Phasendiagramm fiir das binére Stoffsystem Si-O. (entnommen
aus [308])

existieren noch eine Reihe anderer Silziumoxide mit einer Stdchiometrie SiOy
(1 < x < 2). Der bekannteste Vertreter hiervon ist das Silziummonoxid SiO [308].
Das SiO ist nur in der Gasphase thermodynamisch stabil und disproportioniert
beim Abkiihlen in Si und SiO [308]. Einige Materialeigenschaften von SiOs sind
in Tabelle zusammengefasst.

Tabelle 5.10.: Eigenschaften von SiOs.

Referenz
Dichte 2,2gcm™? 1307]
Schmelzpunkt 1725°C [308]
Glasiibergangstemperatur 1660 °C 1309
Thermischer Ausdehnungs- 0,52 ppm K1 [310/-312]
koeffizient bei 25°C
Spezifischer elektrischer 1-10**pQcem 1307]
Widerstand
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6. Experimentelle Grundlagen

In diesem Kapitel werden zunachst das Konzept und die Systematik zur Untersu-
chung der Hochfrequenz-Sensoreigenschaften von ferromagnetischen Diinnschichten
auf Silizium- und anwendungsorientierten Hartmetallsubstraten vorgestellt. Im
weiteren Verlauf werden die verwendeten experimentellen Methoden vorgestellt

und zusammenfassend beschrieben.

6.1. Systematik der Experimente

Ausgehend vom Stand der Technik zu magnetostriktiven Diinnschichten fiir die
Sensorik, soll in dieser Arbeit das Sensorkonzept von ferromagnetischen Diinn-
schichten fiir die Uberwachung von Temperatur und/oder mechanischen Kréften
auf ein Hartmetallsubtrat tibertragen werden. In Abschnitt wurde anhand
der Literaturzusammenfassung aufgezeigt, dass sich magnetostriktive Diinnschich-
ten des Stoffsystems Fe-Co-Hf-N besonders gut als Hochfrequenz-Sensormaterial
eignen. Des Weiteren konnte in Vorarbeiten [7,9,/10,/48,65] die potentielle An-
wendbarkeit als Temperatur- und mechanischer Spannungssensor erfolgreich auf
Si-Subtraten nachgewiesen werden. Das Sensorkonzept basiert hierbei auf einer

Anderung der frequenzabhingigen Permeabilitit p*(f).

In Abschnitt wurde gezeigt, dass ein senkrecht zur Magnetisierung orientiertes
oszillierendes Magnetfeld in der Schichtebene die magnetischen Momente zur
Prézession anregt. Dies fiihrt zu einer teilweisen Absorption der einfallenden elek-
tromagnetischen Welle. Der reflektierte Anteil kann mit einem Netzwerkanalysator
gemessen werden, wie es in Abschnitt beschrieben wird. Daraus kann die
frequenzabhéngige Permeabilitit der ferromagnetischen Schicht abgeleitet werden.
Die Resonanzfrequenz ist im Allgemeinen eine Funktion, die von der Temperatur

und/oder von mechanischen Spannungen abhéngt, wie es in Abschnitt [2.6] beschrie-
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ben wurde. Dadurch ist auch p*(f) von diesen externen Parametern abhéngig.
Die Anderung der Resonanzfrequenz in Abhéingigkeit der Einflussgrofien lisst sich

anhand des Imaginérteils von p*(f) bestimmen.

Ausgehend von diesem Sensorkonzept wird im Folgenden die Systematik der durch-
gefiihrten Versuchsreihen zur Untersuchung der Hochfrequenz-Sensoreigenschaften
von Diinnschichten im System Fe-Co-Hf-N auf anwendungsorientierten Silizium-

und Hartmetallsubstraten aufgezeigt.

Im ersten Schritt werden diinne ferromagnetische Schichten aus dem Stoffsystem
Fe-Co-Hf-N direkt auf die Oberfliche der WC-Co- und Si-Substrate abgeschie-
den und die magnetischen Eigenschaften der Schichten untersucht. Die daraus
gewonnen Erkenntnisse dienen als Grundlage fiir die weitere Optimierung und
Realisierung des Hochfrequenz-Sensorsignals auf dem WC-Co-Substrat. Fiir eine
Entkopplung der ferromagnetischen Schicht vom Substrat werden verschiedene
Materialien als Zwischenschicht fiir eine rdumliche Trennung von Schicht und
Substrat werkstoffwissenschaftlich untersucht. Im Fokus stehen dabei die magneti-
schen Eigenschaften der ferromagnetischen Schicht in Abhéngigkeit des Materials,
der Mikrostruktur und des Gefiiges der Zwischenschicht. Fiir die Optimierung
der ferromagnetischen Schichteigenschaften wird die Dicke der Zwischenschicht
variiert. Aus den Ergebnissen werden Modelle zur Erklarung der statischen und dy-
namischen magnetischen Eigenschaften von ferromagnetischen Diinnschichten auf
WC-Co-Substraten entwickelt. Im letzten Schritt wird modellhaft an ausgewahlten
Schichtsystemen die Funktionalitat als Temperatur- und Torsionsmomentsensor
demonstriert. Eine zusammenfassende Ubersicht zu der Systematik der durchge-
fiihrten Versuchsreihen ist in Abbildung [6.1] dargestellt.

Fir die werkstoffwissenschaftliche Charakterisierung der hergestellten Schich-
ten werden die elementare Zusammensetzung, die Oberflichenbeschaffenheit, die
Kristallstruktur und die Phasen untersucht. Die Sensorfunktionalitdt der ferroma-
gnetischen Schichten wird anhand der statischen und dynamischen magnetischen
Eigenschaften tiberpriift. Die fiir die Charakterisierung und Herstellung sowie
Konditionierung der Schichten verwendeten Methoden werden in den folgenden

Abschnitten ausfuhrlicher erlautert.
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Abbildung 6.1.: Ubersicht zur Systematik der durchgefiihrten Versuchsreihen
zur Untersuchung der Hochfrequenz-Sensoreigenschaften von ferromagnetischen
Diinnschichten aus dem System Fe-Co-Hf-N auf Si- und WC-Co-Substrate.
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6.2. Schichtpraparation

In dieser Arbeit wurden Schichten auf Hartmetallsubstraten (WC-Co-Substrate)
und thermisch oxidierten Siliziumsubstraten (Si-Substrate) mittels Magnetron-
Hochleistungskathodenzerstdubung (siche hergestellt. Dazu wurde eine Be-
schichtungsanlage der Firma LEYBOLD HERAEUS vom Typ Z550 benutzt. In
dieser Anlage konnen bis zu vier Targets gleichzeitig betrieben werden, jeweils
zwei im DC-Modus und die anderen beiden im HF-Modus. Im Rezipient ist ein
drehbarer Teller eingebaut, mit dem die Substrate unter die entsprechende Target-
position bewegt werden koénnen. Der Abstand zwischen Target und Substratteller
entspricht 50 mm. Fiir die Regelung des Prozessgasflusses ist die Anlage mit einem
Gasflussregler vom Typ 647B der Firma MKS INSTRUMENTS ausgestattet. Damit
kann der Prozessgasdruck und der Fluss des Prozessgases beziehungsweise der

Fluss des Reaktivgases geregelt werden.

Vor der Beschichtung wurden aus Hartmetallwendeschneidplatten der Firma
WALTER AG vom Typ SNUN120408 601 aus H91 mithilfe von Drahterodie-
ren Substrate mit der Geometrie 4,9mm x 4.9mm x 0,4mm und 12,7mm X
12,7mm x 0,4mm hergestellt und im Anschluss einseitig poliert. Die Proben sind
beim Polierprozess auf einen Substrathalter mit einem doppelseitigem Klebeband
aufgeklebt. Die Oberfliche wurde in mehreren Durchgingen mit verschiedenen Dia-
mantsuspensionen auf Wasserbasis, die eine unterschiedliche Kérnung von 15 pm,
6 pm und 3 pm aufweisen, mit einer Poliermaschine SAPHIR 350 mit RUBIN 520
von der Firma ATM GMBH mechanisch poliert. Im ersten Polierschritt verwendet
man die Diamantsuspension mit einer Kérnung von 15 pum. An der Poliermaschine
werden 150 Umin~' bei Gleichlauf und ein Anpressdruck von 2 bar auf eine Fliche
von etwa 864 mm eingestellt. Die Proben wurden bei diesen Parametern fiir eine
Dauer von 15 min poliert und danach mit Isopraponol und Spiilmittel mit Wasser
gereinigt. Dieser Vorgang wiederholt man etwa 6-mal, bis der Hohenunterschied der
aufgeklebten Substrate vollstindig ausgeglichen ist. Anschlielend werden mit der
etwas feineren Kornung von 6 pm die Oberflachen der Proben zweimal 15 min bei
den gleichen Parametern poliert. Zum Abschluss spiegelpoliert man die Proben mit
der Diamantsuspension mit einer Kérnung von 3 pm fiir eine Dauer von dreimal
15 min. Nach dem Polierschritt werden die Proben vom Substrathalter abgelost

und fir 30 min mit Aceton sowie 15 min mit Isopropanol im Ultraschallbad ge-
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6.2. Schichtpréparation

reinigt. Bevor die Anlage fiir die Schichtherstellung beladen wird, werden die

WC-Co-Substrate nochmals 15 min mit Aceton im Ultraschallbad gereinigt.

Die Si-Substrate mit einer 1 m dicken thermischen Oxidschicht wurden aus ein-
seitig polierten, einkristallinen Si(100)-Wafern (p-Typ mit Bor dotiert, spezifischer
elektrischer Widerstand > 10Q cm) von der Firma CrRYSTEC KRISTALLTECH-
NOLOGIE in Stiicke mit einer Geometrie von 4,9mm x 4,9mm X 0,38 mm und
10mm x 10mm x 0,38 mm gebrochen. Die Wafer wurden vor dem Brechen laser-
strukturiert, so dass die Sollbruchstellen vorgegeben sind. Vor dem Beschichten
werden die Si-Substrate analog zu den WC-Co-Substraten fiir 15 min mit Aceton

im Ultraschallbad gereinigt.

Die gereinigten WC-Co- und Si-Substrate werden fiir die Schichtabscheidung
auf dem drehbaren Substratteller im Rezipient der Beschichtungsanlage positio-
niert. Der Rezipient wird auf einen Restgasdruck < 107 Pa evakuiert. Anschlie-
Bend werden organische Verunreinigungen, die sich noch auf der Oberfliche der
Proben befinden, durch Ionenétzen in einer reinen Ar-Atmosphéare bei einer HF-
Substratleistung von 500 W, einem Arbeitsgasdruck von 0,5 Pa und einer Spannung
von —H60V bis —580V am Substratteller entfernt. Die Proben werden etwa 270s
gedtzt, was bei den WC-Co-Substraten einem Materialabtrag von 20 nm und bei
den Si-Substraten von etwa 31 nm entspricht. Die genauen Atzraten fiir WC-Co
von ~4,5nm min~! und fiir Si von ~6,9 nm min~—! wurden in einem separaten Ex-

periment vor der Schichtherstellung bestimmt.

Nach dem Ionenatzen wurde das Ar-Plasma fiir die Schichtabscheidung geziindet
und die Plasmaparameter eingestellt. Die Substrate befinden sich wihrend dem
Einstellen abseits des Targets unterhalb einer Blende. Fiir die Herstellung von
ferromagnetischen Schichtenim System Fe-Co-Hf-N wurde ein Target mit der che-
mischen Zusammensetzung Fes;CoyeHf17 und einem Durchmesser von 15,24 cm
(6") verwendet. Dieses Target wird aufgrund seiner magnetischen Eigenschaften
im HF-Modus betrieben. An das Target wurde eine Leistung von 253 W bei einer
Rickwartsleistung von 58 W angelegt. Daraus resultiert eine Selfbias von —76 V.
Die Schichtherstellung erfolgte reaktiv mit Stickstoff Ny. Der Argonfluss und der

Stickstofffluss wurden im Verhéltnis 100sccm zu 3scem bei einem konstanten
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6. Experimentelle Grundlagen

Druck von 0,2 Pa eingestellt. Die Schichtrate bei diesen Parametern betragt etwa
25nmmin~—!. Nachdem das Plasma stabil brennt, werden die Substrate unter
das Target gefahren und die Lochblende mit der Offnung iiber den Substraten
positioniert. Fiir eine Schichtdicke von 200 nm wurden die Proben fiir etwa 8 min
unter dem Target gehalten und danach wird die Blenden6ffnung auf eine andere

Position gefahren, um die Schichtabscheidung zu beenden.

Zur Untersuchung von diinnen ferromagnetischen Schichten des Stoffsystems Fe-
Co-Hf-N auf WC-Co- und Si-Substraten wurden verschiedene Schichtverbunde
hergestellt. Fiir die Entkopplung der magnetischen Schicht vom Substrat wurde
eine Zwischenschicht zur raumlichen Trennung der Schicht und des Substrats

geméB Abbildung [6.2] deponiert. Fiir die Zwischenschicht standen verschiedene

a) b)
200 nm Fe-Co-Hf-N 200 nm Fe-Co-Hf-N

WC-Co-Substrat

200 nm Fe-Co-Hf-N 200 nm Fe-Co-Hf-N

Zwischenschicht Zwischenschicht

WC-Co-Substrat Si-Substrat

Abbildung 6.2.: Darstellung des Schichtaufbaus. a) Ferromagnetische Schicht
aus dem Stoffsystems Fe-Co-Hf-N direkt auf einem WC-Co-Substrat. b) Fer-
romagnetische Schicht im System Fe-Co-Hf-N direkt auf einem Si-Substrat. c)
Ferromagnetische Schicht aus dem System Fe-Co-Hf-N im Verbund mit einer
Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. d) Ferromagnetische Schicht im Stoff-

system Fe-Co-Hf-N im Verbund mit einer Zwischenschicht auf einem Si-Substrat.
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6.2. Schichtpréparation

Materialien zur Auswahl. Fiir die Anwendung als Sensorschicht fiir Werkzeuge, die
fiir die spanende Bearbeitung eingesetzt werden, wurden aus den Stoffsystemen
Ti-N und Ti-Al-N Zwischenschichten als typische Vertreter der Verschleifischutz-
schichten ausgewahlt. Als weiteres Material fir die Zwischenschicht wurde SiO,
fiir grundlegende Untersuchungen zum Verstandnis der Eigenschaften von ferroma-
gnetischen Schichten des Stoffsystems Fe-Co-Hf-N auf WC-Co-Substraten gewéhlt.
Die Dicke der Zwischenschicht unter der 200 nm dicken ferromagnetischen Schicht
wurde fir alle drei Materialien zwischen 0,5 und 5 pm (Ausnahme SiOs bis 10 pm)

systematisch variiert.

Fir die Herstellung von Zwischenschichten im System Ti-N wurde ein Target mit
der chemischen Zusammensetzung TisoN59 und einem Durchmesser von 15,24 cm
(6”) benutzt. Dieses elektrisch leitfdhige Target wurde im DC-Modus betrieben.
Uber das Target wurde eine Leistung von 700 W in das Plasma eingekoppelt,
was einer DC-Spannung von —462V und einer Stromstéirke von 1,51 A entspricht.
Die Schichtherstellung erfolgte reaktiv mit Stickstoff, um die Stochiometrie beim
Zerstaubungsprozess aufrechtzuerhalten. Der Argonfluss und der Stickstofffluss
wurden im Verhaltnis 100 scem zu 3scem bei einem konstanten Druck von 0,2 Pa

geregelt. Die Schichtrate bei diesen Parametern betrigt etwa 55nm min~!.

Die verschleilbesténdigen Zwischenschichten aus dem System Ti-Al-N wurden mit
einem Target mit der chemischen Zusammensetzung (Tis0Alg)50N50 und einem
Durchmesser von 15.24cm (6”) hergestellt. Dieses elektrisch leitfahige Target
wurde ebenfalls im DC-Modus betrieben. Uber das Target wurde eine Leistung
von 300 W ins Plasma eingekoppelt, was einer DC-Spannung von —392 V und einer
Stromstérke von 0,78 A entspricht. Die Schichtherstellung erfolgte ebenfalls reaktiv
mit Stickstoff, um ausreichend Stickstoff fiir die Stochiometrie bereitzustellen. Der
Argon- und der Stickstofffluss wurden im Verhéltnis 100 sccm zu 3 scem bei einem
konstanten Druck von 0,2 Pa geregelt. Die Schichtrate bei diesen Parametern
betrigt etwa 63 nmmin~—'. Fiir die Optimierung der Schichteigenschaften wurden
Zwischenschichten mit einer Leistung von 200 W bei einer DC-Spannung von 318 V
und einer Stromstarke von 0,65 A hergestellt. Das Substrat wurde hierbei mit
einer Vorspannung von —100V gegeniiber dem geerdeten Rezipienten beaufschlagt

und der Argon- zu Stickstofffluss wurde im Verhéltnis 60 sccm zu 10 scem bei
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einem Arbeitsgasdruck von 0,8 Pa gewéhlt. Mit diesen Parametern erhilt man

eine Schichtrate von etwa 15nm min~".

Fiir die amorphen SiO,-Zwischenschichten wurde ein Target mit der chemischen
Zusammensetzung SiO, und einem Durchmesser von 15,24 cm (6”) verwendet. Da
dieses Material elektrisch isolierend ist, wird das Target im HF-Modus betrieben.
Fir die Schichtabscheidung wurde ein reines Ar-Plasma benutzt. Die Leistung
betrug 300 W bei einer Riickwértsleistung von 0 W. Der Arbeitsgasdruck wurde

auf 0,2 Pa eingestellt. Die Schichtrate liegt bei circa 30 nm min=!.

Die hier angegebenen Schichtraten entsprechen Durchschnittswerten. Die genauen
Raten wurden explizit vor jeder Versuchsreihe in Referenzbeschichtungen anhand
der Schichtdicke ermittelt, die nach dem in Abschnitt beschriebenen Prinzip
bestimmt wurden. Die Parameter zur Schichtherstellung sind in Tabelle Zu-
sammenfassend dargestellt. Fiir die Charakterisierung der Schichten hinsichtlich
ihrer chemischen Zusammensetzung wurden 1 pm dicke Schichten des jeweiligen

Materials mit denselben Prozessparametern auf Si-Substraten abgeschieden.

Tabelle 6.1.: Ubersicht zu den Prozessparametern bei der Schichtherstellung.
Target: F837CO46Hf17 Ti50N50 (Ti40A160)50N50 Si02

@ in cm 15,24 (6") 15,24 (6") 15,24 (6") 15,24 (6")
P 253 (HF) 700 (DC) 300 (DC) 300 (HF)
in W 200 (DC)

U -76 -462 -392

inV (Selfbias) -318

I 1,51 0,78

in A 0,65

UBias 0

inV -100

Ar/N, 100:3 100:3 100:3 100:0
in sccm 60:10

P 0,2 0,2 0,2 0,2

in Pa 0,8

Rate 25 55 63 30

in ﬁ 15
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6.2. Schichtpréparation

6.2.1. Warmenachbehandlung

Nach der Schichtdeposition wurden die Proben bei einer Temperatur von 400 °C in
einem statischen homogenen Magnetfeld mit einer magnetischen Flussdichte von
50mT im Vakuum fiir eine Stunde warmebehandelt. Die Warmenachbehandlung,
wie sie in Abbildung schematisch dargestellt ist, wird zur Einpridgung einer
uniaxialen Anisotropie in der Schichtebene des magnetischen Materials angewendet.
Dazu wurde ein speziell dafir konzipierter Magnetfeldofen der Firma CREATEC
verwendet. Der Ofen besteht aus zwei voneinander unabhédngigen Vakuumkam-
mern, die tiber eine Schleuse miteinander verbunden sind. Eine der Kammern wird
zum Be- und Entladen verwendet. Die andere ist die Heizkammer. Die Heizkammer
befindet sich zwischen den beiden Polenden eines Elektromagneten, so dass im
Inneren der Kammer ein statisches, nahezu homogenes Magnetfeld erzeugt werden
kann. Der Elektromagnet ist von der Firma STS und besteht aus einer Spule mit
einem hufeisenférmigen magnetischen Kern. Im Inneren der Heizkammer sind zwolf
Halogenlampen angebracht, die die Proben iiber ihre Warmestrahlung aufheizen.
Die Temperatur wird iiber die Leistung der Lampen mit einem Heizregler vom

Typ EUROTHERM und einem Pyrometer der Firma MAURER geregelt.

Fir die Warmenachbehandlung kénnen bis zu sechs Proben (4,9mm x 4,9 mm

Abbildung 6.3.: Schema der Wiarmenachbehandlung in einem statischen homo-
genen Magnetfeld. Die Probe wird in der Mitte zwischen den beiden Polenden
eines Elektromagneten positioniert und durch die Warmestrahlung von zwolf Ha-
logenlampen geheizt. Die Probe sowie die Heizelemente befinden sich im Inneren

einer Vakuumkammer.
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x 0,4mm) auf einem Titan-Wafer positioniert und in die Ladekammer eingebaut
werden. Nach der Beladung evakuiert man die Kammer mit einer Vor- und Turbo-
pumpe, bis man einen Druck < 10~* Pa erreicht hat. Die Proben werden daraufhin
mittig zwischen den beiden Polenden des Elektromagneten positioniert und die
Heizkammer wird auf einen Restgasdruck < 107 Pa evakuiert. An der Spule stellt
man den Strom auf 15 A ein, so dass die magnetische Flussdichte 50 mT im Bereich
der Proben betragt, was ausreichend hoch ist, um die magnetische Schicht in S&t-
tigung zu bringen. Dadurch kann eine definierte uniaxiale Anisotropie eingeprigt
werden. Nach dem Einschalten des Magnetfelds werden die Halogenlampen zum
Aufheizen der Proben eingeschaltet. Nach einer Aufwarmphase von etwa 3 min
45 s erreicht man eine Probentemperatur von 400 °C. Die Proben wurden dann fiir
eine Stunde im Magnetfeld warmebehandelt. Zur Stabilisierung des metastabilen
Zustands lésst man die Proben im Anschluss an die Warmebehandlung solange in
der Vakuumkammer im Magnetfeld, bis diese auf Raumtemperatur abgekiihlt sind.
Nach dem Abkiihlen wird das Magnetfeld abgeschaltet und die Proben werden mit

dem Transferstab iiber die Schleuse in die Ladekammer zum Ausbau transportiert.

6.3. Charakterisierung des Schichtaufbaus

6.3.1. Bestimmung der Schichtdicke

Abbildung zeigt ein Schema zur Bestimmung der Schichtdicke mittels taktiler
Oberflachenprofilometrie. Zur Bestimmung des Hohenprofils wurde ein Profilome-
ter vom Typ TENCOR-P10 der Firma KLA TENCOR verwendet. Um die Dicke
der abgeschiedenen Schicht ermitteln zu kénnen, muss ein Teil der zu beschich-
tenden Oberfliche vor der Schichtabscheidung abgedeckt werden. Dazu wurde
ein Streifen Polyimid-Klebeband auf die Subtratoberfliche aufgeklebt. Nach der
Beschichtung wurde der Klebestreifen entfernt, so dass der Hohenunterschied
zwischen der Schicht- und Substratoberfliche mit dem Profilometer gemessen
werden konnte. Dazu wird eine kleine Diamantnadel, die im mechanischen Kontakt
mit der Oberflédche steht, mit einer geringen Last tiber die Schicht und den nicht
beschichteten Teil des Substrates gefahren, ohne die Oberfliche zu zertéren. Aus
dem dabei aufgenommenen Hoéhenprofil ergibt sich der Abstand h zwischen der
Schichtoberfliche und der Substratoberflédche. Fiir die tatsachliche Schichtdicke

muss beachtet werden, dass durch den Plasmaétzprozess, der zur Reinigung der
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Bewegungsrichtung

h
Schicht

h'éitz

Substrat

Abbildung 6.4.: Schema zur Bestimmung der Schichtdicke mit taktiler Oberfld-
chenprofilometerie. Die kleine Diamantnadel wird im mechanischen Kontakt mit
der Oberfliche tiber die Probe gefahren. Die vertikale Auslenkung der Messspitze
ergibt das Hohenprofil.

Oberflache vor der Beschichtung durchgefithrt wurde, Substratmaterial an den
nichtabgedeckten Stellen abgetragen wurde. Der dadurch entstehende Hohenun-
terschied hy, zwischen der Substratoberfliche und dem Atzgraben muss fiir die
Gesamtschichtdicke berticksichtigt werden. Die Schichtdicke ¢ bestimmt sich aus
der Summe von h und hyy,

t = h+ hst,. (6.1)

Die Tiefe des Atzgrabens hs, ergibt sich aus der Atzdauer und der entsprechenden
Atzrate, die in einem Vorversuch mit dem analogen Prinzip fiir das Substratmaterial
ermittelt wurde. Fiir ein Si-Substrat mit einer 1 pm dicken thermischen Oxidschicht
ergibt sich eine Atzrate von etwa 6,89 nm min~—! (siche . Fir die Bestimmung
der Schichtdicke wurde ein Mittelwert fiir h aus fiinf verschiedenen Messpositionen

an der jeweils linken und rechten Stufe gebildet.
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6.3.2. Auger-Elektronenspektroskopie

Die Auger-Eelektronenspektroskopie (AES) (engl.: Auger Electron Spectroscopy
(AES)) ist eine Methode, die zur Untersuchung der chemischen Zusammenset-
zung einer Materialoberfliche eingesetzt wird. Die Analysemethode basiert auf
dem Auger-Effekt, der in Abbildung [6.5] schematisch dargestellt ist. Die Probeno-
berfliche wird hierzu mit einem Elektronenstrahl beschossen. Durch die externe
Anregung wird ein kernnahes Elektron im Atom zum Beispiel in einer inneren Scha-
le, wie der K-Schale, des Atoms herausgeschlagen, wodurch das Atom ionisiert wird.

Ein Elektron aus der energetisch hoher liegenden L-Schale mochte den energetisch

0 Elektron

Q unbesetzter Energiezustand Lo
emittiertes

Auger-Elektron

Atomkern

N
heraus- o

geschlagenes

externe Elektron

Anregung

Abbildung 6.5.: Schalenmodell zur Auger-Elektronenemission. Durch die externe
Anregung wird ein Elektron aus der K-Schale herausgeldst. Der entstehende freie
Energiezustand wird von einem Elektron aus der energetisch héher liegenden L-
Schale besetzt. Die dabei frei werdende Energie wird auf ein Elektron in der aufleren
Schale itibertragen, das mit einer definierten kinetischen Energie als Augerelektron
emittiert wird. (nach |313])
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giinstigeren Energiezustand besetzen. Die beim Ubergang des Elektrons von der L-
zu K-Schale frei werdende Energie kann auf ein Elektron in der dufleren M-Schale
desselben Atoms tibertragen werden, wodurch dieses als Auger-Elektron mit einer
bestimmten, genau definierten kinetischen Energie emittiert wird. Die kinetische
Energie der bei diesem Prozess frei werdenden Elektronen ist charakteristisch
fiir das jeweilige chemische Element, da die Bindungsenergien der Elektronen in
den verschiedenen Schalen von der Ordnungszahl abhédngig sind. Die chemische
Zusammensetzung lasst sich demnach durch die Detektion des Energiespektrums
der emittierten Elektronen bestimmen. Die Austrittstiefe der Auger-Elektronen
beschrankt sich aufgrund ihrer geringen kinetischen Energie auf wenige Atomla-
gen, weshalb die Auger-Elektronenspektroskopie ein sehr oberflichenspezifisches
Analyseverfahren ist. Man erreicht eine Tiefenauflosung von etwa 1 nm bis 2 nm.
Um Informationen iiber die chemische Zusammensetzung einer diinnen Schicht zu
erhalten, kann zusatzlich wihrend des Messprozesses mithilfe eines Ar-Ionenstrahls
Material von der Oberflache abgetragen werden. Man erhélt dadurch in Abhangig-

keit der Abtragszeit ein Tiefenprofil der Elementkonzentrationen.

Fir die Augerelektronenspektroskopie wurde ein Gerédt vom Typ PHI 680 AUGER
NANOPROBE der Firma PHYSICAL ELECTRONICS verwendet. Der Ausgangsdruck
in der Messkammer betrigt etwa 4 - 107 Pa. Zur Erzeugung des Elektronenstrahls
wird eine Beschleunigungsspannung von 10 keV angelegt. Der Strom betriagt 20 nA.
Fir die Erstellung des Tiefenprofils wurde der Ar-lTonenstrahl im Winkel von 45°
auf die Probenoberflache gerichtet. Der Kammerdruck steigt dabei um eine Zeh-
nerpotenz auf 4 - 10~7 Pa an. Die Beschleunigungsspannung der Ar-Ionen betrigt
2keV und der Ar-Tonenstrom betragt 500 nA. Zur Erstellung des Tiefenprofils wur-
de eine Flache von 1 mm x 1 mm abgetragen. Die Abtragsrate ist im Allgemeinen
materialspezifisch und wurde nur fiir das Material SiO5 bestimmt. Die Abtragsrate
betrigt in etwa 7nmmin~!. Die Tiefenprofile der Elementkonzentrationen wurden
deshalb in Abhéngigkeit der Abtragszeit dargestellt.

6.3.3. Elektronenstrahlmikroanalyse

Die Elektronenstrahlmikroanalyse (ESMA) (engl.: Electron Probe Micro Analysis
(EPMA)) ist eine Messmethode, die zur quantitativen Bestimmung der elementa-

ren Zusammensetzung eines Festkorperoberflachenvolumens genutzt werden kann.
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Abbildung 6.6.: Schematische Darstellung zur Erzeugung von charakteristischer
Rontgenstrahlung. Durch die externe Anregung wird ein Elektron aus der K-
Schale herausgelost. Der dadurch entsehende freie Energiezustand wird von einem
Elektron aus der energetisch hoher liegenden L-Schale besetzt. Die dabei frei

werdende Energie wird in Form von einem Réntgenphoton abgegeben. (nach [313])

Im Gegensatz zur AES werden bei diesem Verfahren jedoch keine Elektronen
detektiert, sondern es wird die durch die Anregung der Atome mit einem Elektro-
nenstrahl entstehende charakteristische Rontgenstrahlung wellenldngendispersiv
analysiert. Analog zur AES wird die zu untersuchende Probenoberfliche mit einem
Elektronenstrahl angeregt, wodurch die Atome im Festkorperverbund teilweise
ionisiert werden. Die dadurch entstehenden Leerstellen konnen von Elektronen in
hoher liegenden Energieniveaus besetzt werden. Die dabei frei werdende Energie
wird in Form von charakteristischer Rontgenstrahlung emittiert. Zum Beispiel zeigt
Abbildung den Ubergang eines Elektrons von der L- auf die K-Schale unter

Aussendung eines Rontgenphotons. Es entsteht dadurch ein elementspezifisches
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Linienspektrum, das durch Beugung an einem Einkristall wellenlangenselektiv
detektiert werden kann. Zur quantitativen Bestimmung der Elementkonzentration
wird die gemessene Intensitét der charakteristischen Rontgenstrahlung mit der ei-
ner Standardprobe bekannter Zusammensetzung verglichen. Die Informationstiefe
liegt bei etwa 1pm und ist deutlich grofler als bei der Augerelektronenspektro-
skopie. Zur Ermittlung der elementaren Zusammensetzung der in dieser Arbeit
hergestellten Schichten wurde eine Elektronenstrahlmikrosonde vom Typ CAME-
BAX MICROBEAM der Firma CAMECA verwendet. Die kinetische Energie der
Elektronen betriagt 10 keV.

6.3.4. Rontgendiffraktometrie

Die Rontgendiffraktometrie (XRD) (engl.: X-Ray Diffraction (XRD)) ist eine Me-
thode, die zur Untersuchung des Kristalls und der Phasenanalyse von Materialien
benutzt wird. Diese Messmethode basiert auf der Beugung von charakteristischer
Rontgenstrahlung an den periodisch angeordneten Atomen in Kristallen. Als einfa-
ches Modell zur Erklarung der Rontgenbeugung in einem Kristall dient die von W.
L. Bragg aufgestellte Bragg-Bedingung. Hierbei wird angenommen, dass die auf
einen Kristall einfallende Rontgenstrahlung an den parallelen Netzebenen teilweise
gebeugt wird. Analog zu einem Beugungsgitter interferieren, die an den parallelen
Netzebenen gebeugten Strahlen konstruktiv genau dann, wenn der Wegunterschied
zweier benachbarter Teilstrahlen ein ganzzahliges Vielfaches n der Wellenlange A
der Rontgenstrahlung entspricht. Der Wegunterschied lasst sich unter der Bedin-
gung Einfallswinkel gleich Reflexionswinkel zu 2 - dpy - sin @ bestimmen, wie es aus
Abbildung abgeleitet werden kann. Daraus ergibt sich die Bragg-Bedingung zu

2. dhkl sinf = TL)\, (62)

wobei dy fiir den Abstand zwischen zwei benachbarten, parallelen Netzebenen
steht und 6 der Winkel zwischen Einfallsrichtung und Netzebene ist. Aus dieser
Bedingung ergibt sich ein Zusammenhang aus dem im Experiment bestimmten
Beugungswinkel und dem Netzebenenabstand. Die Lage der Netzebenen ist durch
die Millerschen Indizes (hkl) definiert. Fir die kubischen Kristallsysteme kann die

Gitterkonstante a der Elementarzelle aus dem Netzebenenabstand dy,; wie folgt
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dhk

2. dhkl -sin @

*-0-0 Q-9

Abbildung 6.7.: Schema zur Herleitung der Bragg-Gleichung. Die Réntgenstrah-
lung wird an den parallelen Netzebenen teilweise reflektiert. Der Wegunterschied
zwischen zwei Teilstrahlen, die an aufeinander folgenden, parallelen Netzebe-
nen reflektiert werden, betragt 2 - dyy - sinf. Entspricht dieser Wegunterschied
ein ganzzahliges Vielfaches der Wellenldnge der Réntgenstrahlung, kommt es zu
konstruktiver Interferenz (Bragg-Bedingung). (nach )

berechnet werden
a

dp = i
N/ Py e

Die Rontgendiffraktogramme wurden mit einem Rontgendiffraktometer vom TYP

(6.3)

PADII der Firma SEIFERT in Bragg-Brentano-Geometrie bestimmt. Zur Er-
zeugung der Rontgenstrahlung wird eine Rontgenrohre mit einer Kupferanode
verwendet. Die Beschleunigungsspannung der Elektronen betragt 40 kV und der
Anodenstrom entspricht 30 mA. Die charakteristische Cu-K,;-Strahlung hat ei-
ne Wellenlédnge von 0,154 06 nm. Als Detektor ist das Diffraktometer mit einem
Vielkanal-Halbleiterdetektor (METEOR 1D) ausgestattet. Die Diffraktogramme
wurden in einem Winkelbereich von 20° bis 90° aufgenommen. Zu beachten ist,
dass die Intensitdt in Abhangigkeit des doppelten Beugungswinkel gemessen wird
(0 — 20 Konfiguration). Die Identifikation der verschiedenen Réntgenreflexe wur-
de mithilfe der Referenzdatenbank Rontgenpulverdiffraktometrie Dateien (PDF')
(engl.: Powder-Diffraction-Files (PDF) des INTERNATIONAL CENTRE FOR DIF-
FRACTION DATA durchgefiihrt.
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6.3.5. Rasterelektronenmikroskopie

Zur Charakterisierung der Oberflichen- und Bruchflichenmorphologie der herge-
stellten Schichten wurde die Rasterelektronenmikroskopie (REM) (engl: Scanning
Electron Microscopy (SEM)) eingesetzt. Bei der Rasterelektronenmikroskopie wird
ein fokussierter Elektronenstrahl zeilenweise iiber die Oberfliche der Probe gefiihrt
(gerastert). Bei der Wechselwirkung der Elektronen mit den oberflichennahen Ato-
men der Probe werden Sekundérelektronen (SE) (engl.: Secondary Electrons (SE))
emittiert, die mit einem Sekundérelektronendetektor erfasst und in Grauwerte
zur Bilderzeugung umgerechnet werden. Neben den Sekundérelektronen kénnen
bei der Rasterelektronenmikroskopie die Riickstreuelektronen (BSE) (engl.: Back
Scattered Electrons (BSE)) oder die charakteristische Rontgenstrahlung detektiert
werden. Die Riickstreuelektronen konnen zur Bilderzeugung genutzt werden. Die
charakteristische Rontgenstrahlung wird fiir die energiedispersive Rontgenspektro-
skopie (EDX) (engl.: Energy Dispersive X-ray spectroscopy (EDX)) eingesetzt.
Die REM-Bilder in dieser Arbeit wurden mit Sekundérelektronen erzeugt. Der
Vorteil der Sekundérelektronen gegentiber den Riickstreuelektronen ist, dass die
Sekundarelektronen aufgrund ihrer geringen Energie nur in einem sehr kleinen
Volumen nahe der Oberfliche aus dem Material austreten konnen, wodurch eine
sehr hohe Ortsauflésung erreicht wird. Die Abbildung mit den zuriickgestreuten
Elektronen hat den Vorteil, dass man eine Verteilung der Elemente anhand des
Kontrastbildes erhélt. Der Materialkontrast entsteht dadurch, dass Elemente mit
einer hohen Ordnungszahl eine starke Riickstreuung erzeugen, was zu einer hohen
Intensitdt und folglich zu hellen Bildbereichen fithrt. Leichte Elemente erscheinen
demnach dunkler. Bei beiden Abbildungsmethoden ist jedoch zu beachten, dass
die Oberflaichentopographie einen wesentlichen Einfluss auf den Bildkontrast hat.
So erscheinen Flachen, die zum Detektor geneigt sind, heller. Des Weiteren beein-
flussen Kanten- und Abschattungseffekte den Kontrast. Bei der Abbildung von
isolierenden Materialien entstehen Aufladungseffekte, die dazu fithren, dass nur
sehr wenige Sekundérelektronen emittiert werden. Isolatoren lassen sich nur sehr
bedingt mit dem Rasterelektronenmikroskop abbilden. Als Abhilfe kann man die
Oberflache mit einer diinnen Edelmetallschicht zum Beispiel mit Gold oder mit

einer elektrisch leitfahigen amorphen Kohlenstoffschicht tiberziehen.

Fir die Erstellung der REM-Bilder wurde ein Rasterelektronenmikroskop des Typs
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XL 30 SEM der Firma PHILIPS und des Typs JSM-840 der Firma JOEL verwen-
det. Zur Untersuchung der Schichtoberfliche und dem Schichtquerschnitt wurde
die Bruchfliche der Proben unter einem Neigungswinkel von 60° abgebildet. Die
Bilder wurden bei 15 000-facher Vergroferung mit einer Beschleunigungsspannung

von 15kV aufgenommen.

6.3.6. Transmissionselektronenmikroskopie

Fiir eine hochauflésende Abbildung der abgeschiedenen Schichten wurde die Trans-
missionselektronenmikroskopie (TEM) (engl.: Transmission Electron Microscopy
(TEM)) verwendet. Im Gegensatz zu dem Rasterelektronenmikroskop werden
bei dem Transmissionselektronenmikroskop nicht die Riickstreuelektronen oder
Sekundarelektronen zur Bilderzeugung benutzt, sondern die Proben werden mit
hochenergetischen Elektronen durchstrahlt. Die Abbildung mit einem TEM lasst
sich im Wesentlichen in die Bereiche Strahlerzeugung, Strahlformung, Bilderzeu-
gung, NachvergroBerung und Detektion einteilen. Die Elektronen werden durch
eine thermische Kathode oder einer Feldemissionskathode erzeugt und mit einem
Anodensystem auf Energien von etwa 200 keV bis 400 keV beschleunigt. Die Strahl-
formung und Fokussierung erfolgt mit elektromagnetischen Linsen. Der gesamte
elektrooptische Aufbau befindet sich im Hochvakuum, um Streuprozesse der Elek-
tronen mit Gasmolekiilen zu vermeiden. Das theoretische Auflésungsvermogen
aufgrund der hohen Energie der Elektronen liegt im pm Bereich. Tatsédchlich
erreicht man aber aufgrund von Linsenfehler eine Auflosung im Subnanometerbe-
reich. Der Elektronenstrahl wird so geformt und fokussiert, dass die Elektronen
des Strahls parallel auf das zu untersuchende Objekt auftreffen. Die auftreffenden
Elektronen wechselwirken mit der Probe und werden gestreut, gebeugt oder absor-
biert. Aus dem entstehenden Beugungsbild, kénnen mit einer Blende bestimmte
Beugungsintensitaten selektiert werden, die zur Bildgebung beitragen oder ausge-
schlossen werden. Bei der Hellfeldabbildung wird der transmittierte Zentralstrahl
zur Bildgebung verwendet. Bei der Dunkelfeldabbildung gelangt der Zentralstrahl
hingegen nicht durch die Blende. Nach dem Probendurchgang werden die Strahlen
fir die Bildgebung elektrooptisch aufbereitet. Die dadurch entstehende Abbildung
wird im Strahlverlauf weiter vergrofiert, bis die Elektronen schliefSlich auf den
Detektor treffen. Um die Abbildung sichtbar zu machen, werden entweder ein fluo-

reszierender Schirm eingesetzt oder die Elektronen werden mit einem Szintillator
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in Licht umgewandelt, das man mit einer CCD-Kamera aufnehmen kann oder
man verwendet Halbleiterdetektoren, die eine direkte Abbildung ermoglichen. Das
Transmissionselektronenmikroskop kann neben der Bilderzeugung auch im Beu-
gungsmodus betrieben werden. Im Beugungsmodus kéonnen Beugungsbilder von
ausgewahlten Bereichen der Probe erstellt werden. Anhand des Beugungsmusters
kann der Netzebenenabstand dy,,; berechnet werden
AL
dpx = 7K7 (6.4)
b
wobei A die Wellenldnge der Elektronen, Lk die Kameraldnge und 7, der Radius

des Beugungsringes bezeichnen.

Damit die Elektronen bei der Transmissionselektronenmikroskopie durch das zu
untersuchende Objekt transmittieren konnen, muss das Objekt hinreichend diinn
sein. Dies erfordert eine aufwendige und hochprézise Probenpraparation. Idea-
lerweise sollten die Schichten eine Dicke von 20nm bis 100 nm aufweisen. Die
Schichten wurden auf Hartmetallsubstrate (WC-Co) der Geometrie 5mm X 5 mm
x 0,38 mm abgeschieden. Bei der TEM-Préaparation wird das beschichtete Substrat
zundchst in zwei Teile getrennt. Die beiden Bruchstiicke werden mit der Schicht-
oberflache zueinander zusammengeklebt und im Querschnitt zu einer diinnen
Scheibe gesdgt. Diese Probe wird durch Schleifen auf circa 100 pm ausgediinnt und
in der Probenmitte beidseitig Mulden erzeugt, so dass die Probe in der Mitte nur
noch etwa 10 pm dick ist. In der Probenmitte wird anschliefend ein Loch mithilfe
eines Tonenstrahls erzeugt. Am Ende wird die Probe plasmageétzt. Am Rand des
Lochs ist die Probe dann sehr diinn und kann mit den Elektronen durchstrahlt

werden.

Die Bildaufnahmen wurden mit einem Transmissionselektronenmikroskop vom
Typ FEI TECNAI 20 FEG bei einer Beschleunigungsspannung von 200 kV durch-
gefiihrt.

6.3.7. Rasterkraftmikroskopie

Zur Abbildung der Oberflachentopographie wurde ein Rasterkraftmikroskop (AFM)
(engl.: Atomic Force Microscope (AFM)) im Tapping-Mode verwendet. Das Mess-
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prinzip der Rasterkraftmikroskopie beruht auf den attraktiven oder repulsiven
Kréaften, die zwischen einer sehr kleinen Spitze, die am Ende einer Blattfeder
(Cantilever) angebracht ist, und den Oberflichenatome der Probe entstehen. Diese
Kréfte konnen detektiert werden. Dazu wird die Messspitze zeilenweise in einem
sehr geringen Abstand zur Oberfliche iiber die Probe bewegt. In Abhéngigkeit der
Wechselwirkung zwischen der Messspitze und den Oberflichenatomen wird die
Messspitze starker oder schwécher ausgelenkt, was zu einer Verbiegung des Cantile-
vers fithrt. Zur Detektion der Verbiegung wird ein Laserstrahl auf die Riickseite des
Cantilevers fokussiert, so dass der reflektierte Strahl auf eine positionsempfindliche
Photodiode abgelenkt wird. Die Anderung des Reflexionssignals in Abhéingigkeit
der Verbiegung wird zur Regelung der Hohenauslenkung der Spitze iiber der Probe
genutzt. Anhand des Regelsignals kann das Hohenprofil der Oberfliche rekonstru-
iert werden. Eine Ausnahme ist der Kontakt-Modus im constant height mode. In
diesem Modus wird keine Regelung bei der Hohenauslenkung durchgefiihrt. Das

Hohenprofil wird anhand der Verbiegung des Cantilevers bestimmt.

Bei der Bestimmung des Hohenprofils mit einem AFM wird zwischen drei verschie-
denen Kraftmessmethoden unterschieden. Die einfachste und direkteste Methode
zur Bestimmung der Kraft ist der Kontakt-Modus (engl.: contact mode). Hier-
bei wird die Messspitze im direkten mechanischen Kontakt iiber die Oberflache
gerastert, entweder mit konstanter Hohe (engl.: constant height mode) oder ei-
ner konstanten Kraft (engl.: constant force mode). Beim Abfahren der Probe
mit einer konstanten Hohe wird ausschliellich die Verbiegung des Cantilevers in
Abhéngigkeit der wirkenden Kréfte gemessen. Im konstanten Kraft Modus wird
mithilfe eines Piezostellelements der Abstand zwischen Messspitze und Oberfliche
geregelt, so dass die Kraft konstant bleibt. Als weitere Moglichkeiten kénnen beim
AFM die beiden dynamischen Modi, der Nicht-Kontakt Modus (engl.: non-contact
mode) oder der intermittierende Modus (Tapping-Mode) (engl.: intermittent con-
tact mode oder tapping mode) verwendet werden. Bei den beiden dynamischen
Modi wird der Cantilever mit einem zusétzlichen Piezoelement zu mechanischen
Schwingungen nahe oder bei seiner Resonanzfrequenz angeregt, wahrend die Spitze
des Cantilevers iiber die Oberfliche gefiihrt wird. Beim Nicht-Kontakt-Modus
oszilliert der Cantilever mit einer so geringen Amplitude, dass die Oberfliche nicht

bertihrt wird. Als Regelgroe bei diesem Verfahren wird die Frequenzverschiebung
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Abbildung 6.8.: Schematischer Aufbau und Funktionsprinzip eines Rasterkraft-
mikroskops im Tapping-Mode. (nach )

der Resonanzfrequenz, die sich in Abhéngigkeit zu den auftretenden Kraften &n-
dert, genutzt. Beim Tapping-Mode bertihrt die Spitze bei jeder Schwingung die
Probenoberfliche, die dabei auftretenden Wechselwirkungskréfte reduzieren die
Oszillationsamplitude des Cantilevers. Als Regelsignal fiir die Héhenauslenkung
wird die Schwingungsamplitude auf einem bestimmten Sollwert gehalten, um eine
konstante Kraftwirkung zwischen Spitze und Probenoberfliche zu erhalten. Der
schematische Aufbau eines solchen AFMs im Tapping-Mode ist in Abbildung
dargestellt.

Die AFM-Bilder in dieser Arbeit wurden mit einem Rasterkraftmikroskop der Fir-
ma VEECO vom Typ DIMENSION 3100 im Tapping-Mode angefertigt. Untersucht
wurde jeweils ein lateraler Bereich mit den Abmafien 20 pm x 20 pum (512 x 512
Datenpunkte). Zur Auswertung der AFM-Bilder wurde das Programm GWYDDION
2.48 verwendet. Fiir die Charakterisierung der Oberflachentopographie wurden
die mittlere Rauheit R,, die quadratische Rauheit R, und ein Mittelwert fiir die
Rautiefe Ry bestimmt. Zur Bestimmung von R; wurden anhand der Definition der

Rautiefe (Differenz aus dem maximalen und minimalen Wert des Hohenprofils
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entlang der gemessenen Gesamtstrecke) 19 vertikale und 19 horizontale dquidi-
stante Linien im AFM-Bild ausgewertet. Die daraus bestimmten R-Werte wurden

gemittelt.

6.3.8. Bestimmung des spezifischen elektrischen Widerstands

Der sperzifische elektrische Widerstand von diinnen Schichten kann mit der Vier-
punkt-Messmethode bestimmt werden. Abbildung [6.9] zeigt schematisch den Ver-
suchsaufbau dieser Methode. Zur Bestimmung des spezifischen elektrischen Wider-
stands werden vier in einer Reihe angeordnete Messspitzen zentriert entlang der
Flachendiagonalen auf der Schichtoberfliche aufgesetzt. Der Abstand zwischen
den einzelnen Spitzen betrdgt 3mm. An den beiden &uleren Messspitzen wird ein
Strom I mit einer Stromquelle vom Typ KEITHLEY 238 angelegt. Zwischen den
beiden mittleren Spitzen wird die Spannung U mit einem Multimeter vom Typ
HEWLETT PACKARD 34401A abgegriffen. Der spezifische elektrische Widerstand
ergibt sich durch folgenden Zusammenhang

Pek = kt(j, (6.5)
wobei t die Schichtdicke und £ einen geometrischen Korrekturfaktor bezeichnen.

Der Korrekturfaktor ist im Allgemeinen von den Abmessungen der Probe, vom

Abbildung 6.9.: Schema zur Bestimmung des spezifischen elektrischen Wider-
standes an einer diinnen Schicht. Die elektrisch leitende Schicht ist auf einem
quadratischen isolierenden Substrat abgeschieden. (nach )
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Spitzenabstand und von der Position der Messspitzen auf der Schichtoberfla-
che abhangig [315]. Fiir eine unendlich ausgedehnte Probe betragt der Faktor
k =m/In2 = 4,5324 [315]. Fiir eine quadratische Probe mit den lateralen Ab-
messung von 10mm x 10mm und einer zentrierten diagonalen Anordnung der
Messspitzen betrigt dieser Faktor k = 2,4562 [315].

Fir die Bestimmung des spezifischen elektrischen Widerstands wurden die verschie-
denen elektrisch leitenden Schichten der Stoffsysteme Fe-Co-Hf-N, Ti-N, Ti-Al-N,
separat auf elektrisch isolierenden Si-Substraten mit einer 1 pm dicken thermischen
Oxidschicht und der Geometrie 10 mm x 10mm x 0,38 mm abgeschieden. Es wur-
den sowohl Proben mit einer Schichtdicke von 1pm wie auch 3 pm untersucht. Die
Messungen erfolgte bei verschiedenen Stromstarken von 1mA, 10 mA und 100 mA
entlang beider Flachendiagonalen. Der spezifische elektrischen Widerstand ergibt
sich aus Gleichung , wobei als Ergebnis ein Mittelwert gebildet wurde. Analog
ergibt sich der spezifische elektrische Widerstand fiir das WC-Co-Substrat. Hierbei
setzt man die Messspitzen direkt auf der Substratoberfliche auf und das Substrat

befindet sich wahrend der Messung auf einem isolierenden Untergrund.

Die Ermittlung des spezifischen elektrischen Widerstands der isolierenden SiO,
Zwischenschicht erfolgte auf einem leitenden Substrat. Im Gegensatz zu den
leitenden Materialien wurde der Widerstand mit einem Hochohmmeter vom Typ

HIRESTA-UX gemessen.

6.4. Charakterisierung der magnetischen

Eigenschaften

6.4.1. Statische magnetische Eigenschaften - VSM

Zur Quantifizierung der statischen magnetischen Eigenschaften der hergestellten
Schichten wurde ein Vibrationsmagnetometer (VSM) (engl.: Vibrating Sample
Magnetometer - Vibrating Sample Magnetometer (VSM)) verwendet, das in
Abbildung schematisch dargestellt ist. Ein Vibrationsmagnetometer wird
dazu benutzt die magnetische Polarisation der Probe in Abhéngigkeit eines extern

angelegten Magnetfelds zu bestimmen. Das Messprinzip beruht auf dem Prinzip
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Abbildung 6.10.: Schematischer Autbau eines Vibrationsmagnetometers, das
zur Quantifizierung der statischen magnetischen Eigenschaften der hergestellten
magnetischen Schichten verwendet wurde. Aufgrund der periodischen Bewegung
der ferromagnetischen Probe im extern angelegten Magnetfeld wird eine Spannung
in den Pick-Up-Spulen induziert, die proportional zu der Polarisation der Probe
ist. Durch Variation der Magnetfeldstéirke kann man die Magnetisierungskurve

der Probe bestimmen.

der magnetischen Induktion. Die Probe ist auf einem nichtmagnetisierbaren Pro-
benhalter aufgeklebt und wird in einem homogenen Magnetfeld senkrecht zu den
Magnetfeldlinien positioniert. Das Magnetfeld wird durch zwei Helmholtz-Spulen
erzeugt. Der Probenhalter wird iiber einen Motor mit einem Antrieb der Firma
WISSEL zu einer periodischen Resonanzschwingung mit einer Frequenz von etwa
400 Hz und einer Amplitude von circa 4 mm angeregt. Aufgrund der Bewegung der
ferromagnetischen Probe im statischen extern angelegten Magnetfeld entsteht ein
zeitlich sich &ndernder magnetischer Fluss. Diese Flussénderung induziert in den
Pick-up-Spulen eine Spannung, die direkt proportional zur Polarisation der ma-
gnetischen Probe ist. Die entstehende schwache elektrische Wechselspannung wird
mit einem Lock-In-Verstarker zur Verbesserung des Signal-Rausch-Verhéltnisses
verstarkt und mit einem Messprogramm erfasst. Um aus der Induktionsspannung

die magnetische Polarisation zu erhalten, ist eine Kalibrierung mit einer Standard-
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probe mit bekannter magnetischer Polarisation erforderlich. In Abhéngigkeit der
Magnetfeldstérke, die durch die angelegte Stromstérke an den Helmholtz-Spulen
gesteuert und mithilfe einer Hallsonde erfasst wird, kann so die Magnetisierungs-
kurve (Hysteresekurve) integral iiber das gesamte magnetische Volumen der Probe

gemessen werden.

Da in dieser Arbeit das Verhalten einer ferromagnetischen Schicht auf einem
ferromagnetischen Hartmetallsubstrat (WC-Co) untersucht wird, kommt es bei
der Charakterisierung der Schichteigenschaften mit dem VSM zu dem Problem,
dass sowohl das Substrat wie auch die Schicht zum Messsignal beitragen. Um
dieses Problem zu umgehen und eine Information tber die Sattigungspolarisa-
tion Jg, die Koerzitivfeldstarke H. und die uniaxiale Anisotropiefeldstiarke H,
der Schicht zu bekommen, wurden vergleichbare ferromagnetische Schichten auf
nicht-magnetischen Si-Substraten mit einer 1 pm dicken thermischen Oxidschicht
abgeschieden. Zur Bestimmung der gesamten Magnetisierungskurve (Hysterese-
kurve) wurde das Magnetfeld im Bereich der magnetischen Flussdichte von etwa
60mT bis —60 mT variiert. Fir die Messung der Induktionsspannung wurde am
Lock-In-Verstéarker eine Mittelung tiber 3s eingestellt. Zur Bestimmung der in die
Schichtebene eingepragten uniaxialen Anisotropie ist die Probe auf dem Halter so
ausgerichtet, dass die Schichtebene parallel zu den Magnetfeldlinien verlauft und
die leichte beziehungsweise schwere Magnetisierungsrichtung durch eine Drehung

des Probenhalters um 90° um die vertikale Achse gemessen werden kann.

6.4.2. Statische magnetische Eigenschaften - MOKE

Eine Moglichkeit die statischen magnetischen Eigenschaften von sehr diinnen
magnetischen Schichten zu untersuchen, bietet der magneto-optische Kerr-Effekt
(MOKE) (engl.: Magneto-Optic Kerr Effect (MOKE)). Der von John Kerr 1876
entdeckte Effekt [316], beschreibt die Drehung der Polarisationsachse und Ande-
rung des Polarisationszustandes von linear polarisiertem zu elliptisch polarisiertem
Licht bei der Reflexion an der Oberfliche eines magnetisierten Materials. Die
Anderungen der Polarisationseigenschaften sind in erster Ndherung proportional
zur Magnetisierung der Probe [317]. Dies ermdglicht die Bestimmung der Magneti-

sierung der Probe anhand der optischen Eigenschaften.
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Abbildung 6.11.: Verschiedene Geometrien des magneto-optischen Kerr-Effekts.
In Abhéngigkeit der Magnetisierungsrichtung der Probe relativ zur Einfallsebene
des Lichts unterscheidet man zwischen dem polaren, longitudinalen und transver-

salen magneto-optischen Kerr-Effekt. (nach [318])

In Abhéngigkeit von der Richtung der Magnetisierung in Bezug auf die durch den
einfallenden und reflektierten Lichtstrahl aufgespannte Ebene (optische Ebene) un-
terscheidet man zwischen drei verschiedenen Grundtypen des magnetisch-optischen
Kerr-Effektes, die in Abbildung[6.11]dargestellt sind. Beim polaren MOKE steht die
Magnetisierung M senkrecht zur Probenoberfliche und liegt parallel zur optischen
Ebene. In der longitudinalen Geometrie ist die Magnetisierung sowohl parallel zur
Oberflache der Probe als auch zur optischen Ebene. Bei der transversalen Geome-
trie ist die Magnetisierung ebenfalls parallel zur Oberfliche, steht aber senkrecht
zur optischen Ebene. Die Besonderheit bei der transversalen Geometrie liegt darin,
dass der magneto-optische Effekt nur eine Intensitdtsanderung hervorruft, anstatt
einer Kerr-Drehung und Elliptizitit wie bei den beiden anderen Geometrien. Des
Weiteren wird der Kerr-Effekt von der Polarisation des Lichts beeinflusst, das
heifit die Stérke des Effektes hangt davon ab, ob man senkrecht (s-) oder parallel

(p-) zur optischen Ebene polarisiertes Licht verwendet.

Phénomenologisch kann man den magneto-optischen Kerr Effekt durch die Defini-

tion des komplexen Kerr-Winkels ®k beschreiben [319)

b =0k + MK, (66)
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Abbildung 6.12.: Anderungen der Polarisationseigenschaften eines Lichtstrahls
bei der Reflexion an einem magnetisierten Material. Die Polarisationsachse des
reflektierten Strahls wird um den Kerr-Winkel 0k gegeniiber der Polarisationsachse
des einfallenden Lichts gedreht und der Polarisationszustand édndert sich von linear
polarisiert zu elliptisch polarisiert. Die Elliptizitat des reflektierten Strahls ist
definiert durch nk. [319]

mit
Nk = arctan <Z) (6.7)

0k steht fir die Drehung der Polarisationsachse (Kerr-Winkel) und nx bezeichnet
die Elliptizitat des reflektierten Strahls. In Abbildung ist die Anderung der
Polarisationseigenschaften eines Lichtstrahls bei der Reflexion an einem magne-
tisierten Material anschaulich dargestellt. Eine quantitative Beschreibung und
Erklarung des MOKE-Effekts findet der interessierte Leser im Anhang in Abschnitt
A2

Zur Bestimmung der statischen magnetischen Eigenschaften der in dieser Arbeit
hergestellten ferromagnetischen Schichten auf einem ferromagnetischen Hartme-
tallsubstrat (WC-Co) wurde ein Aufbau mit dem transversalen magneto-optischen
Kerr-Effekt benutzt. Der Versuchsaufbau ist schematisch in Abbildung [6.13] darge-
stellt. Als Lichtquelle ist ein Laser mit einer Wellenlédnge von 633 nm und einer
Leistung von 2mW auf dem optischen Tisch installiert. Der Laserstrahl wird
iiber zwei Spiegel auf die optische Achse, das heifit parallel zur Tischoberflache,
in Richtung der Probe umgelenkt. Zunéchst trifft der Strahl auf einen Grau-
keil, der dazu dient die Intensitéit des Strahls zu regulieren. Danach durchlauft

der Laserstrahl einen Polarisator, der das Laserlicht linear polarisiert. Mit dem
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Abbildung 6.13.: Schematische Darstellung des Versuchsaufbau zur Bestimmung
der statischen magnetischen Eigenschaften mithilfe des transversalen magneto-
optischen Kerr-Effekts.

darauf folgenden Linsen-Blenden-System fokussiert man den Laserstrahl auf die
Probenoberflache. Die Probe befindet sich in der Mitte zwischen einem Helmholtz-
Spulenpaar. Die Oberflichennormale der Probe liegt parallel zur optischen Ebene
und das extern angelegte Magnetfeld steht senkrecht zur optischen Ebene, so dass
die Magnetisierung der Probe parallel zur Probenoberfliche und senkrecht zur
optischen Ebene steht. Der reflektierte Laserstrahl wird mit den beiden Linsen
in die Ebene der beiden Photodioden fokussiert. Zur Detektion der Intensitats-
anderung zwischen dem links- und rechtszirkular polarisiertem Lichtanteil, nach
der Reflexion an der ferromagnetischen Schicht, muss der Strahl in Abhéngigkeit
seiner Polarisation geteilt werden. Dazu dreht ein A/2-Plattchen zunéchst die
Polarisation des Strahls. Der gedrehte Strahl wird durch das Wollaston-Prisma

in die beiden Anteile unterschiedlicher Polarisation aufgeteilt, so dass die beiden
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Teilstrahlen auf zwei getrennte Photodioden treffen. Das verstéarkte Differenzsignal
der an den beiden Photodioden erzeugten Spannung wird mit einem in LABVIEW
erstellten Messprogramm erfasst. Um mit dieser Messapparatur die gesamte Ma-
gnetisierungskurve der ferromagnetischen Schicht aufnehmen zu kénnen, stellt man
zunéchst ohne externes Magnetfeld die Polarisation des reflektierten Laserlichts
ein, so dass das Differenzsignal moglichst verschwindet. Dazu wird am Polarisator
die Polarisationsrichtung gegeniiber dem \/2-Pléattchen so verstellt, dass in den
beiden Photodioden die gleiche Intensitat gemessen wird. Wird die Probe nun
durch das Anlegen eines externen Magnetfeldes magnetisiert, so entsteht durch
den magneto-optischen Kerr-Effekt eine Differenzspannung, da sich die auf die
beiden Photodioden ankommenden Intensitaten aufgrund des unterschiedlichen
Absorptionsverhalten von links- und rechtszirkular polarisiertem Licht dndern.
Die entstehende Differenzspannung wird schrittweise in Abhéngigkeit des extern
angelegten Magnetfeldes von 40 mT bis —40mT und wieder zuriick auf 40 mT
gemessen. Da die gemessene Differenzspannung proportional zum Magnetisierungs-
zustand der Schicht ist, ergibt sich daraus eine vollstandige Hysteresekurve. Zur
Verbesserung des Signal-Rausch-Verhaltnisses wurden insgesamt fiinf Hysterese-

kurven aufgenommen und gemittelt.

Der grofie Vorteil der hier vorgestellten Messmethode gegentiber dem VSM besteht
darin, dass der MOKE eine sehr oberflichensensitive Methode ist. Die Eindringtiefe
von Licht in ein Metall liegt im Bereich von wenigen bis 100 nm [320], wodurch es
moglich ist, die statischen magnetischen Eigenschaften der Schicht unabhéngig
vom Substratmaterial zu bestimmen. Das heifit im Gegensatz zur integralen VSM-
Methode enthélt das Differenzsignal beim MOKE nur eine Information tiber den
Magnetisierungszustand der Schicht und nicht vom gegebenenfalls magnetischen
Substrat.
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6.4.3. Dynamische magnetische Eigenschaften

Zur Untersuchung der dynamischen magnetischen Eigenschaften wurde die fre-
quenzabhéangige Permeabilitdt der ferromagnetischen Schichten mithilfe eines
Vektor-Netzwerkanalysators (VNA) (engl.:Vector Network Analyzer (VNA)) be-
stimmt. Der Versuchsaufbau der dazu verwendet wurde, besteht aus einer kurzge-
schlossenen Streifenleitung, die tiber ein Koaxialkabel an einen Netzwerkanalysator
der Firma AGILENT vom Typ 8753 ES angeschlossen ist. Bevor eine Messung
gestartet werden kann, muss eine 1-Port Kalibrierung mit den Kalibrierstandards
Open, Short und Load durchgefiithrt werden, um systematische Messfehler der
Frequenz, der Amplitude und der Phase, die durch das Messgerdt und das Koaxi-
alkabel entstehen, zu eliminieren. Nach der Kalibration wird die Messebene durch
eine Phasenverschiebung mithilfe eines kurzgeschlossenen Koaxialsteckers ohne
Streifenleitung (,idealer Short) auf den Anfang der Streifenleitung eingestellt.
Die Bestimmung der effektiven Permeabilitdt der Schicht wurde mit einem von V.
Bekker, K. Seemann und H. Leiste [47] entwickelten Messverfahren durchgefiihrt.
Dieses Verfahren erméglicht es, die effektive Permeabilitét der Schicht peg aus dem
Si1-Parameter zu berechnen. Im ersten Schritt wird die effektive Permittivitét
der leeren Streifenleitung € bestimmt. Dazu wird der implizit von der Frequenz
abhangige Reflexionskoeffizient S1; (e}ff?r( f )) bei einer Leermessung der Streifen-
leitung ohne Substrat gemessen. Anschliefend wird das beschichtete Substrat
unter der Streifenleitung positioniert, so dass das magnetische Wechselfeld der
einfallenden elektromagnetischen Welle parallel zur uniaxialen Anisotropierichtung
der ferromagnetischen Schicht orientiert ist. Die Schicht wird mit einem statischen
Magnetfeld, das durch einen Elektromagneten erzeugt wird, gesattigt. Anschlie-
end wird der Reflexionskoeffizient €% bestimmt. Dazu wird der implizit von der
Frequenz abhangige Reflexionskoeffizient Sy, (e,lsef.?r, eZ}‘fb) gemessen, woraus mit der
Kenntnis von € die effektive Permittivitit des Substrates 53> bestimmt werden
kann. Im letzten Schritt wird das extern angelegte Magnetfeld abgeschaltet und
die Probe wird unter der Streifenleitung so positioniert, dass das magnetische
Wechselfeld senkrecht zur Anisotropierichtung in die Schicht eindringt. Die effekti-
ve Permeabilitét der Schicht jieg kann schlieBlich durch die Kenntnis von ¢5§* und
2P und der Bestimmung des Reflexionskoeffizienten Sy; durch iteratives Einsetzen

wie folgt berechnet werden [47]
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6.4. Charakterisierung der magnetischen Eigenschaften
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In Gleichung bezeichnet ¢ die imaginare Einheit, ¢y die Vakuumlichtgeschwin-

digkeit, f die Frequenz, e, die Lange des nicht vom Substrat ausgefiillten Bereiches

unter der Streifenleitung und [, die Seitenlange des Substrates. Die frequenzab-

héngige komplexe Permeabilitit ergibt sich mithilfe der effektiven Permeabilitat

und den geometriebedingten Faktoren zu

*_“eff—l
= L.t

hsl

(6.9)

Hierbei bezeichnet ¢ die magnetische Schichtdicke, hy die Hohe des Streifenleiters
und k ein Proportionalitatsfaktor, der anhand einer bekannten Standardprobe
oder der Anfangspermeabilitit entsprechend der Gleichung ([2.37)) bestimmt wird.

Bei der Messungen des S;; Parameters wurde die Frequenz des elektromagne-
tischen Wechselfeldes im Bereich von 50 MHz bis 5 GHz in 201 aquidistanten
Schritten bei einer Leistung von 0dBm variiert. Zur Verbesserung des Signal-
Rausch-Verhéltnisses wurde eine Mittelung tiber 25 Messkurven am VNA einge-
stellt.

Temperaturabhingige frequenzabhingige Permeabilitit

Zur Untersuchung des Temperatureinflusses auf die frequenzabhéngige Permeabili-
tat wurde eine kurzgeschlossene Streifenleitung mit integriertem resistiven Heizele-
ment [10] benutzt, die iiber ein Koaxialkabel an den Vektor-Netzwerkanalysator
angeschlossen werden kann. Bei diesem Versuchsautbau wurde vor dem Experiment
eine ,,Short-Response® Kalibrierung durchgefiihrt. Im Anschluss an die Kalibrie-
rung werden analog zum zuvor beschriebenen Messprinzip zunéchst die effektive
Permittivitdt der leeren Streifenleitung und die des Substrates bei Raumtemperatur
bestimmt. Zur Ermittlung der temperaturabhéingigen Hochfrequenzpermeabilitat
wird die Probe unter der Streifenleitung positioniert, so dass das magnetische
Wechselfeld senkrecht zur Anisotropierichtung in die Schicht eindringt. Der Si;-
Parameter wird im Temperaturbereich von Raumtemperatur bis 350 °C in 50 °C
Schritten im Frequenzbereich von 50 MHz bis 5 GHz in 201 dquidistanten Schritten
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6. Experimentelle Grundlagen

bei einer Leistung von 0 dBm gemessen. Die Temperatur wird mit einem an der

Streifenleitung angebrachten Thermoelement bestimmt. Die Permeabilitat ergibt
sich fiir jede Temperatur aus Gleichung und .

6.4.4. Beriihrungslose Torsionsmomentbestimmung

Das Torsionsmoment, das auf eine verdrehte Welle wirkt, wurde anhand des
Streuparameters S7; mit einem VNA bestimmt. Der Versuchsaufbau einer be-
rithrungslosen Hochfrequenzmessung zur Bestimmung des frequenzabhéngigen
Streuparameters ist in Abbildung [6.14] dargestellt. Um das Torsionsmoment be-
stimmen zu kénnen, wird ein beschichtetes Hartmetallsubstrat auf einer in die
Welle eingefrasten Vertiefung mit einem Zweikomponentenkleber aufgeklebt. Nach
dem Aushérten des Klebers wird die Welle in einer Drehmaschine mit dem Spann-
futter und dem Reitstock eingespannt. Die Welle wird mit einer Metallstange,
die im Bereich des Spannfutters eingebracht werden kann, gegen eine Drehung

arretiert. Am anderen Ende der Welle ist ein 1 m langer Hebelarm integriert, mit

Spann- Sensorsystem VNA
backen n | .
]

~ Reitstock

AN

1 m langer Hebelarm
1 zur Bildebene

Fe3;CoysHf11Nyo

WC-Co-Substrat

Abbildung 6.14.: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus zur bertihrungs-

losen Bestimmung des 'Torsionsmoments einer belasteten Welle.
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6.4. Charakterisierung der magnetischen Eigenschaften

dem eine Kraft auf die Welle zur Verdrehung tiibertragen werden kann. Das an
der Welle angelegte Torsionsmoment ergibt sich aus der senkrecht zum Hebel-
arm wirkenden Kraft und der Hebelldnge, wie es in Abbildung skizziert ist.
Der Messsensor zur Bestimmung des Torsionsmoments besteht aus einer kurzge-
schlossenen 3-Bandstreifenleitung, die iiber ein Koaxialkabel mit einem VNA der
Firma HEWLETT PACKARD vom Typ 8719D verbunden ist. Zur Kalibrierung
des Messsystems wird eine ,,Short-Response® Kalibrierung mit der Streifenleitung
durchgefithrt. Der Sensor wird danach berithrungslos im Abstand von circa 1 mm
oberhalb der ferromagnetischen Schicht befestigt. Das Substrat und der Sensor
sind so ausgerichtet, dass das magnetische Wechselfeld senkrecht zur Richtung der
in die Schicht thermisch eingepriagten Anisotropie eindringt. Der Si;-Parameter
wird fiir verschiedene Laststufen am Hebelarm von 0kg bis 10kg in 1kg Schritten
im Frequenzbereich von 50 MHz bis 5 GHz in 201 dquidistanten Schritten bei einer
Leistung von 0 dBm gemessen. Das entsprechende Torsionsmoment, das auf die
Welle wirkt, betrdgt 0 N m bis 100 N m. Die Klebeverbindung zwischen Welle und
Substrat iibertragt die durch die Torsion entstehenden mechanischen Spannungen
von der Welle auf die magnetische Schicht. Da die magnetische Vorzugsrichtung
durch die mechanischen Spannungen in der Schicht verandert wird (Villari-Effekt),
wie es in Abschnitt beschrieben ist, dndert sich die Grenzfrequenz in Ab-
héngigkeit der Torsion der Welle. Die Grenzfrequenz der magnetischen Schicht
ergibt sich aus dem frequenzabhangigen Streuparameter. Dieser Versuchsaufbau
ermoglicht eine bertihrungslose Torsionsmomentbestimmung aus der Messung des

Streuparameters S;.

6.4.5. Frequenzmischverfahren zur Temperaturerfassung

Zur Erfassung der Temperatur der Wendeschneidplatte wahrend der spanenden Ma-
terialbearbeitung wurde von C. Thede et al. [8321] eine Messapparatur entwickelt.
Das Konzept zur kontaktlosen beziehungsweise beriihrungslosen Temperaturerfas-
sung basiert auf dem Frequenzmischverfahren. Das Frequenzmischverfahren wird
haufig in der Sensorik oder Spektrosokopie eingesetzt, um sehr kleine elektrische
Signale aus einem hohen Rauschsignal zu bestimmen [8,321]. Um dieses Verfah-
ren fiir die online Temperaturerfassung anwenden zu konnen, bendtigt man ein
ferromagnetisches Material, dessen Magnetisierungskurve nichtlinear mit einem
auBeren Magnetfeld verédnderlich ist. Der ferromagnetische Werkstoff wird einem

zeitabhéangigen, sinusformigen Magnetfeld ausgesetzt, das wie folgt beschrieben
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6. Experimentelle Grundlagen

werden kann
H(t) o< Hy + Hysin (27 f1t) + Ho sin (27 fot). (6.10)

Hy, H, und H, bezeichnen unterschiedliche magnetische Feldstéarken, die mit den
Frequenzen f; und f; moduliert sind, wobei f; >> f, ist. Die Magnetfeldstirke Ho
ist ausreichend grof}, um die ferromagnetische Probe, in diesem Fall eine Wende-
schneidplatte mit einer ferromagnetischen Sensorschicht, in Sattigung zu bringen.
Aufgrund des externen Magnetfelds dndert sich die magnetische Polarisation der
Schicht in Form der Superposition der beiden Schwingungen. Durch eine Fourier-
transformation des detektierten Messignals erhalt man die Fourierkoeffizienten bei
den Linearkombinationen f; +2 - j - fo mit j als ganze Zahl. Diese Koeffizienten
sind aufgrund der Nichtlinearitat der Magnetisierungskurve ungleich Null und
man kann aus diesen Riickschliisse auf die Form der Magnetisierungskurve ziehen.
Die Form der Magnetisierungskurve selbst ist wiederum von der Temperatur
abhéangig (siehe Abschnitt , so dass man eine Information tiber die Temperatur
erhalt. [8,321]
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In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der verschiedenen Versuchsreihen zur
Untersuchung der HF-Sensoreigenschaften von ferromagnetischen Diinnschichten
auf Silizium- und Hartmetallsubstraten vorgestellt. Im ersten Abschnitt werden
die Eigenschaften von ferromagnetischen Diinnschichten aufgezeigt, die direkt
auf die Oberfldche der Substrate deponiert wurden. Aus den daraus gewonnenen
Erkenntnissen wurde eine Optimierung des Schichtaufbaus durchgefiihrt, um ein
Hochfrequenz-Sensorsignal auch auf den magnetischen WC-Co-Substraten zu rea-
lisieren. Die werkstoffwissenschaftlichen Erkenntnisse und Ergebnisse der Schicht-
optimierung werden in den darauffolgenden Abschnitten vorgestellt. Im letzten
Abschnitt dieses Kapitels werden die Ergebnisse von ausgewahlten Schichtsystemen
zur Demonstration der Funktionalitit als Temperatur- und Torsionsmomentsensor

aufgezeigt.

7.1. Substrateinfluss

Fir die Untersuchung des Substrateinflusses auf die magnetischen Eigenschaften
diinner ferromagnetischer Schichten wurde eine 200 nm dicke ferromagnetische
Schicht im System Fe-Co-Hf-N direkt auf die Oberflache eines WC-Co- und Si-
Substrats[] abgeschieden, wie es in Abbildung schematisch dargestellt ist. Der
Schicht-Substratverbund wurde nach der Schichtdeposition fiir 1h bei 400°C
im Magnetfeld bei einer Flussdichte von 50 mT warmebehandelt. Die Warme-

behandlung im Magnetfeld wurde zur Einpragung einer uniaxialen Anistropie
in die Schichtebene, wie es in Abschnitt und beschrieben ist, durchgefiihrt.

Die chemische Zusammensetzung der Schichten wurde mit der in Abschnitt

beschriebenen Elektronenstrahlmikroanalyse an einer 1pm dicken Referenzschicht

1Si-Substrat mit einer 1 pm dicken thermischen Oxidschicht an der Oberfliche.
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a b
) Fe3yCoysHf11 N7 IO:Q pm ) Fe3yCoysHf11 N7 I 0,2 ym

WC-Co-Substrat 400 pm 400 pm

Abbildung 7.1.: Schema des Schicht-Substratverbunds mit einem a) WC-Co-
und b) Si-Substrat.

bestimmt. Die Schicht enthélt 30,7 At.-% Fe, 42,6 At.-% Co, 10,5 At.-% HI,
11,7 At.-% N und geringe Verunreinigungen von 2,6 At.-% C und 1,9 At.-% O
sowie einen vernachlassigbaren Anteil von unter 0,1 At.-% Ar. Bertuicksichtigt
man, dass die C und O Anteile im Wesentlichen durch Verunreinigungen an der
Schichtoberfliche zustande kommen, erhélt man fiir die Schichtzusammensetzung
Fe3yCoysHf11 N5 unter Vernachlassigung des C und O Anteils. Die Schicht besteht
demnach aus 77 % magnetischem Anteil der Zusammensetzung FeyCoss und 23 %
nicht-magnetischem HfygNs5o. Im Vergleich zur chemischen Zusammensetzung des
Targets (Fey5Cos5)s3Hf17 weist die Schicht einen leicht erhohten Co-Anteil auf.
Die kleineren Abweichungen zur Targetzusammensetzung kann auf eine unter-
schiedliche Ausbeute bei der atomaren Zerstdubung des Targets zuriickgefiihrt
werden. Die reaktive Schichtabscheidung in einer Ar- und No-Atmosphére fiihrt zur
Bildung einer nahezu stochiometrischen nicht-magnetischen HfN-Phase. Die sehr
geringe Abweichung von 2 At.-% bei den Messwerten ist auf die Messunsicherheit
der ESMA zurtickzufithren oder der tiberschiissige Stickstoff ist teilweise an den
Korngrenzen und in der FeCo-Phase gelost, so dass die Bildung einer stochiome-

trischen Phase angenommen werden kann.

Die dynamischen magnetischen Eigenschaften der FessCoysHf11N1o-Schichten auf
einem WC-Co- und Si-Substrat wurden mit dem in Abschnitt [6.4.3] beschrie-
ben Verfahren bestimmt. In Abbildung [7.2] ist der Real- und Imaginérteil der
frequenzabhéngigen komplexen Permeabilitat p*(f) fiir die beiden Schicht-Sub-
stratverbunde dargestellt. Die ferromagnetische FegoCoysHf;1N1o-Schicht auf dem
WC-Co-Substrat zeigt im Frequenzbereich von 50 MHz bis 5 GHz keine Signal-
antwort auf die Anregung mit einem elektromagnetischen Wechselfeld, obwohl
bei der Versuchsdurchfithrung darauf geachtet wurde, dass der magnetische An-

teil der elektromagnetischen Welle senkrecht zu der beim Gliithen im Magnetfeld
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7.1. Substrateinfluss

eingestellten Vorzugsrichtung einfallt. Im Vergleich zeigt die analog praparierte
Fe3sCoysHf11 N1o-Schicht auf dem Si-Substrat ein ausgeprigtes Resonanzverhal-
ten. Die magnetischen Momente in der Schichtebene werden zu einer homoge-
nen Prazession im dufleren magnetischen Wechselfeld angeregt, wie es nach der
Landau-Lifshitz-Gilbert Theorie fiir eine Schicht mit eingepragter Vorzugsrichtung
zu erwarten ist. Zur Bestimmung der Grenzfrequenzﬂ und der Halbwertsbreite
(FWHM) (engl.: Full Width at Half Maximum (FWHM)) der Absorptionskurve
wurde an den Imaginérteil der komplexen Permeabilitit eine Lorentzkurve an-
gepasst, was der Form der theoretischen Kurve aus der LLG in Abschnitt
entspricht. Fir die Grenzfrequenz f, ergibt sich ein Wert von 2,1 GHz und fiir
die FWHM erhalt man 0,3 GHz. Die Verbreiterung der Resonanzkurve entsteht
durch extrinsische und intrinsische Dampfungsmechanismen [40-42], sowie Wir-
belstrome, die in der Schicht entstehen. Bei einer Schicht im System Fe-Co-Hf-
N sind es unter anderem die nicht-magnetischen HfN-Korner, die Streuprozesse
hervorrufen [75]. Die Anfangspermeabilitat piane, die fiir niedrige Frequenzen am
Realteil abgelesen werden kann, liegt bei etwa 300. Der theoretische Wert fiir
die Kittel Resonanzfrequenz nach Gleichung und die Anfangspermeabilitat
nach Gleichung betragen 2,2 GHz und 310. Fiir die Berechnung der theo-
retischen Werte wurden die Messwerte fiir Mg und H, aus den VSM-Messungen
eingesetzt, die weiter unten im Text diskutiert werden. Der Vergleich zwischen der
theoretischen Resonanzfrequenz nach Kittel und dem Messwert zeigt eine gute
Ubereinstimmung. Die dynamischen Eigenschaften der Fes,CogsHfj1 Nqo-Schicht
auf dem Si-Substrat lassen sich demnach sehr gut durch das Landau-Lifshitz-
Gilbert Modell beschreiben. Es lasst sich daraus schlussfolgern, dass die Schicht
eine uniaxiale Anisotropie nach der Warmebehandlung im Magnetgeld aufweist, da
ansonsten keine Absorption der elektromagnetischen Welle beobachtbar ware. Aus
dem Resultat fiur die FesyCossHf11N12-Schicht auf dem WC-Co-Substrat bleibt die
Fragestellung offen, inwiefern das ferromagnetische WC-Co-Substrat mit einem
Co-Gehalt von etwa 10,5-Gew.-% die Schichteigenschaften beeinflusst, so dass die
Prézession der magnetischen Momente im Frequenzbereich von 50 MHz bis 5 GHz

vollig unterbunden wird.

2Der Begriff Grenzfrequenz umfasst das ferromagnetische Resonanzverhalten und den Einfluss
durch Wirbelstrome in der Schicht. Dieser Begriff wird deshalb im Folgenden anstelle der in der
Literatur iiblichen Bezeichnung als ferromagnetische Resonanz (FMR) (engl.:FerroMagnetic
Resonance (FMR) verwendet.)
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Abbildung 7.2.: Real- und Imaginérteil der komplexen Permeabilitiat einer
200nm dicken FezoCoysHf11No-Schicht auf einem a) WC-Co-Substrat und b)
Si-Substrat.

Um die statischen magnetischen Eigenschaften zu untersuchen, wurde an beiden
Schicht-Substratverbunden VSM Messungen durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind
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Abbildung 7.3.: Magnetische Hysteresekurven der leichten und schweren Po-

larisationsrichtung einer 200nm dicken Fesz;CoysHf;;Njo-Schicht auf einem a)
WC-Co-Substrat und b) Si-Substrat, gemessen mit dem VSM. In a) sind die

Hysteresekurven der leichten und schweren Polarisationsrichtung identisch.

in Abbildung dargestellt. Der Verlauf der Hysteresekurven der leichten und

schweren Polarisationsrichtung in a) der 200 nm dicken FegoCoysHf 1 N12-Schicht

auf einem WC-Co-Substrat zeigt ein halbhartmagnetisches |[16] Verhalten mit

einer Koerzitivfeldstarke im Bereich der negativen magnetischen Flussdichte von
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toH.— = 15mT und im Bereich der positiven Flussdichte von pugH.y = 12,5mT.
Die Probe ist trotz einer hohen magnetischen Flussdichte von 40 mT nicht in Sat-
tigung. Des Weiteren ist zwischen der leichten und schweren Polarisationsrichtung
kein Unterschied zu erkennen. Vergleicht man diesen Kurvenverlauf mit den Mess-
ergebnissen fiir die 200 nm dicke Fe3oCoysHf11N1o-Schicht auf einem Si-Substrat in
b), so stellt man einen vollig gegensétzlichen Verlauf der Hysteresekurven fest. Die
Probe in b) zeigt ein weichmagnetisches Verhalten der FessCoysHf 1 Nqo-Schicht
mit einer Koerzitivfeldstérke von pgH. = 0,2mT und einer Sattigungspolarisation
von 1,4 T. Die Richtung der leichten Magnetisierung ist eindeutig von der Richtung
der schweren Magnetisierung unterscheidbar, so dass nach dem Glithen im Ma-
gnetfeld bei 400 °C und 50 mT eine uniaxiale Anisotropie in der Schichtebene mit
einer magnetischen Flussdichte von poH, = 4,3mT vorliegt. Fiir die Genauigkeit
des Koerzitivfeldes und des Anistotropiefeldes ist ein Ablesefehler von 40,1 mT
respektive +0,3 mT anzunehmen. Der Messfehler fiir die Sattigungspolarisation
liegt bei 0,1 mT.

Zur Uberpriifung der statischen magnetischen Eigenschaften des HM-Substrats
wurde ein WC-Co-Substrat ohne Schicht mit dem VSM gemessen. Das Ergeb-
nis der Messung ist in Abbildung dargestellt. Das HM-Substrat weist ein
halbhartmagnetisches Verhalten mit einer Koerzitivfeldstarke im Bereich der
negativen magnetischen Flussdichte von pgH.. = 15mT und im Bereich der
positiven Flussdichte von pgH., = 12,5mT auf. Das halbhartmagnetische Ver-
halten kommt durch den ferromagnetischen Co-Binderanteil von 10,5-Gew.-%
zustande. Co wird typischerweise zur Herstellung von Speichermedien in Kom-
bination mit Seltenerdmetalle verwendet, die aufgrund ihrer hartmagnetischen
Eigenschaften als Permanentmagnete gut geeignet sind [322]. Diinne Co-Filme
weisen eine Koerzitivfeldstiarke von bis zu 100 mT [323] und Co-Nanopartikel von
50mT bis 145mT [324] auf. Des Weiteren erkennt man in der Abbildung, dass
das ferromagnetische Substrat trotz einer externen magnetischen Flussdichte von
40mT noch nicht in Sattigung ist. Die Sattigungspolarisation liegt schatzungsweise
zwischen 0,15 und 0,2 T. Die geringe Polarisation ist dadurch begriindet, dass die
Magnetisierung durch die Anzahl magnetischer Momente pro Volumen definiert
ist, wie es in Abschnitt beschrieben ist.
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Abbildung 7.4.: Magnetische Hysteresekurve eines WC-Co Substrates ohne
Schicht, gemessen mit dem VSM.

Vergleicht man die Hysteresekurve in Abbildung |7.4| mit der in Abbildung a)
fiir die Fe3oCoysHf 1 N1o-Schicht auf einem WC-Co-Substrat, so stellt man keinen
Unterschied fest. Das bedeutet fiir das Messergebnis des Schicht-Substratverbunds,
dass bei der Bestimmung der statischen magnetischen Eigenschaften der Schicht
mittels VSM nicht nur der ferromagnetische Schichtanteil, sondern auch der fer-
romagnetische Co-Anteil des Substrats erfasst wird. Subtrahiert man nun die
Messergebnisse fiir die Probe ohne Schicht von denen der Probe mit Schicht,
so sollte man als Ergebnis die Schichteigenschaften erhalten. Jedoch zeigen die
Ergebnisse nur das Rauschen der Messungen selbst. Dies liegt daran, dass das
Volumenverhaltnis von Substrat zu Schicht bei 2000 liegt. Demnach geht bei der
VSM-Methode der magnetische Schichtanteil trotz héherer magnetischer Polarisa-
tion in der Rauschamplitude des vom Substrat herrithrenden Messsignals unter.
Eine Aussage zu den statischen Eigenschaften des Schichtanteils lasst sich durch
Eliminierung des Substratanteils folglich nicht treffen. Die Ergebnisse zeigen, dass
die Charakterisierung der statischen magnetischen Eigenschaften mittels VSM fiir
die FezsCoysHE 11 N1o-Schicht auf dem WC-Co-Substrat ungeeignet ist.

Um dennoch die Schichteigenschaften auf dem WC-Co-Substrat bestimmen zu
konnen, eignet sich die in Abschnitt beschriebene MOKE-Messmethode. Mit
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Abbildung 7.5.: Magnetische Hysteresekurven der leichten und schweren Pola-
risationsrichtung einer 200 nm dicken Fez,CoysHf1;N;o-Schicht auf einem a) WC-
Co-Substrat und b) Si-Substrat, gemessen mit der MOKE-Methode.

dem MOKE kann lokal in einem kleinen Volumenbereich an der Oberflache der
Schicht die Hysteresekurve von ferromagnetischen Materialien aufgenommen wer-
den. Abbildung zeigt die Messergebnisse fiir die FegoCoysHf;1 Nyo-Schicht auf
einem a) WC-Co-Substrat und b) Si-Substrat. Fiir den Schicht-Substratverbund

in a) stellt man zwei verschiedene Hysteresekurven fiir die leichte und schwe-
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7.1. Substrateinfluss

re Polarisationsrichtung fest. Die beiden Polarisationsrichtungen kénnen jedoch
nicht eindeutig voneinander abgegrenzt werden, da die Kurvenverlaufe der jewei-
ligen Richtungen dhnliche Merkmale aufweisen. Beide Kurven sind im Bereich
der Ummagnetisierung zwischen —5mT und 5mT ausgerundet und zeigen einen
stetigen, schrittweisen Ubergang von der positiven zur entgegengesetzten Magneti-
sierungsrichtung. Die Koerzitivfeldstarke im Bereich der negativen magnetischen
Flussdichte liegt bei poH.- = 0,6 mT und im Bereich der positiven Flussdichte
von poH.. = 1,3mT. Das heifit, die Hysteresekurven sind in die Richtung der

positiven externen magnetischen Feldstarke verschoben.

Im direkten Vergleich dazu zeigen die Hysteresekurven fiir die leichte und schwere
Polarisationsrichtung fiir den Schicht-Substratverbund in b) ein anderes Verhal-
ten. Der Verlauf der Hysteresekurve fiir die leichte Polarisationsrichtung zeigt
eine sprunghafte Anderung der Magnetisierungsrichtung bei etwa 0mT und im
Bereich der Ummagnetisierung bleibt die Schicht fiir beide Polarisationsrichtun-
gen in Sattigung. Die Hysteresekurve fiir die schwere Polarisationsrichtung weist
einen stetigen nahezu linearen Ubergang von der positiven zur entgegengesetzten
Magnetisierungsrichtung auf. Die Koerzitivfeldstarke ist fiir beide Polarisations-
richtungen vernachléssigbar klein und entspricht pgH. ~ OmT. Die leichte und
schwere Polarisationsrichtung lassen sich klar unterscheiden, woraus sich eine

uniaxiale Anisotropiefeldstérke in der Schichtebene von poH, = 4,5mT ergibt.

Vergleicht man dieses Ergebnis mit den Ergebnissen der VSM-Messung des Schicht-
Substratverbunds in Abbildungb), so spiegeln sich die grundlegenden Merkmale
der Kurvenverlaufe und die eingepragte Anisotropie wider. Kleinere Unterschiede
lassen sich nur fiir die Koerzitivfeldstérke feststellen. Die bei der MOKE-Methode
verschwindende Koerzitivfeldstérke entspricht einem sehr weichmagnetischen Ver-
halten. Jedoch muss man hier anmerken, dass das Auflésungsvermogen aufgrund
einer groferen Schrittweite beim extern angelegten Magnetfeld im Fall vom MOKE
schlechter ist, als das vom VSM. Dadurch entspricht die Koerzitivfeldstarke bei der
MOKE-Messung einem Wert von pgH. ~ 0 mT. Des Weiteren konnen die Schichtei-
genschaften an der Oberfliche der FegsCoysHf11N1o-Schicht durch Oxidation leicht
verdndert sein, wodurch das Material an der Oberflache weichmagnetischer im Ver-

gleich zum Volumenmaterial ist. Qualitativ betrachtet lasst sich jedoch festhalten,
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dass sowohl die VSM- wie auch die MOKE-Messergebnisse die weichmagnetischen
Eigenschaften und die in die Schichtebene eingepréigte uniaxiale Anisotropie der
Fe3oCoysHf11N1o-Schicht auf einem Si-Substrat nach der Warmebehandlung im
Magnetfeld aufzeigen.

Im Gegensatz dazu weist die FezsCoysHf11N1o-Schicht auf dem WC-Co-Substrat
keine eindeutige uniaxiale Anisotropie auf und das Material ist magnetisch hérter.
Die schlechte Anisotropie in der Schichtebene erklirt die Hochfrequenzeigen-
schaften des Schicht-Subtratverbunds in Abbildung a). Ohne die uniaxiale
Anisotropie kann keine Absorption im Frequenzbereich 50 MHz bis 5 GHz beobach-
tet werden, wenn kein dufleres Feld zur Ausrichtung der magnetischen Momente
in der Schicht angelegt wird. Abschliefend lésst sich aus den hier gewonnenen
Erkenntnissen festhalten, dass die weichmagnetische FesoCoy5Hf11N1o-Schicht auf
einem Si-Substrat nach der Wérmebehandlung im Magnetfeld eine uniaxiale Ani-
sotropie aufweist, was zu einer ausgepréigten Resonanz bei (2,1 £+ 0,3) GHz und
einer Anfangspermeabilitat von iiber 300 fiithrt. Die analog préaparierte Schicht auf
einem WC-Co-Substrat hingegen weist keine uniaxiale Anisotropie und kein Hoch-
frequenzsignal auf. Eine Schlussfolgerung hieraus ist, dass das ferromagnetische
Substratmaterial mit der Schicht magnetisch wechselwirkt. Die Wechselwirkung
auflert sich dadurch, dass beim Magnetfeldglithen die Bildung einer anisotropen
Nahordnung gestort und die Entstehung der uniaxialen Anisotropie beeintréchtigt

werden.
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7.2. Magnetische Entkopplung mit einer
TiN-Zwischenschicht

Die Ergebnisse in Abschnitt einer FessCoysHf 1 N1o-Schicht, die direkt auf der
Oberflache des WC-Co-Substrats abgeschieden wurde, haben gezeigt, dass es zu ei-
ner unerwiinschten magnetischen Kopplung zwischen Substrat und Schicht kommt.
Die entstehende Wechselwirkung beeinflusst die thermische Einprédgung einer un-
iaxialen Anisotropie in die Schichtebene, was zu einem Verlust des Hochfrequenzsi-
gnals fiithrt. Um diese Problematik zu iiberwinden, wurde in dieser Arbeit zur Ent-
kopplung der Ansatz einer rdumlichen Trennung der magnetischen Funktionsschicht
vom Substrat durch Deposition einer nicht-magnetischen TiN-Zwischenschicht
gewahlt. Der Schichtaufbau ist schematisch in Abbildung [7.6] dargestellt. Die
Schichten wurden mittels der Magnetron-Hochleistungskathodenzerstdubung auf
WC-Co- und Si-Substraten hergestellt. Nach der Schichtabscheidung wurden die
Proben fiir 1 h bei 400 °C im Magnetfeld bei 50 mT warmenachbehandelt. Fiir die
Untersuchung der Entkopplung in Abhéngigkeit vom Abstand zwischen Substrat-
oberfliche und magnetischer Schicht wurde die Dicke der Zwischenschicht von

0,5 pm bis 5 pm (0,5 pm, 1 pm, 2 pm, 3 pm und 5 pm) variiert.

Die chemische Zusammensetzung der Zwischenschicht wurde mittels ESMA an
einer 1 pm dicken Schicht bestimmt. Die abgeschiedene Schicht im Stoffsystem
Ti-N setzt sich aus 47,7 At.-% Ti, 46,9 At.-% N und geringen oberflichennahen

Verunreinigungen von 0,8 At.-% C und 4,6 At.-% O, sowie einen verschwindend

Fe3yCossHf11N12 0,2 pm FesyCossHf11N12
$ 05 pm, 1 ym, $
Ti5oNs0 2 pm, 3 pm Ti5oNs0
v undb5pm ]
WC-Co-Substrat 400 pm Si-Substrat

A 4

Abbildung 7.6.: Prinzipieller Schichtaufbau zur raumlichen Trennung der
funktionellen FessCoysHt;1N1o-Decklage vom WC-Co-Substrat mit einer TisgNso-
Zwischenschicht. Der selbe Schichtaufbau wurde fiir Referenzanalysen auf Si-

Substraten gewahlt.
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kleinen Anteil von unter 0,1 At.-% Ar zusammen. Vernachlassigt man die C und O
Verunreinigungen, erhélt man fiir die elementare Zusammensetzung TisoN5q. Die
reaktive Schichtabscheidung in einer Ar- und Ny-Atmosphére fithrt zur Bildung
einer stochiometrischen TiN-Phase und ist vergleichbar mit der Zusammensetzung

des verwendeten Targets.

Die auf den Si-Substraten (mit einer 1 pm dicken thermischen SiOs-Schicht) abge-
schiedenen Schichtverbunde weisen nach der Warmebehandlung im Magnetfeld
deutliche Risse auf, die tiber die ganze Oberflache verteilt sind. Die Risse entstehen
wahrend der Warmebehandlung an der Grenzfliche zwischen dem Substrat und
der TiN-Zwischenschicht aufgrund von Zugspannungen. Diese werden durch die
unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten der beiden Materialien
hervorgerufen. Die Ausdehnungskoeffizienten unterscheiden sich um eine Gro-
Benordnung. Fiir SiO,, das als Material an der Substratoberflache fiir thermisch
oxidiertes Silizium angenommen wird, findet man in der Literatur einen Wert von
0,52 ppm K1 [312], fiir reines Si 2,6 ppm K~ [325] und fiir TiN 9,35 ppm K~! [135].
Im Vergleich dazu haben die verwendeten WC-C-Substrate einen Ausdehnungs-
koeffizient im Bereich von 5ppm K™ bis 55ppm K~ [257,258], wodurch der
Unterschied zum TiN relativ gering ist. Die Schichtverbunde auf dem HM-Substrat
zeigen nach der Wéarmebehandlung keine Risse. Aufgrund der Rissbildung im Fall
von den Si-Substraten beschréankt sich die Charakterisierung der magnetischen Fi-
genschaften der FespCoysHf 1 Nio-Schichten im Folgenden auf die Schichtverbunde,
die auf den HM-Substraten abgeschieden wurden.

Die Ergebnisse zu den dynamischen magnetischen Eigenschaften einer 200 nm
dicken FesyCoy5Hf11N12-Schicht mit unterschiedlich dicken TiN-Zwischenschichten
auf WC-Co-Substraten sind in Abbildung [7.7] dargestellt. Auf den ersten Blick
stellt man fest, dass die Schicht-Substratverbunde bereits ab einer TiN-Schicht-
dicke von 0,5 pm eine Resonanz im Bereich zwischen 2 und 3 GHz aufweisen. Die
Deposition der Zwischenschicht entkoppelt demnach die ferromagnetische Schicht
vom WC-Co-Substrat, so dass ein von der Schicht herriihrendes Hochfrequenzsignal
gemessen werden kann. Vergleicht man den Verlauf der gemessenen Imaginérteile
der komplexen Permeabilitit, die die Absorption des anregenden elektromagne-

tischen Wechselfeldes von der ferromagnetischen Schicht wiedergeben, fir die
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Abbildung 7.7.: Real- und Imaginarteil der komplexen Permeabilitéit einer
200nm dicken FezsCoysHf;1Nio-Schicht mit einer a) 0,5pm, b) 1um, ¢) 3 pm und
d) 5 pm dicken TisgNso-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.

verschiedenen Schichtverbunde miteinander, so stellt man im Fall der 1 pm dicken
TiN-Zwischenschicht ein Optimum fest. Bei diesem Schichtaufbau ergibt sich
eine Grenzfrequenz von 2,5 GHz. Die Halbwertsbreite des Imaginérteils liegt bei
1,7 GHz. Die Anfangspermeabilitit liegt bei tiber 300, was mit der vergleichbaren
Schicht auf dem Si-Substrat iibereinstimmt. Im Vergleich zum Resonanzverhalten
der Fe3oCoysHf11N19-Schicht auf der Si-Substratoberflache, das in Abbildung b)
im vorherigen Abschnitt abgebildet ist, ist das Hochfrequenzsignal etwas verbrei-
tert und weniger ausgepréagt. Des Weiteren beobachtet man, dass mit zunehmender
TiN-Schichtdicke der Imaginarteil beachtlich breiter wird und die Grenzfrequenz
sich zu niedrigeren Frequenzen verschiebt. Im Fall der 5 nm dicken Zwischenschicht

ist die Kurve derart verbreitert, dass die Resonanz kaum noch zu erkennen ist.
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Als zentrales Ergebnis lasst sich an dieser Stelle dennoch festhalten, dass die Ent-
kopplung mit TiN-Zwischenschichten erste Erfolge in Bezug auf die Entkopplung
des Hochfrequenzsignals auf einem WC-Co-Substrat zeigen. Der Schichtverbund
mit einer 1 pm dicken TiN-Zwischenschicht weist eine Grenzfrequenz auf, was auf
eine in die Schicht eingepréigte uniaxiale Anisotropie schlieffen lasst. Es bleibt
an dieser Stelle die Frage offen, warum sich das Resonanzverhalten mit zuneh-
mender TiN-Schichtdicke verschlechtert, obwohl die uniaxiale Anisotropie nach
den Erkenntnissen aus den HF-Messungen vorhanden ist und die Kopplung zwi-
schen Substrat und Schicht mit zunehmendem Schicht-Substratabstand schwécher
werden miisste. Um dieser Fragestellung weiter nachzugehen wurden MOKE Mes-
sungen, Aufnahmen mit dem Lichtmikroskop und Roéntgenbeugungen an den
Schicht-Substratverbunden erstellt. Dariiber hinaus wurde die elektrische Leitfé-
higkeit des Schichtmaterials und des WC-Co-Substrats untersucht. Die Ergebnisse

hierzu werden im Folgenden vorgestellt.

In Abbildung sind die mittels MOKE gemessenen Hysteresekurven fiir die
leichte und schwere Polarisationsrichtung einer 200 nm dicken FegsCoysHf11Nyo-
Schicht mit einer 3 pm dicken TiN-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat
dargestellt. Die Messergebnisse fiir den doppellagigen Schichtverbund auf dem
WC-Co-Substrat zeigen, dass die leichte Polarisationsrichtung eindeutig von der
schweren Polarisationsrichtung unterscheidbar ist, ahnlich wie es fiir die Hysterese-
kurven der einlagigen Schicht auf dem Si-Substrat in Abbildung in Abschnitt
der Fall ist. Der Hystereseverlauf fiir die leichte Polarisationsrichung zeigt eine
sprunghafte Anderung der Magnetisierungsrichtung bei 1,37 mT und —0,86 mT. Im
Bereich vor und nach dem Ummagnetisierungsbereich ist die Schicht in Sattigung.
Die Hysteresekurve der schweren Polarisationsrichtung dndert sich ndherungsweise
linear im Bereich von 5mT bis —5mT von der positiven Magnetisierungsrichtung
in die entgegengesetzte Magnetisierungsrichtung. Die Koerzitivfeldstarke ist im
Vergleich zu der einlagigen Schicht auf dem Si-Substrat erhoht und weist eine
Asymmetrie auf. Aus der Abbildung ergibt sich eine Koerzitivfeldstérke im Bereich
der negativen magnetischen Flussdichte von poH.- = 0,86 mT und im Bereich der

positiven Flussdichte von pgH.; = 1,37 mT.

Im Gegensatz zu den Hysteresekurven des magnetisch gekoppelten Schicht-Sub-
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Abbildung 7.8.: Anomale Hysteresekurven der leichten und schweren Polarisa-
tionsrichtung einer 200 nm dicken FesoCoysHf;1N1o-Schicht mit einer 3 pm dicken
TiN-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat, gemessen mit dem MOKE.

stratverbunds in Abbildung[7.5]a) in Abschnitt [7.1] weisen die Hysteresekurven fiir
den doppellagigen Schichtverbund in Abbildung a) mehr Ubereinstimmungen
mit den Hysteresekurven der weichmagnetischen ferromagnetischen Schicht mit
einer uniaxialer Anisotropie auf einem Si-Substrat auf. Die Ergebnisse entsprechen
damit eher den Erwartungen fiir eine entkoppelte ferromagnetische Schicht mit
uniaxialer Anisotropie. Dennoch gibt es beachtliche Unterschiede. Zum einen ergibt
sich eine hohere Koerzitivfeldstiarke und zum anderen andert sich die Magneti-
sierungsrichtung der Schicht ohne Richtungsdnderung des externen angelegten
Magnetfeldes, was durch die eingezeichneten Pfeile in Abbildung a) angedeutet

ist. Dies entspricht einem anomalen Ummagnetisierungsprozess.

Die Ergebnisse fiir die statischen magnetischen Eigenschaften der doppellagigen
Schichtverbunde auf dem WC-Co-Substrat mit 0,5 pm, 1 pm, 2 pm und 5 pm dicken
TiN-Zwischenschichten sind von der Form und den Merkmalen der Hysteresekur-
ven in Abbildung a) vergleichbar. Der einzige Unterschied, den man bei der
Auswertung feststellt, sind Abweichungen bei der Koerztivfeldstarke. Die Werte
der Koerztivfeldstarke im Bereich der negativen magnetischen Flussdichte und
im Bereich der positiven Flussdichte sind in Abhéngigkeit der TiN-Schichtdicke
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Tabelle 7.1.: Koerzitivfeldstiarke poH. und poH., in Abhédngigkeit der TiN-
Zwischenschichtdicke auf einem WC-Co-Substrat.

Dicke der TiN Zwischenschicht

TiN 0,5 pm 1pm 2 pm 3 pm 5 pum

fioH._ in mT 1,35 1,36 092 086 0,09
toH.s in mT 1,77 183 1,36 1,37 0,56

in Tabelle [7.1] zusammengefasst. Die Auswertung der Koerzitivfeldstarke zeigt,
dass sich die Werte ab einer Schichtdicke > 1pm signifikant mit zunehmender
Schichtdicke andern. Diese Beobachtung zeigt sich auch bei den Ergebnissen der
Hochfrequenzeigenschaften fiir diese Schichtverbunde. Das Resonanzverhalten wird

ab einer Zwischenschichtdicke > 1 pum beachtlich schlechter.

Da bei den statischen Messungen ein Einfluss durch elektrische Wirbelstrome
oder andere Induktionseffekte ausgeschlossen werden kann, liegt die Vermutung
nahe, dass die Anderung in der Koerzitivfeldstirke durch die Schichtmorphologie
entsteht. Um das zu verifizieren, wurde mit einem Lichtmikroskop die Schichto-
berflaiche untersucht. Die Ergebnisse fiir den doppellagigen Schichtverbund mit
einer 1 pm dicken und 3pm dicken TiN-Schicht sind in Abbildung [7.9] dargestellt.

Abbildung 7.9.: Lichtmikroskopische Aufnahmen von der Schichtoberfliche der
200nm dicken FesyCoysHf11N2-Schicht mit einer a) 1pm und b) 3pm dicken
TiN-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. Der Inset in a) zeigt eine REM-

Aufnahme bei 5000-facher VergréBerung von einem Loch im Schichtverbund.
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Die lichtmikroskopischen Aufnahmen zeigen, dass Poren im Schichtverbund bei
der Herstellung der Schichten mittels Magnetron-Hochleistungskathodenzerstéu-
bung entstehen. Im Fall der 1 pm dicken TiN-Schicht ergibt sich eine mittlere
Porendichte von 34mm~2 und die Poren nehmen einen Flichenanteil von etwa
1,5% ein. Mit zunehmender Schichtdicke erhoht sich die Porendichte auf 94 mm™—2
und die Poren entsprechen einem Flachenanteil von 6,8 % im Fall der 3pm di-
cken TiN-Schicht. Die nicht-magnetischen Einschliisse in Form von Poren in
einem ferromagnetischen Film fiihren zu Entmagnetisierungseffekten [326], die die
homogene Ausrichtung der magnetischen Momente in einem ferromagnetischen
Material mit uniaxialer Anisotropie storen. Im Extremfall entstehen durch die
nicht-magnetischen Poren magnetisch frustrierte Systeme, wie zum Beispiel Spin-
Eisﬂ Strukturen [327]. In der angegebenen Literaturquelle wird gezeigt, dass bei
hexagonal angeordneten nicht-magnetischen Poren die resultierende magnetische
Momente eines ferromagnetischen Fe-Films eine typische ,Zwei-rein-Zwei-raus
Spinorientierung®“ aufweisen, woraus eine magnetische Frustration resultiert. Dies
ist nicht zu verwechseln mit dem klassischen Spin-Eis, bei dem Tetraeder oder
Dreiecke aus Ionen nicht verschwindende Spins aufweisen, &hnlich der geometri-
schen Frustration bei der Stuktur von Eis (Pauling). Im Fall dieser Poren, die in
einem ferromagnetischen Fe-Film prépariert wurden, zeigt sich, dass durch die
Entstehung von Spin-Eis Strukturen die Koerzitivfeldstarke mit zunehmendem
Lochdurchmesser ansteigt [327]. In [327] ist dartiber hinaus sehr eindrucksvoll auf-
gezeigt, wie die Poren die Richtung der Magnetisierungsvektoren der magnetischen
Momente beeinflussen. Die Erkenntnisse aus der Untersuchung der Oberfliche der
Schichtverbunde mit dem Lichtmikroskop liefern damit eine erste Erklarung fiir
die Anderung der Koerzitivfeldstiarke und die Verschlechterung des Resonanzver-
haltens im Hochfrequenzbereich mit zunehmender TiN-Schichtdicke. Als zentrales
Ergebnis lésst sich an dieser Stelle festhalten, dass der Anstieg der Anzahl an
Poren im Schichtverbund die Koerzitivfeldstiarke verdndert und die Poren die
uniaxiale Anisotropie in der Filmebene storen, was zu einer Verschiebung der

Grenzfrequenz zu niedrigeren Frequenzen und eine Verbreiterung der Resonanz-

3magnetischfrustriertes System, hiufig Tetraeder oder Dreiecke aus Ionen mit nichtverschwin-
denden Spins (analog der Struktur von Eis - geometrische Frustration). Im Fall von Pin-holes
in einem ferromagnetischen Film kommt es aufgrund von langreichweitigen magnetischen
Dipolwechselwirkungen, und nicht durch Austauschwechselwirkungen der néchsten Nachbarn,
zu einer Frustration der magnetischen Momente, so dass es zu einer ,,Zwei-rein-Zwei-raus
Spinorientierung® kommt.
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7. Ergebnisse

kurve zur Folge hat. Dartiiber hinaus entstehen durch die nicht-magnetischen
Einschliisse zusétzliche Streuzentren, so dass eine erhéhte Zweimagnonenstreuung
stattfindet. Dies trigt ebenfalls zu einer Verbreiterung der Resonanzkurve bei. Zur
Reduzierung der Poren beziehungsweise Pin-holes eignet es sich die Targets seitlich
zu den beschichtenden Substrate anzuordnen und nicht wie in der verwendeten
Versuchsanlage tiber den Substraten. Dadurch kénnen entstehende Flitter eher von
der Substratoberfliche ferngehalten werden, so dass die Entstehung von Pin-holes
reduziert werden kann. Dartiber hinaus ermoglichen andere PVD-Methoden wie
zum Beisiel das HiIPIMS-Verfahren eine Schichtherstellung mit einem dichteren

und homogeneren Gefiige.

Zur Charakterisierung der Kristallstruktur der FezyCossHf;1 N2 / TiN-Schicht-
verbunde wurden XRD-Messungen geméaf der in Abschnitt [6.3.4] beschriebenen
Methode durchgefiihrt. Die FegsCoysHf11N1o-Schicht mit einer Dicke von 200 nm
und einer Korngrélen von unter 200 nm [75] sind réntgenamorph, so dass eine
Auswertung der Kristallstruktur und Phasenzusammensetzung mittels XRD in
Bragg-Brentano Geometrie nicht moglich ist. Die Ergebnisse der XRD-Messung
an der TiN-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat und Si-Substrat sind
in Abbildung dargestellt. Zum Vergleich sind die XRD-Messungen fiir das
jeweilige Substrat ohne Schicht im Rontgendiffraktogramm mit abgebildet. Um die
Rontgenreflexe, die von der Schicht herrtihren, zuordnen zu kénnen, wurde aus der
Datenbank die Referenz mit der PDF-Nummer #00-038-1420 fiir kubisches TiN
verwendet. Die theoretischen Positionen des (111), (200), (220), (311) und (222)
Rontgenreflexes fiir TiN kénnen eindeutig den beobachteten Beugungsreflexen
zugeordnet werden. Demnach entsteht sowohl auf dem WC-Co- wie auch auf dem
Si-Substrat eine TiN-Phase, die ein kfz Gitter mit zweiatomiger Basis aufweist,
was der NaCl-Struktur entspricht. Anhand der Intensitidten der verschiedenen
Reflexe lésst sich eine bevorzugte Wachstumsrichtung der TiN-Kérner mit {111}-

Orientierung erkennen.

Zur Untersuchung der elektrischen Leitfahigkeit der FezsCogsHf11Nqo- und der TiN-
Schicht wurde der spezifische elektrische Widerstand mit der in Abschnitt
beschriebenen Vierpunkt-Messmethode bestimmt. Die elektrische Leitfahigkeit hat

im Allgemeinen einen entscheidenden Einfluss auf die Hochfrequenzeigenschaften
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7.2. Magnetische Entkopplung mit einer TiN-Zwischenschicht
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Abbildung 7.10.: Réntgendiffraktogramme von der TiN-Zwischenschicht auf
einem a) WC-Co- und b) Si-Substrat. Die in schwarz aufgetragene Intensitét
entspricht der XRD-Messung fiir das jeweilige Substrat ohne Schicht. In griin
sind die Ergebnisse fiir das entsprechende Substrat mit Schicht aufgetragen. Die
theoretischen Positionen der Réntgenreflexe fiir kubisches TiN (#00-038-1420)

sind gestrichelt dargestellt.

der ferromagnetischen Schicht. Bei der Untersuchung der dynamischen Eigen-

schaften ist der Schicht-Substratverbund einem elektromagnetischen Wechselfeld
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7. Ergebnisse

ausgesetzt. Das zeitabhéngige Magnetfeld induziert Wirbelstrome in allen elek-
trisch leitfahigen Materialien, die zu einer Dampfung der homogenen Préazession

der magnetischen Momente in einem ferromagnetischen Film fithren [43].

Die Vierpunkt-Widerstandmessungen ergeben fiir die FegsCoysHf;1N1o-Schicht
einen spezifischen elektrischen Widerstand von 100 €2 cm, was deutlich hoher als
die zu erwartende Werte fiir FeCo mit 1,95 p2 cm [272] und HfN mit 33 p2 cm [135]
ist. Der Unterschied zu den Literaturwerten lasst sich durch eine andere Korngrofie
und die damit verbundene Korngrenzleitfahigkeit begriinden. Die mittlere Korn-
grofle der hergestellten nanokristallinen FegoCoysHf 1 Nyo-Schicht liegt unterhalb
10nm [75], wodurch die elektrische Leitfiahigkeit verringert wird, was sich anhand
des hoheren spezifischen elektrischen Widerstands widerspiegelt. Anhand dieses
Ergebnises ist davon auszugehen, dass Wirbelstrome in der Schicht entstehen, was
auch vergleichbare Untersuchungen in [39] zeigen. Jedoch ist die Dampfung der
ferromagnetischen Resonanz fiir hinreichend diinne Schichten vernachléassigbar
klein [39,144]. Lock [43] konnte beispielsweise zeigen, dass fiir elektrisch leitfahige
ferromagnetische Filme mit einem spezifischen Widerstand von 20 n{2 cm die kriti-
sche Schichtdicke bei 600 nm liegt. Erst oberhalb der kritischen Schichtdicke sind
die Wirbelstrome mafigebend fiir den Dampfungsmechanismus bei der Prézessions-
bewegung der magnetischen Momente im elektromagnetischen Wechselfeld. Fiir
Schichtdicken, die deutlich diinner als 600 nm sind, dominieren andere Mechanis-
men bei der Dampfung. Fir eine Schichtdicke von 200 nm und einem spezifischen
Widerstand von 100 pf2 cm ist demnach davon auszugehen, dass die Démpfung

durch Wirbelstrome in der FessCoysHf 1 N1o-Schicht vernachlassigbar ist.

Fiir die TiN-Schicht erhélt man 72 p€2 cm, was zumindest von der Grofenordnung
vergleichbar mit dem Literaturwert von 20 n€2 cm [135] ist. Der spezifische elektri-
sche Widerstand fiir das WC-Co-Substrat ist etwas geringer und betragt 1512 cm
und stimmt damit sehr gut mit dem Literaturwert von 20 p{2cm [259] tiberein.
Die Leitfahigkeit fiir das Substrat und der Zwischenschicht ist vergleichbar mit
der Leitfahigkeit der ferromagnetischen Schicht. In einem elektromagnetischen
Wechselfeld ist deshalb davon auszugehen, dass in der Zwischenschicht und dem

Substrat Wirbelstrome entstehen.
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7.2. Magnetische Entkopplung mit einer TiN-Zwischenschicht

Zusammenfassend lasst sich fur den FesyCoysHf 1 Nio- und TiN-Schichtaufbau auf
dem WC-Co-Substrat festhalten, dass die Entkopplung mit der Zwischenschicht
gelingt und zu einem messbaren Hochfrequenzsignal fithrt, was auf eine thermisch
induzierte uniaxiale Anisotropie in der ferromagnetischen Schicht schlieffen lasst,
im Gegensatz zu Abbildung [7.2] Die Anfangspermeabilitit betragt etwa 300 fiir
die ferromagnetische Schicht auf dem HM-Substrat. Die MOKE-Messungen haben
gezeigt, dass die Form und Merkmale der Hysteresekurven Ahnlichkeiten mit
den zu erwartenden Hysteresekurven fiir eine ferromagnetischen Schicht mit einer
uniaxialen Anisotropie aufweisen. Ungeklart bleibt an dieser Stelle jedoch, warum
die Hysteresekurven des entkoppelten Schicht-Substratverbunds anomale Umma-
gnetisierungsprozesse aufzeigen. Auf dieses Phanomen wird im Abschnitt naher
eingegangen. Die Untersuchungen der Schichtoberfliche mit dem Lichtmikroskop
haben gezeigt, dass Poren in den abgeschiedenen Schichtverbunden vorhanden sind,
die die uniaxiale Anisotropie storen und Entmagnetisierungseffekte verursachen,
was sich sowohl auf die Koerzitivfeldstérke wie auch auf das Resonanzverhalten der
ferromagnetischen Schicht auswirkt. Die Ergebnisse der Widerstandsmessungen
haben gezeigt, dass die Wirbelstrome in der ferromagnetischen Schicht keinen
beachtlichen Einfluss auf die Dadmpfung haben. Jedoch entstehen in der Zwischen-
schicht und im Substrat Wirbelstrome im elektromagnetischen Wechselfeld. Die
Auswirkungen dieser Wirbelstrome auf das Resonanzverhalten erfordern weitere

Untersuchungen.

Im néchsten Abschnitt werden Schichtverbunde mit einer elektrisch isolierenden
amorphen SiO,-Zwischenschicht untersucht. Amorphe SiOs-Schichten bieten die
Moglichkeit geschlossene, dicke Filme abzuscheiden, so dass Entmagnetisierungsef-
fekte und Storungen der uniaxialen Anisotropie durch Poren in der ferromagne-
tischen Schicht vermieden werden konnen. Mit diesem Zwischenschichtmaterial
sollen die grundlegenden physikalischen Effekte, die zur Dampfung des Hoch-
frequenzsensorsignals der ferromagnetischen Schicht auf einem WC-Co-Substrat

fiihren, geklédrt werden.
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7. Ergebnisse

7.3. Entkopplung mit einer SiO,-Zwischenschicht

Die Ergebnisse in Abschnitt des FesyCoysHf11N1s / TiN-Schichtverbunds ha-
ben gezeigt, dass eine Entkopplung der ferromagnetischen Schicht vom Substrat
durch die Deposition einer Zwischenschicht moglich ist. Um die grundlegenden
physikalischen Effekte zu erforschen, die zur Dampfung des Hochfrequenzsignals
der ferromagnetischen Schicht mit einer Zwischenschicht auf dem WC-Co-Substrat
beitragen, werden in diesem Abschnitt die Ergebnisse zur Entkopplung der fer-
romagnetischen Schicht vom HM-Substrat mit nicht-magnetischen, elektrisch
isolierenden amorphen Zwischenschichten des Stoffsystems Si-O vorgestellt. Der
Schichtaufbau ist schematisch in Abbildung abgebildet. Die Schichten wur-
den mittels der Magnetron-Hochleistungskathodenzerstaubung auf WC-Co- und
Si-Substraten hergestellt. Nach der Schichtabscheidung wurden die Proben fiir 1h
bei 400 °C im Magnetfeldofen bei 50 mT warmebehandelt. Fiir die Untersuchung
der Entkopplung in Abhédngigkeit vom Abstand zwischen Substratoberfliche und
magnetischer Deckschicht, wurden sechs Zwischenschichten mit Dicken von 0,5 pm,

1pm, 2um, 3um, 5 um und 10 pm eingesetzt.

Die elementare Zusammensetzung der Zwischenschicht aus dem Stoffsystem Si-O
wurde mittels ESMA an einer 3 um dicken Referenzschicht bestimmt. Die Mess-
ergebnisse ergeben eine Zusammensetzung von 34,0 At.-% Si, 64,0 At.-% O und
vernachlassigbar geringe Verunreinigungen von 0,2 At.-% C, 0,6 At.-% N und 1,2
At.-% Ar. Die Schichtzusammensetzung ergibt sich demnach zu Siz5Ogs, was unter
Berticksichtigung der Messfehler als SiO; angenommen werden kann und mit der

Zusammensetzung des verwendeten Targets iibereinstimmt.

Fe32CoyssHf11 N2 0,2 pm I Fe32CossHf11 N2

' 0,5 pm, 1 pm,
2 pm, 3 pm
5 pm und 10 pm

WC-Co-Substrat 400 pm

Abbildung 7.11.: Prinzip des Schichtaufbaus fiir die Entkopplung der
Fe3yCoysHE; 1 Nio-Schicht vom WC-Co-Substrat mit einer SiO,-Zwischenschicht.
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7.3. Entkopplung mit einer SiOs-Zwischenschicht

Die auf den Si-Substraten hergestellten Schichtverbunde zeigen unabhéngig von der
SiO5-Schichtdicke fiir die dynamischen und statischen magnetischen Eigenschaften
dieselben Ergebnisse, wie man sie fiir die FezsCogsHf11N1o-Schicht erhalt, welche
direkt auf der Si-Substratoberfliche abgeschieden wurde und in Abschnitt [7.1]
behandelt wurde. Im Anhang sind exemplarisch die Ergebnisse der HF-, VSM-
und MOKE-Messung fiir die FessCoysHf 1 N1o-Schicht mit der 10 pm dicken SiOs-
Zwischenschicht im Vergleich zu der Fe3yCoysHf11Nio-Schicht auf dem Si-Substrat
dargestellt. Den Ergebnissen zur Folge hat die SiOs-Zwischenschicht keinen Ein-
fluss auf die ferromagnetischen Schichteigenschaften, wenn der Schichtverbund auf

einem Si-Substrat abgeschieden wird.

Abbildung zeigt fir verschiedene SiOs-Zwischenschichten die dynamischen
magnetischen Eigenschaften der FessCogsHf11No-Schichten auf den WC-Co-Sub-
straten. Analog zu den TiN-Zwischenschichten stellt man fest, dass die ferroma-
gnetische Schichten durch die Entkopplung mit SiO, ab einer Schichtdicke von
0,5um ein eindeutiges Resonanzverhalten im Frequenzbereich von 50 MHz bis
5 GHz aufweisen. Auffallend ist die ausgepréigte Resonanz im Fall der 10 pm dicken
SiOy-Zwischenschicht. Anhand des Realteils stellt man fest, dass die Anfangper-
meabilitdt unabhangig von der Zwischenschichtdicke iiber 300 betragt. Vergleicht
man die aufgezeigten Imaginérteile der komplexen Permeabilitdt miteinander, so
stellt man eine Abhangigkeit des Resonanzverhaltens von der SiO,-Schichtdicke
fest. Um die Messergebnisse besser vergleichen zu konnen und die Abhéngigkeit von
der Dicke der Zwischenschicht evaluieren zu kénnen, wurde an die entsprechenden
Imaginérteile eine Lorentzkurve angepasst. Aus den Anpassungsparametern kann
die Grenzfrequenz und die FWHM bestimmt werden. Die Werte zur Grenzfrequenz
und FWHM sind in Tabelle zusammgefasst.

Die Grenzfrequenz in Abhéngigkeit der SiOs-Schichtdicke ist in Abbildung [7.13
dargestellt. Zum Vergleich sind die Ergebnisse der Auswertung der Grenzfrequenz
der FespCossHf;1N12-Schichten mit SiO,-Zwischenschichten auf den Si-Substraten
mitaufgetragen. Anhand des Schaubilds erkennt man, dass die Grenzfrequenz fiir
die Schichtverbunde auf den HM-Substraten fiir kleine SiO,-Schichtdicken zu héhe-

ren Grenzfrequenzen im Vergleich zu den Referenzschichten auf den Si-Substraten
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Abbildung 7.12.: Real- und Imaginéarteil der komplexen Permeabilitdt einer
200nm dicken FesyCoysHf;1N1o-Schicht mit einer a) 0,5 pm, b) 1um, ¢) 3pum und
d) 5pm dicken SiO,-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.

Tabelle 7.2.: Grenzfrequenz und FWHM fiir den Imaginérteil der komple-
xen Permeabilitdt der FessCoyusHf;;N{o-Schichten in Abhédngigkeit der SiOs-
Zwischenschichtdicke auf einem WC-Co- und Si-Substrat.

Dicke der SiO, Zwischenschicht

WC-Co-Substrat Opm  05pm 1pm 2pm 3pm S5pm 10 pm

fe in GHz 2,77 2,40 2,29 221 2,18 220
FWHM in GHz 1,58 1,19 0,64 056 049 0,39
Si-Substrat

fe in GHz 2,13 2,22 2,25 224 214 223 221
FWHM in GHz 0,30 0,29 0,39 0,29 0,27 0,30 0,28
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Abbildung 7.13.: Darstellung der Grenzfrequenz in Abhédngigkeit der SiO,-
Schichtdicke fiir die Schichtverbunde auf den HM-Substraten. Zum Vergleich sind
die Ergebnisse der Auswertung fiir dieselben Schichtverbunde auf den Si-Substraten
mitdargestellt. Die Grenzfrequenz wurde aus den Anpassungsparametern einer Lor-
entzkurve an die gemessenen Imaginarteile der komplexen Permeabilitéit bestimmt.
Die gestrichelten Linien sind als Hilfslinien fiir den Verlauf der Datenpunkte

eingezeichnet.

verschoben ist. Mit zunehmender SiO,-Schichtdicke fallt die Grenzfrequenz mo-
noton ab und néhert sich dem Mittelwert der Grenzfrequenz der Referenzproben
an. Bei einer SiOs-Schichtdicke von 0,5 pm auf dem WC-Co-Substrat weist die
Fe3oCoy5Hf11N1o-Schicht eine Grenzfrequenz von 2,77 GHz auf. Dieser Wert fillt
auf 2,20 GHz fiir die ferromagnetische Schicht mit einer 10 pm dicken Zwischen-
schicht ab und ist damit vergleichbar zum Mittelwert von 2,22 GHz der Schichten
auf den Si-Referenzsubstraten. Des Weiteren erkennt man, dass die Grenzfrequenz
der Schichtverbunde auf den WC-Co-Substraten bereits ab einer SiOs-Schichtdicke

von 3pm mit dem Mittelwert der Referenzproben iibereinstimmt.

Abbildung zeigt die Halbwertsbreite FWHM fiir die Imaginéarteile in Ab-
héngigkeit der SiOs-Schichtdicke. Die FWHM fiir die Schichtverbunde auf dem
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Abbildung 7.14.: Darstellung der Grenzfrequenz in Abhédngigkeit der SiOo-
Schichtdicke fiir die Schichtverbunde auf den HM-Substraten. Zum Vergleich sind
die Ergebnisse der Auswertung fiir dieselben Schichtverbunde auf den Si-Substraten
dargestellt. Die Grenzfrequenz wurde aus den Anpassungsparametern einer Lor-
entzkurve an die gemessenen Imaginarteile der komplexen Permeabilitit bestimmt.
Die gestrichelten Linien sind als Hilfslinien fiir den Verlauf der Datenpunkte

eingezeichnet.

WC-Co-Substrat zeigt dhnlich wie die Grenzfrequenz einen streng monotonen
abfallenden Verlauf mit zunehmender Zwischenschichtdicke. Bei 0,5 pm liegt die
FWHM bei 1,58 GHz. Diese verringert sich auf einen Wert von 0,39 GHz durch
die Entkopplung mit einer 10 pm dicken SiOs-Zwischenschicht. Ab einer Zwischen-
schichtdicke von 3 pm fallt die FWHM unter 0,6 GHz und weicht um weniger als
260 MHz vom Mittelwert von 0,30 GHz der FWHM fiir die Referenzschichten auf
den Si-Substraten ab. Die Abweichung zum Mittelwert der Referenzschichten ist
dann geringer als 100 %. Damit die Abweichung unter 37 % absinkt, was dem
1/e-fachen des Mittelwerts entspricht, muss die SiOg-Schichtdicke grofer als 5 pm

gewihlt werden.

Aus den hier aufgezeigten Ergebnissen und den daraus gewonnenen Erkenntnissen
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7.3. Entkopplung mit einer SiOs-Zwischenschicht

wurde ein anschauliches physikalisches Modell entwickelt, das im nachsten Kapitel
beschrieben wird. Das Modell umfasst die Erklarung zur Fragestellung, warum sich
die Halbwertsbreite und die Grenzfrequenz in Abhéngigkeit der SiOs-Schichtdicke

andern.

Fiir die Untersuchung der statischen magnetischen Eigenschaften wurden MOKE-
Messungen an den Schicht-Susbtratverbunden durchgefithrt. Abbildung zeigt
Messergebnisse fiir die leichte und schwere Polarisationsrichtung einer 200 nm
dicken FessCoy5Hf11N19-Schicht mit einer 3 pm dicken SiOs-Zwischenschicht auf
einem WC-Co-Substrat. Das Ergebnis des doppellagigen Schichtverbunds auf
dem WC-Co-Substrat ist vergleichbar zu dem in Abschnitt gezeigten MOKE-
Messungen des Schichtsystems mit einer TiN-Zwischenschicht. Der Hysterese-
verlauf der leichten Polarisationsrichtung weist eine sprunghafte Anderung der
Magnetisierungsrichtung bei 1,86 mT respektive bei —1,61 mT auf. Im Bereich
vor und nach der Ummagnetisierung ist die FegoCoyssHf11N1o-Schicht in Sattigung.
Die Hysteresekurve der schweren Polarisationsrichtung andert sich nahezu linear

im Bereich von 5mT bis —5mT. Die Koerzitivfeldstarke ist im Vergleich zu der
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Abbildung 7.15.: Anomale Hysteresekurven der leichten und schweren Polarisa-
tionsrichtung einer 200 nm dicken FessCoysHf;1N1o-Schicht mit einer 3 pm dicken
SiOs-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat, gemessen mit dem MOKE.
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Referenzschicht auf einem Si-Substrat in Abbildung [7.5 b) in Abschnitt [7.1| erhoht
und die Hysteresekurven sind leicht in Richtung der positiven Feldstérke des
extern angelegten Magnetfeldes verschoben. Dies fiihrt zu einer Asymmetrie in der
Koerzivfeldstarke, was bedeutet, dass der Betrag von pgH._ kleiner als poH., ist.
Die eingezeichneten Pfeile deuten auf das anomale Ummagnetisierungsverhalten
hin, was auch bei der Entkopplung mit TiN zu beobachten ist. Fiir die anderen
Zwischenschichtdicken von 0,5 pm, 11m, 2pm, 5um und 10 pm sind die Hyste-
resekurven identisch. Der wesentliche Unterschied der statischen Eigenschaften
der Schichtverbunde mit der SiOs-Zwischenschicht im Vergleich zu denen mit
der TiN-Zwischenschicht zeigt sich bei den Koerzitivfeldstarken, die in Tabelle
[7.3] zusammengefasst sind. Im Gegensatz zu den Ergebnissen, die man fir die
ferromagnetische Schicht mit der TiN-Zwischenschicht erhélt, sind die Werte der
Koerzitivfeldstarke im Fall der SiOs-Zwischenschicht unabhéngig von der Schicht-
dicke. Der Mittelwert betragt < poH.- = 1,4mT > und < poHc4 = 1,7mT >.
Bis zu einer Schichtdicke von 1pm sind die Werte fiir den Schichtverbund mit
SiOy in guter Ubereinstimmung mit denen des TiN-Schichtverbunds. Danach
weichen die Werte stark voneinander ab, was auf die Zunahme der Poren im

TiN-Schichtverbund zuriickzufiithren ist.

Den Beweis zu dieser Schlussfolgerung liefern die in Abbildung dargestell-

ten lichtmikroskopischen Aufnahmen von der Oberfliche der FesyCossHf11Nqo-

Abbildung 7.16.: Aufnahmen mit dem Lichtmikroskop von der Schichtoberfliche
der 200 nm dicken FesyCoysHf;1N12-Schicht mit einer a) 1 um und b) 3um dicken
SiO,-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.
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7.3. Entkopplung mit einer SiOs-Zwischenschicht

Schicht mit einer a) 1 pm und b) 3pm dicken SiOy-Zwischenschicht auf den WC-
Co-Substraten. Die Aufnahmen zeigen, dass im Fall der SiO,-Schicht eine ver-
nachléassigbare kleine Anzahl von nicht-magnetischen Einschliissen in Form von
Poren im Schichtverbund sowohl fiir die 1 pm wie auch 3 pm dicke Zwischenschicht
entstehen. Demnach konnen Entmagnetisierungseffekte und Stérungen der uni-
axialen Anisotropie fiir die homogen ausgerichteten magnetischen Momente in der
Fe3oCoy5Hf11 N1o-Schicht ausgeschlossen werden. Demzufolge erwartet man keine
Anderungen bei den statischen magnetischen Eigenschaften, wie es die Werte in
Tabelle zeigen. Hingegen entsteht bei TiN-Schichten, die dicker als 1 pm sind,
eine kritische Anzahl an Poren, die die statischen und dynamischen magnetischen
Eigenschaften mafigeblich beeinflussen. Bei TiN-Schichten die 1 pm oder diinner
sind, ist der Einfluss der Poren vernachlissigbar, was sich anhand der Ubereinstim-
mung der statischen magnetischen Eigenschaften der FessCoysHf 1 N1s-Schichten
auf TiN- und SiOo-Zwischenschichten zeigt. Ungeklart bleibt an dieser Stelle die
Frage, warum die Asymmetrie und die anomale Ummagnetisierung auftreten.
Auszuschlielen ist, dass dies durch die Zwischenschicht verursacht wird, da die
Referenzmessungen auf den Si-Substraten keinen Einfluss zeigen. Dariiber hinaus
kann die Entstehung von Wirbelstromen oder anderen Induktionseffekten im stati-
schen externen Magnetfeld ausgeschlossen werden. Naheliegend ist daher, dass das
WC-Co-Substrat die statischen magnetischen Messungen beeinflusst. Im Detail
wird dies in Abschnitt [.5] diskutiert.

Tabelle 7.3.: Koerzitivteldstarke poH._ und poH.. in Abhdngigkeit der SiO,-
Zwischenschichtdicke auf einem WC-Co-Substrat. Zum Vergleich sind die Werte der
Schichtverbunde mit der TiN-Zwischenschicht aus Abschnitt @ miteingetragen.

Dicke der Zwischenschicht

SiO, 0,51m 1pm 2 pm 3 pm 5 pm 10 pm
poH.— in mT 1,37 1,38 1,35 1,61 1,36 1,42
poHcy in mT 1,75 1,77 1,52 1,86 1,37 1,58
TiN

poH. in mT 1,35 1,36 0,92 0,86 0,09

poHcy in mT 1,77 1,83 1,36 1,37 0,56
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7. Ergebnisse

Zur weiteren Charakterisierung der SiOo-Zwischenschicht wurden ebenfalls XRD-
und Leitfdhigkeitsmessungen durchgefiithrt. Abbildung zeigt die Rontgendif-
fraktogramme fiir die SiO9-Schicht auf einem a) WC-Co- und b) Si-Substrat. Wie

man anhand der Messergebnisse unschwer erkennen kann, sind die SiO-Schichten

3) —— WC-Co-Substrat SiO2 auf WC-Co-Substrat
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Abbildung 7.17.: Réntgendiffraktogramme von der SiOs-Zwischenschicht auf
einem a) WC-Co- und b) Si-Substrat. Die in schwarz aufgetragene Intensitét
entspricht der XRD-Messung fiir das jeweilige Substrat ohne Schicht. In Griin sind
die Ergebnisse ftiir das entsprechende Substrat mit Schicht aufgetragen.
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7.3. Entkopplung mit einer SiOs-Zwischenschicht

auf beiden Substratmaterialien réntgenamorph. Die XRD-Auswertung bestétigt
damit die Entstehung einer amorphen SiOs-Phase auf den Substraten, wie man es

fir ein Glas erwartet.

Der spezifische elektrische Widerstand der SiO,-Schicht wurde gemafs Abschnitt
6.3.8] mit einem Hochohmmeter bestimmt. Die Messungen ergeben einen Wert
von 2,99 - 10?° nQ cm, der damit um etwa vier GroéBenordnungen kleiner als der
Literaturwert 1-10**uQcem [312] ist. Dennoch ist der Messwert um etwa 18
Groflenordnungen hoher als der spezifische elektrische Widerstand fiir TiN und
FegoCoysHf11 Npo, die in Abschnitt [7.2] aufgefiihrt sind. Die Leitfahigkeit der SiOs-
Schicht ist damit hinreichend gering, so dass man von einem elektrisch isolierenden

Material sprechen kann.

Abschlieflend lassen sich fiir die ferromagnetische Schicht im Verbund mit ei-
ner SiO,-Schicht die folgenden zentralen Ergebnisse zusammenfassen. Die SiOs-
Schicht beeinflusst die statischen und dynamischen magnetischen Eigenschaften
nicht, wenn die Schichten auf einem Si-Substrat abgeschieden werden. Im Fall
des WC-Co-Substrats fithrt die SiOo-Zwischenschicht zu einer Entkopplung der
ferromagnetischen Schicht, ahnlich wie es fiir TiN der Fall ist. Das Einbringen der
Zwischenschicht fiihrt zu einem eindeutig messbaren Hochfrequenzsignal bei etwa
2,2 GHz und zu einer hohen Anfangspermeabilitdt von tiber 300. Die Giite der
Resonanzkurve verbessert sich im Gegensatz zu den TiN-Proben mit zunehmender
Zwischenschichtdicke, da die FWHM abnimmt. Ab einer Schichtdicke von 3 pm liegt
die Grenzfrequenz bei 2,2 GHz, was der Resonanzfrequenz der FessCoysHf71Nqo-
Schicht auf den Si-Referenzproben entspricht. Die FWHM ist ab dieser Schichtdicke
kleiner als die doppelte FWHM der Referenzproben, so dass die Abweichung zum
Mittelwert der Referenzschichten kleiner als 100 % ist. Aus den dynamischen
magnetischen Ergebnissen ldsst sich auf eine eingepriagte uniaxiale Anisotropie
schlieBen. Die MOKE-Messungen an den ferromagnetischen Schichten zeigen eine
Analogie zu den mit TiN entkoppelten Proben bis zu einer Schichtdicke von 1 pm.
Die statischen magnetischen Eigenschaften im Fall von SiOs-Zwischenschichten
bleiben fiir groflere Schichtdicken im Gegensatz zu den Schichtverbunden mit
TiN konstant. Die FessCoy5Hf;1N1o-Schichten auf der SiO,-Zwischenschicht weisen

keine Defekte in Form von Poren auf. Diese Erkenntnisse unterlegen das Ergeb-
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7. Ergebnisse

nis, dass die Poren im Fall der TiN-Zwischenschicht Entmagnetisierungseffekte
hervorrufen und die uniaxiale Anisotropie storen. Die Schlussfolgerungen aus den
MOKE-Messungen legen nahe, dass das WC-Co-Substrat die Messung beeinflusst,
was zu den beobachteten asymmetrischen Koerzitivfeldstarken und den anomalen
Ummagnetisierungsprozessen in den Hysteresekurven beitrigt. Die Charakterisie-
rung mit dem XRD und die Bestimmung des spezifischen elektrischen Widerstands
haben gezeigt, dass beim Magnetron-Hochleistungskathodenzerstduben elektrisch

isolierende, amorphen SiO,-Schichten abgeschieden werden.

Anhand dieser Ergebnisse wird im nédchsten Abschnitt zunédchst ein Modell erar-
beitet, das das dynamische magnetische Verhalten der Fes,CoysHf;1N1o-Schicht in
Abhéangigkeit der SiOy-Schichtdicke auf dem WC-Co-Substrat erklart. Im darauf-
folgenden Kapitelabschnitt wird ein Modell zur Erklarung der Beobachtungen bei

den magnetischen Hysteresekurven vorgestellt.

7.4. Dynamisches Modell zur Entkopplung

Die Ergebnisse im Abschnitt zeigen, dass die Fes3yCoysHf 1 N1o-Schicht magne-
tisch mit dem WC-Co-Substrat wechselwirkt. Die Einpridgung einer uniaxialen
Anisotropie wird durch die magnetische Wechselwirkung gestort, wodurch die
ferromagnetische Schicht keine Absorption im Hochfrequenzbereich aufweist. Die
Deposition von TiN- und SiO,-Zwischenschichten entkoppeln die ferromagneti-
sche Schicht vom WC-Co-Substrat. Die Ergebnisse zeigen, dass bereits ab einer
Schichtdicke von 0,5 pm ein eindeutiges Resonanzverhalten im Frequenzbereich
von 50 MHz bis 5 GHz zu beobachten ist. Durch die magnetische Entkopplung
des Schicht-Substratverbunds kann in die ferromagnetische Schicht eine uniaxiale
Anisotropie eingepréigt werden, was zu einer messbaren Grenzfrequenz von etwa
2,2 GHz fithrt. Die gemessene Grenzfrequenz liegt im Bereich der theoretischen
Kittel-Resonanzfrequenz fiir eine Schicht mit einer Sdttigungspolarisation von
1,4T und einer uniaxialen Anisotropie von 4,3mT, was den Vergleich mit den
Si-Referenzproben bestétigt. Als ersten zentralen Punkt des Modells kann man
festhalten, dass ferromagnetische Schichten auf einem WC-Co-Substrat mit einer
nicht-magnetischen Zwischenschicht vom Substrat magnetisch entkoppelt werden

kénnen.
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7.4. Dynamisches Modell zur Entkopplung

Die zweite wichtige Beobachtung zeigt sich bei den Ergebnissen mit der SiO,-
Zwischenschicht in Abschnitt [7.3] Die Grenzfrequenz und die Halbwertsbreite der
Resonanzkurven weisen eine Abhéngigkeit von der Schichtdicke der elektrisch
isolierenden Zwischenschicht auf. Das heifit, obwohl der Schicht-Substratverbund
magnetisch entkoppelt ist, gibt es einen zweiten Mechanismus, der die FWHM
der Resonanzkurve beeinflusst. Betrachtet man den Schicht-Substratverbund in
einem zeitabhéngigen elektromagnetischen Wechselfeld, was bei der Messung der
dynamischen magnetischen Eigenschaften der Fall ist, so ist klar, dass die zeitab-
hédngige magnetische Komponente des Wechselfeldes nach dem Induktionsgesetz
Wirbelstrome in den elektrisch leitenden Materialien des Schicht-Substrataufbaus
erzeugt. Die Bestimmung des spezifischen Widerstands ergibt fiir FezoCossHf11 N9
einen Wert von 100 pQ2 cm, fiir WC-Co 15 n€2 cm und fiir SiOy 2,99 - 10%° nQ cm.
Die elektrische Leitfahigkeit der SiOy-Zwischenschicht ist so gering, dass diese
elektrisch isolierend wirkt. Bei der Wechselwirkung mit dem Hochfrequenzfeld
entstehen deshalb keine Wirbelstrome in der SiOs-Zwischenschicht. Die ferro-
magnetische Schicht hat eine bedeutend hohere elektrische Leitfahigkeit. In der
Literatur [39,|43] ist fiir vergleichbare Schichten gezeigt, dass in der Schicht Wir-
belstrome entstehen, die zur Dampfung des Resonanzsignals beitragen. Jedoch
zeigen die Ergebnisse in [39,43], dass die Dampfung durch Wirbelstrome fiir eine
Schichtdicke unterhalb 600 nm vernachlassigbar klein ist. Eine wichtige Anmer-
kung an dieser Stelle ist der Punkt, dass die Schichtdicke der ferromagnetischen
FegsCoysHf11 N1o-Schicht fiir alle Proben konstant bei 200 nm liegt. Deshalb kann
eine Veranderung beziiglich der Démpfung durch Wirbelstrome in der ferroma-
gnetischen Schicht ausgeschlossen werden. Als letzte mogliche Quelle fiir einen
Einfluss auf die Dampfung der Resonanzkurve bleibt das WC-Co-Substrat. Das
Substrat weist eine zu der FessCoysHf11N1o-Schicht vergleichbare, sogar leicht
hohere Leitfahigkeit auf. Es ist demzufolge davon auszugehen, dass Wirbelstrome
im Substrat entstehen. Inwiefern die Wirbelstrome im Substrat einen Einfluss
auf die Ddmpfung der Prézessionsbewegung der magnetischen Momente in der
ferromagnetischen Schicht haben, ist in Abbildung schematisch dargestellt.

Die zeitabhangige magnetische Komponente des hochfrequenten Wechselfeldes

Heyxo(t), das mit den roten Pfeillinien angedeutet ist, induziert im elektrisch
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leitenden WC-Co-Substrat Wirbelstrome. Die Wirbelstrome sind als griine kreis-
formige Linien im Substrat eingezeichnet. Diese Wirbelstrome erzeugen nach dem
Ampere’schen Durchflutungsgesetz ein Magnetfeld ﬁdis(t), angedeutet durch die
blauen Pfeillinien, das nach der Lenz’schen Regel seiner Ursache entgegenwirkt.
Das Magnetfeld ﬁdis(t) stort das anregende Magnetfeld ﬁexc(t) und die homo-
gene Préazession der magnetischen Momente. Dies fithrt zu einer Verschiebung
der Grenzfrequenz hin zu hoheren Frequenzen und vor allem zu einer Verbreite-
rung der Resonanzkurve. Die magnetische Feldstarke des Storfeldes nimmt mit
zunehmendem Abstand ab, was die Verringerung der Dampfung bei dickeren SiO,-
Schichten erklart. Die Abstandsabhéangigkeit der Magnetfeldstiarke Hg;s ergibt
sich durch Integration des Ampereschen Durchflutungsgesetzes. Das Ampere’sche

Durchflutungsgesetz in differentieller Form lautet
rot B = puoj + Mo@a (7.1)

ity
wobei B fiir die magnetische Flussdichte, j fir die Stromdichte und 6’ﬁ/ ot fir
den elektrischen Verschiebungsstrom stehen. Fiir einen geschlossenen Stromkreis

vereinfacht sich diese Gleichung zu
rot B = 0] (7.2)

Aus Gleichung ([7.2)) lasst sich schlussfolgern, dass ein stromdurchflossener Leiter
von einem rotationssymmetrischen Magnetfeld umgeben wird. Die Feldstarke pgH
berechnet sich aus Gleichung ([7.2)), indem man iiber eine geschlossene Fléche

integriert. Daraus erhalt man die integrale Darstellung des Ampere’schen Gesetzes
ff rot BdA = ff jdA. (7.3)
A A

Mit dem Integralsatz von Stokes kann man das Flachenintegral auf der linken Seite
von Gleichung ([7.3)) zu einem Linienintegral entlang der Randkurve der Fliache A

umschreiben
j{ Bds = pg ff jdA. (7.4)
0A

A

Da es sich um ein rotationssymmetrisches Problem handelt, ergibt die Losung der
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linken Seite
}{ Bds = 2mrB. (7.5)
0A

Die Integration der rechten Seite von Gleichung (|7.4) liefert die elektrische Strom-

starke 1
o ff JdA = pol. (7.6)

A
Die Magnetfeldstéirke ist demnach proportional zum Strom I und zu 1/r, das
heisst die Magnetfeldstarke nimmt radial vom stromdurchflossenen Leiter nach

auBen mit 1/r ab
1

H = = (7.7)
Im Zusammenhang mit dem in Abbildung [7.1§] gezeigten Wirbelstromen, die
in den Ebenen senkrecht zum Magnetfeld als geschlossene Kreisstrome flielen
und die an der Grenzfliche von Substrat und der SiO,-Schicht als parallel zu der
ferromagnetischen Schichtebene angenommen werden konnen, nimmt die Feldstéarke
von Ffdis(t) umgekehrt proportional zum Abstand x zwischen ferromagnetischer
Schicht und Substrat ab .

Hyis o = (7.8)
Nimmt man an, dass das Storfeld linear zur Verbreiterung der natiirlichen Linien-

breite oy beitragt, ergibt sich fiir die Abstandsabhéngigkeit der Halbwertsbreite

FWHM(z) = s+ 3 - 313 (7.9)

Zur Uberpriifung dieses Modells wurde Gleichung an die Messdaten in Abbil-
dung angefittet. Das Ergebnis zeigt, dass die Abstandsabhéngigkeit sehr gut
durch das Modell wiedergegeben wird. Fiir das Gesamtbild des Modells lasst sich
schlussfolgernd festhalten, dass durch die Vergroflerung des Abstands zwischen
ferromagnetischer Schicht und Substrat der Einfluss des Magnetfelds, welches
durch Wirbelstrome im elektrisch leitenden Substrat induziert wird, abgeschwécht

werden kann. Die Zwischenschicht muss fiir diesen Effekt elektrisch isolierend sein.

Wendet man dieses Modell auf die Ergebnisse in Abschnitt flir den Schicht-
verbund, bestehend aus Fes3pCoyssHf11N1o und TiN auf einem WC-Co-Substrat

an, so miissen folgende Anmerkungen beriicksichtigt werden. Das TiN hat einen
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T

exe(t)

(t)

Fe3zCoygsHf11 N2

Si0,

Abbildung 7.18.: Schematische Darstellung des Einflusses eines hochfrequen-
ten elektromagnetischen Wechselfeld auf einen doppellagigen Schichtverbund auf
einem WC-Co-Substrat. Der Schichtverbund besteht aus einer 200 nm dicken
Fe3sCoysHE; ;1 Nio-Schicht und einer elektrisch isolierenden SiOs-Zwischenschicht.
Die Anregung der magnetischen Momente mit einem hochfrequenten elektroma-
gnetischen Wechselfeld Hy(t) (rote Pfeillinien) induziert Wirbelstréme (griine
Linien) in dem elektrisch leitenden Substrat. Die Wirbelstrome erzeugen nach
dem Ampére’schen Durchflutungsgesetz ein Magnetfeld Hy(t) (blaue Pfeillinien),
das nach der Lenz’schen Regel seiner Ursache entgegenwirkt. Dieses Magnetfeld
stort die Prézession der magnetischen Momente. Vergrofiert man die elektrisch
isolierende Schichtdicke, nimmt die Stérung mit 1/x ab (siehe Abbildung .

spezifischen elektrischen Widerstand von 7212 cm. Die Leitfdhigkeit ist damit
vergleichbar mit dem WC-Co-Substrat. Im elektromagnetischen Wechselfeld ent-
stehen deshalb sowohl im Substrat wie auch in der Zwischenschicht Wirbelstrome.
Die Erhohung der TiN-Zwischenschichtdicke hat, abgesehen von der magnetischen
Entkopplung, die aber bereits bei 0,5 um zu beobachten ist, keinen Effekt. Der
Grund dafiir ist, dass die Wirbelstrome in der Zwischenschicht selbst induziert
werden. Das daraus resultierende Storfeld und dessen Feldstérke kann folglich
durch die Dicke der TiN-Zwischenschicht nicht abgeschwéacht werden, da die fer-

romagentische Schicht direkt an die TiN-Schicht angrenzt. Demzufolge erwartet
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man fiir den Schichtverbund mit TiN eine magnetische Entkopplung, so dass die
ferromagnetische Schicht eine Resonanz im Hochfrequenzbereich aufzeigt, dessen
Halbwertsbreite mit zunehmender Schichtdicke unveréndert bleibt. Die Ergebnisse
in Abschnitt zeigen aber genau das Gegenteil. Die Halbwertsbreite nimmt
sich ab einer Schichtdicke von 2 pum zu. Die Begriindung fiir diese Beobachtung
wurde in Abschnitt bereits aufgezeigt. Mit zunehmender TiN-Schichtdicke
erhoht sich die Anzahl an Poren im Schichtverbund, die die uniaxiale Anisotropie
im ferromagnetischen Film verschlechtern, was zu einer Verbreiterung der Reso-
nanzkurve fithrt. Daran zeigt sich, dass neben den oben genannten Effekten die

Resonanzkurve auch von Defekten im Schichtverbund beeinflusst wird.

Zum Abschluss dieses Kapitelabschnitts lassen sich die zentralen Aussagen des
dynamischen Modells zur Entkopplung von Schichten des Stoffsystems Fe-Co-Hf-N

auf WC-Co-Substraten wie folgt zusammenfassen:

e Die ferromagnetische Schicht kann mit einer nicht-magnetischen Zwischen-
schicht vom Substrat magnetisch entkoppelt werden, so dass eine ferroma-

gnetische Resonanz messbar ist.

o Mit einer nicht-magnetischen elektrisch isolierenden Zwischenschicht kann
die Halbwertsbreite der Resonanzlinie in Abhédngigkeit von der Schichtdicke

verkleinert werden.

o Defekte wie zum Beispiel Poren, nicht-magnetische Einschliisse oder Risse
beeinflussen die uniaxiale Anisotropie, wodurch die Halbwertsbreite des

Resonanzsignals vergrofiert wird.

Aus den hier gewonnenen Erkenntnissen wurde im weiteren Verlauf der Dis-
sertation eine Optimierung der Fes;CousHf 1 Nio-Sensoreigenschaften mit Zwi-
schenschichten aus dem Stoffsystem Ti-Al-N auf WC-Co-Substraten untersucht.
Ti«AlN verspricht im Vergleich zu TiN einen héheren spezifischen Widerstand
von 2800 pf2 cm [301] und weist sehr gute Verschleifieigenschaften auf. Bevor die Er-
gebnisse prasentiert werden, wird im néchsten Abschnitt das Modell zur Erklarung
der beobachteten anomalen Hystereseeigenschaften der FeszoCoysHf 1 No-Schicht

mit Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat vorgestellt.
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7.5. Statisches, illustratives Modell zur

magnetischen Entkopplung

Die Ergebnisse der MOKE-Messungen an einer 200 nm dicken FesoCoyssHf11N1o-
Schicht, die direkt auf dem WC-Co-Substrat abgeschieden wurde, zeigen dass durch
die magnetische Wechselwirkung von Substrat und Schicht die Einpragung einer
uniaxialen Anisotropie stark beeinflusst wird. Nach der magnetischen Entkopplung
mit einer TiN- oder SiOs-Zwischenschicht kann aus den Ergebnissen der HF-
Messungen auf eine uniaxiale Anisotropie in der Schichtebene geschlossen werden.
Jedoch zeigen die MOKE Messungen ein anomales Ummagnetisierungsverhalten in
den Hysteresekurven. Das heifit die Magnetisierungsrichtung in der Schicht dreht
sich in die entgegengesetzte Richtung, ohne dass das extern angelegte Feld seine
Richtung éndert. Zur Verdeutlichung dieses Effektes ist in Abbildung nochmal
das Ergebnis der MOKE Messung der leichten Polarisationsrichtung der 200 nm

60 - —®— leichte Richtung: -
externes Feld absteigend
40 |- leichte Richtung: .
externes Feld ansteigend

HAH,

c-

20 _

MOKE Signal in a.u.

e —S—om—w— O —¢_ 0| o—0—¢—0
40 | -
-60 - 7]
-5 -4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4 5

magnetische Flussdichte B_ in mT

Abbildung 7.19.: Anomale Hysteresekurve der leichten Polarisationsrich-
tung einer 200nm dicken Fes;CoysHf;1N;o-Schicht mit einer 3pm dicken SiOo-
Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. Die roten runden Datenpunkte zeigen
den Verlauf der Hysteresekurve fiir das externe Magnetfeld von 5mT bis —5mT
und die griinen quadratischen Datenpunkte zeigen den Verlauf der Hysteresekurve

fiir das externe Feld von —5mT bis 5mT.
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dicken FessCoysHf11N19-Schicht mit einer 3 pm dicken SiOs-Zwischenschicht auf
einem WC-Co-Substrat vergréflert dargestellt. Die farbliche Trennung der beiden
Aste der Hysteresekurve fiir das externe Magnetfeld von 5mT bis —5mT und um-
gekehrt, verdeutlicht die anomale Ummagnetisierung der Fes,CoysHf 1 Nyo-Schicht.
Anhand der Abbildung wird die Asymmetrie der Koerzitivfeldstarke deutlich, was

unschwer an |poH._| < |poHc4| zu erkennen ist.

Da die MOKE-Messungen in einem statischen homogenen Magnetfeld durchgefiihrt
werden, kann ein Einfluss der nicht-magnetischen Zwischenschicht und Einfliisse
durch Wirbelstréme oder andere Induktionseffekte ausgeschlossen werden. Die ein-
zige Komponente des Schicht-Substrataufbaus, die die Messung beeinflussen kann,
ist das ferromagnetische WC-Co-Substrat. Im statischen homogenen Magnetfeld
werden sowohl die ferromagnetische Schicht als auch das Substrat magnetisiert.
Die magnetischen Momente richten sich entlang der Magnetfeldlinien aus. Der
Verlauf der Magnetfeldlinien, der sich fiir eine ferromagnetische Schicht und den
Schicht-Substratverbund im externen Feld ergibt, ist in Abbildung a) re-
spektive b) dargestellt. Die Nettomagnetisierung des WC-Co-Substrats erzeugt
ein Magnetfeld H,., (rote Feldlinien), das dem externen Magnetfeld H... (blaue
Feldlinien) im Bereich der Schichtoberfliche entgegengerichtet ist, wie es die Skizze
in b) zeigt. Die magnetischen Momente der ferromagnetischen Schicht werden
demzufolge durch ein effektives Feld H.g ausgerichtet, das aus der Superposition

von Hgy und Hg,p, resultiert.

In Abschnitt haben die VSM-Messergebnisse am WC-Co-Substrat gezeigt, dass
das Substrat halbhartmagnetisch ist. Zur Erinnerung zeigt Abbildung e) die
Hysteresekurve fiir das Substrat. Die Anderung der magnetischen Polarisation des
Substrats ist fiir kleine Feldstarken im Bereich der Remanenz vernachlassigbar. Das
Magnetfeld ﬁsub kann demnach als konstant angenommen werden und bleibt trotz
kleiner externer Feldstarke aufrechterhalten. Die Richtung von ﬁsub zeigt entge-

gen des externen Magnetfeldes ﬁext, wodurch die externe Feldstarke reduziert wird.

Ein Magnetisierungszyklus im effektiven Magnetfeld Hg lasst sich dementspre-
chend wie folgt beschreiben. Am Startpunkt, bei einer hohen externen Magnet-

feldstarke, ist der Beitrag vom Substrat zum effektiven Feld sehr klein, so dass
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Abbildung 7.20.: Schematische und qualitative Erkldrung zum anomalen
Umagnetisierungsprozess bei den MOKE-Messungen fiir eine 200nm dicke
Fe3sCoysHE; 1 Njo-Schicht mit SiOo- oder TiN-Zwischenschicht auf einem WC-Co-
Substrat. a) Verlauf der Magnetfeldlinien fiir eine ferromagnetische Schicht. Aus
den oben dargestellten Magnetfeldern resultiert der magnetische Fluss im Bereich
der ferromagnetischen Schicht (unten). b) Verlauf der Magnetfeldlinien fiir einen
Schicht-Substratverbund mit einem ferromagnetischen Substrat. ¢) Ausrichtung der
magnetischen Momente in der FessCoysHf;;N12-Schicht in Abhéngigkeit der Super-
position vom externen Magnetfeld und Magnetfeld des Substrats. d) Hysteresekurve
fiir die leichte Polarisationsrichtung die 200 nm dicke FezsCoysHf;;N1o-Schicht mit
einer 3 pm SiO,-Zwischenschicht auf einem WC-Co Substrat. e) Hysteresekurve
des Substrats.

die Richtung von H¢ vom externen Magnetfeld bestimmt wird. Die magnetischen
Momente in der Schicht richten sich entlang den Feldlinien des externen Magnet-
feldes aus und die Schicht ist in Sattigung. In Abbildung [7.20|c) ist diese Situation
durch Zustand I bildlich dargestellt. Wird der Betrag des externen Magnetfeldes
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auf unter 3mT verringert, muss der Einfluss durch das Feld des Substrats be-
achtet werden. Die Richtung des effektiven Felds ist von der Superposition von
ﬁext und Ffsub abhédngig. Da das Magnetfeld Ffsub auch bei kleinen Feldstarken
aufrechterhalten bleibt, dndert sich die Richtung von Heg in die entgegengesetzte
Richtung, genau dann, wenn der Betrag von Hou, grofler wird als der Betrag von
ﬁext. Die Richtungsdnderung von ﬁeﬁ: fiihrt schliefilich zu der Ummagnetisierung
in der Schicht. Bei der MOKE-Messung wird die Feldstérke des Substrats nicht
erfasst, so dass bei den Messdaten nur die externe Magnetfeldstéarke berticksichtigt
ist. Bei der Auftragung der Messdaten in Abhangigkeit der externen Feldstérke
erscheint der Ummagnetiserungsprozess demzufolge entgegen der Richtung des
externen Felds. Die Aste der Hysteresekurve sind deshalb um die Werte poH, zur
positiven Magnetfeldstiarke bei abnehmendem externem Magnetfeld und poH._ zur
negativen Magnetfeldstéirke bei ansteigendem externem Magnetfeld verschoben,
wie es Abbildung d) zeigt. Die Asymmetrie bei den Betragswerten von pgH._
und poH., entsteht durch die Asymmetrie bei der Remanenz der Hysteresekurve
des WC-Co-Substrats aufgrund des unvollsténdigen Ummagnetisierungsprozesses.
Im Fall des abnehmenden externen Magnetfelds betragt die Remanenz 46 mT
und beim ansteigenden Magnetfeld liegt die Remanenz bei —31 mT. Die mit der
MOKE-Methode gemessenen Hysteresekurven fiir die ferromagnetische Schicht
mit Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat sind deshalb im Vergleich zu der

Messung auf einem Si-Substrat verschoben und verbreitert.

Ausgehend von diesem Modell wurde mit den Ergebnissen aus Abschnitt
eine Korrektur der externen Magnetfeldstarke beispielhaft fiir die 200 nm dicke
Fe3oCoy5Hf11N1o-Schicht mit einer 3 pm dicken SiOq-Zwischenschicht auf dem WC-
Co-Substrat durchgefiihrt. Fiir die Korrektur wurde der Teil der Hysteresekurve
fir das abnehmende externe Magnetfeld (+40mT bis —40 mT) um den Mittelwert
< poHer = 1,7mT > zu einem kleineren und der Teil der Hysteresekurve fiir
das ansteigende externe Magnetfeld (—40mT bis 40mT) um den Mittelwert
< poH.- = 1,4mT > zu einem groBleren magnetischen Fluss verschoben. Die
Mittelwerte wurden aus den Koerzitivfeldstarken fiir den FezsCogsHf11 Ny / SiOo-
Schichtaufbau gebildet. Abbildung [7.21] zeigt das Ergebnis nach der Korrektur.
Nach der Berichtigung ist der Verlauf der Hysteresekurven fiir die leichte und

schwere Polarisationsrichtung in sehr guter Ubereinstimmung mit den Ergebnissen,
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Abbildung 7.21.: Magnetische Hysteresekurven der leichten und schweren Pola-
risationsrichtung nach der Korrektur der externen Magnetfeldstérke fiir die 200 nm
dicke Fe3sCoysHf;1N19-Schicht mit einer 3 pm dicken SiO,-Zwischenschicht auf dem
WC-Co-Substrat, gemessen mit der MOKE-Methode. Die schwarzen quadratischen
Datenpunkte zeigen den Verlauf der Hysteresekurve fiir die leichte Polarisations-
richtung und die blauen runden Datenpunkte fiir die schwere Polarisationsrichtung.

In grau sind zum Vergleich die Messwerte aufgetragen.

die man fir eine ferromagnetische Schicht mit uniaxialer Anisotropie auf einem
Si-Substrat erhélt. Die Ergebnisse nach der Korrektur zeigen, dass die leichte und
schwere Polarisationsrichtung eindeutig unterscheidbar sind. Es ergibt sich daraus
eine uniaxiale Anisotropiefeldstérke in der Schichtebene von pgH, = 4,2mT. Das
Ergebnis weicht nur um etwa 6,7 % von der Referenzmessung auf dem Si-Substrat
ab und bestétigt die Ergebnisse der dynamischen magnetischen Messungen, die
gezeigt haben, dass eine uniaxiale Anisotropie nach der Warmenachbehandlung

im Magnetfeld vorhanden ist.

Dieses Modell lasst sich auf die Ergebnisse mit einer TiN-Zwischenschicht anwen-
den. Hierbei ist jedoch zu beachten, dass dies nur bis zu einer Zwischenschichtdicke
bis 1 pm moglich ist. Ab einer Zwischenschichtdicke von 2 pm iibersteigt die Anzahl
an Poren im Schichtverbund einen kritischen Wert, so dass die statischen ma-

gnetischen Eigenschaften mafigebend durch Entmagnetisierungseffekte beeinflusst
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werden, was in Abschnitt gezeigt wurde. Die Poren fithren dazu, dass sich die
Werte von pgH._ und poH., stark im Vergleich zu den Werten unterhalb 2 pm und
im Vergleich zum FegyCossHf11 N2 / SiOo-Schichtaufbau verandern. Demzufolge
werden die statischen magnetischen Eigenschaften der ferromagnetischen Schicht
nicht nur durch das Substrat beeinflusst, sondern auch durch Defekte wie zum

Beispiel Poren.

Zusammenfassend lasst sich fiur das statische Modell zur Entkopplung der Funkti-
onsschicht vom WC-Co-Substrat folgendes festhalten:

o Ohne eine nicht-magnetische Zwischenschicht kann keine uniaxiale Aniso-
tropie in die ferromagnetische Schicht auf dem WC-Co-Substrat eingepréagt

werden.

e Mit einer nicht-magnetischen Zwischenschicht kann die ferromagnetische
Schicht magnetisch vom WC-Co-Substrat entkoppelt werden, so dass ab einer
Schichtdicke von 0,5 pm eine uniaxiale Anisotropie in die Schicht eingepragt

werden kann.

 Der Substrateinfluss (WC-Co) auf die ferromagnetische Schicht im statischen
homogenen Magnetfeld iibt eine Zwangskraft auf die magnetischen Momente
in der Schicht aus, die die magnetischen Momente bei kleinen Feldstarken
< 2mT entgegen der externen Magnetfeldrichtung in die entgegengesetzte

Magnetisierungsrichtung dreht (anomale Ummagnetisierung).

o Defekte und nicht-magnetische Einschliisse im Schichtverbund, wie zum

Beispiel Poren, beeinflussen die statischen magnetischen Eigenschaften.

Im néchsten Abschnitt werden die Ergebnisse zur Optimierung der Fe3oCossHf11Nyo-
Sensoreigenschaften mit Zwischenschichten im Stoffsystem Ti-Al-N auf WC-Co-

Substraten vorgestellt.
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7.6. Entkopplung mit einer Zwischenschicht im
System Ti-Al-N

Nach den Erkenntnissen aus dem statischen und dynamischen Modell in den
vorherigen Abschnitten wurde im weiteren Verlauf dieser Arbeit eine Optimierung
der FessCoysHf 1 Nio-Sensoreigenschaften mit Zwischenschichten im Stoffsystem
Ti-Al-N auf WC-Co-Substraten untersucht. (Ti, Al)N ist im Vergleich zu TiN
ebenfalls ein geeigneter Hartstoff, der fiir die Anwendung als Verschleifischutz
eingesetzt wird. Im Gegensatz zu TiN, ist fiir (Ti, AI)N ein hoherer spezifischer
elektrischer Widerstand zu erwarten. Dartiber hinaus bietet (Ti, A)N eine ho-
here Warmfestigkeit und hohere Oxidationsbestandigkeit, was zum Beispiel fiir
die Anwendung als Verschleifischutzschicht fiir Zerspanwerkzeuge hinsichtlich
hoherer Schnittgeschwindigkeit von Vorteil ist. Der Schichtaufbau ist in Abbil-
dung skizziert. Die Schichten wurden analog zu den anderen Proben mittels
Magnetron-Hochleistungskathodenzerstdubung auf WC-Co- und Si-Substraten
abgeschieden. Die Zwischenschichtdicke wurde im Bereich von 0,5 um bis 5 um
systematisch (0,5pm, 1pm, 2pum, 3pum und 5 pm) variiert. Im Anschluss an die
Schichtherstellung wurden die Proben fiir 1h bei 400 °C im Magnetfeld bei 50 mT

warmebehandelt.

Aufgrund den vorhergehenden Ergebnissen zur magnetischen Entkopplung der

Funktionsschicht vom ferromagnetischen Substrat wurde zunachst versucht eine

Fe32CoysHf;11 N2 0,2 pm I Fe32CoysHf;11 N2
0,5 pm, 1 pm,
Tisg Aly4N3o 2 pm, 3 pm TissAlyyN3o
und 5 pm

WC-Co-Substrat 400 pm

Abbildung 7.22.: Schema des Schichtaufbaus fiir die Entkopplung
der FessCoysHE;Nio-Schicht vom WC-Co-Substrat mit einer TisyAlyN3o-
Zwischenschicht.Fiir die Referenzproben auf den Si-Substraten wurde der selbe
Schichtaufbau gewéhlt.
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moglichst homogene Zwischenschicht mit sehr guten mechanischen Eigenschaften
und einem hohen spezifischen elektrischen Widerstand herzustellen. Aus der Lite-
ratur ist bekannt, dass amorphe Metalle, amorphe Hartstoffschichten und amorphe
Keramiken gegeniiber ihren kristallinen Vertretern verbesserte, oft herausragende
mechanische Eigenschaften in Form von einer héheren Hérte, bei geringeren Eigen-
spannungen aufweisen [328-331]. Des Weiteren bieten solche amorphe Schichten
eine hohere Oxidationsbestédndigkeit, da Korrosion héufig an Korngrenzen beginnt,
einen hohen spezifischen elektrischen Widerstand und zeigen damit geringe Wirbel-
stromverluste [328-331]. Ein wichtiger Vorteil der amorphen Materialien gegeniiber
den kristallinen Materialien ist, dass bei der PVD-Abscheidung die Oberflache
von amorphen Schichten deutlich glatter ist, das heiffit die Oberflachenrauheit ist
deutlich geringer, als bei kristallinen Schichten, die in der Regel ein stangelférmiges
Wachstum zeigen und somit eine raue Oberflache erzeugen [328-331]. Aus diesen
Griinden wurde zunéchst versucht eine amorphe beziehungsweise nanokristalline
Zwischenschicht abzuscheiden, um den Funktionsnachweis der ferromagnetischen

Schicht auf einer Zwischenschicht im System Ti-Al-N nachzuweisen.

Die Bestimmung der elementaren Schichtzusammensetzung mittels ESMA an einer
3nm dicken Schicht im Stoffsystem Ti-Al-N ergibt eine Zusammensetzung von
22,7 At.-% Ti, 40,8 At.-% Al, 30,3 At.-% N und zeigt eine Verunreinigung der
Schicht von 4,6 At.-% O, 1,5 At.-% C und 0,1 At.-% Ar. Vernachlassigt man die
Verunreinigungen, die sich grofitenteils an der Oberflache ablagern, ergibt sich eine
Schichtzusammensetzung von TisyAlyyN3s. Die Schicht setzt sich aus 68 % metalli-
schen Anteil mit der Zusammensetzung TissAlgs und 32 % Stickstoff zusammen.
Es scheint damit ndherungsweise eine (TiAly)sN Phase in der Zwischenschicht
vorzuliegen. Die reaktive Schichtabscheidung in einer Ar- und Nj-Atmosphére im
Verhéltnis 100 sccm zu 3 scem bei einer Leistung von 300 W und einem Arbeitsgas-
druck von 0,2 Pa fiihrt zu einem deutlichen Stickstoffdefizit und Metalliiberschuss
in der Schicht. Im Vergleich zu dem verwendeten Target (Tis0Alg)50N50 ist der
Metallanteil aufgrund des Stickstoffdefizits erh6ht. Der erhohte Metallanteil fithrt
dazu, dass die Zwischenschicht sehr glatt und nanokristallin ist, was im Folgenden
experimentell gezeigt wird. Aufgrund des hohen Metallanteils ist von einer hohen
Zéahigkeit bei einer etwas geringeren Harte auszugehen, was bei der Anwendung

als Verschleiflschutzschicht nicht unbedingt von Nachteil ist.
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Die Fe3yCoysHf11N1o / TiggAlgyNso-Schichtverbunde auf den Si-Substraten wei-
sen Risse nach der Warmenachbehandlung im Magnetfeld auf, dhnlich wie es
fir die Schichtverbunde mit TiN auf den Si-Substraten der Fall war. Die Ris-
se entstehen durch Zugspannungen an der Grenzfliche zwischen Substrat und
Tigs Aly4N3o-Schicht, aufgrund der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungsko-
effizienten. (Ti, Al)N hat einen hoheren thermischen Ausdehnungskoeffizient von
7,5ppm K1 [306] im Vergleich zur thermischen SiO,-Schicht auf dem Si—Substrat
mit 0,52 ppm K~! [312]. Die FezyCoysHf 1Ny / TizgAlyyN3o-Schichtverbunde auf
den HM-Substraten zeigen keine Risse. Der thermische Ausdehnungskoeffizient
von WC-Co liegt im Bereich von 5ppm K~ bis 5,5 ppm K~! [257,258|, was ver-
gleichbar zu (Ti, Al)N ist. Die Charakterisierung der magnetischen Eigenschaften
beschrankt sich deshalb im weiteren Verlauf auf die Schichtverbunde, die auf den
HM-Substraten hergestellt wurden.

Die Ergebnisse der dynamischen magnetischen Eigenschaften der FezsCogsHf11Nqo-
Schicht in Abhéngigkeit der TisyAlyNso-Zwischenschichtdicke ist in Abbildung
dargestellt. Analog zu den SiOs- und TiN-Zwischenschichten zeigen die Ergeb-
nisse, dass durch die magnetische Entkopplung eine Resonanz im Bereich zwischen
50 MHz und 5 GHz ab einer Zwischenschichtdicke von 0,5 um zu beobachten ist.
Ahnlich wie fiir die TiN-Zwischenschicht zeigt sich fiir das Resonanzverhalten ein
Optimum bei der 1pm dicken TiggAlyyN3o-Zwischenschicht. Im Gegensatz zu der
TiN-Zwischenschicht verdndert sich die Resonanzkurve mit zunehmender Schicht-
dicke aber nur sehr gering, so dass man das Resonanzsignal ab einer Schichtdicke
von 1pum als konstant annehmen kann. Die Auswertung des HF-Signals der fer-
romagnetischen Schicht mit der 1pm dicken TisgAlyyN3s-Zwischenschicht, ergibt
eine Grenzfrequenz von 2,1 GHz bei einer Halbwertsbreite von 1,5 GHz. Die Grenz-
frequenz ist vergleichbar mit der theoretischen Resonanzfrequenz von 2,2 GHz
nach Kittel. Die Halbwertsbreite ist in guter Ubereinstimmung mit dem Ergeb-
nis von 1,7 GHz fiir den Schichtaufbau mit der 1 pm dicke TiN-Zwischenschicht.
Die Anfangspermeabilitat liegt bei fast 500 und ist im Vergleich zu den anderen

Schicht-Substrat-Systemen sogar noch etwas héher.

Die statischen magnetischen Schichteigenschaften wurden mittels MOKE unter-

sucht. Die Messergebnisse der leichten und schweren Polarisationsrichtung fiir den
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Abbildung 7.23.: Real- und Imaginarteil der komplexen Permeabilitdt einer
200nm dicken FezsCoysHf;1Nio-Schicht mit einer a) 0,5pm, b) 1um, ¢) 3 pm und
d) 5 pm dicken TiyyAlyyNso-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.

Schichtverbund mit einer 3 pm Tigy Aly4N3s-Zwischenschicht sind in Abbildung
dargestellt. Die Hysteresekurven fiir die leichte und schwere Polarisationsrichtung
sind in Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der MOKE-Messungen fiir die
ferromagnetische Schicht mit einer 3 pm dicken SiOs- und TiN-Zwischenschicht.
Beim Durchlauf eines Magnetisierungszyklus zeigt sich analog zu den anderen
Ergebnissen die anomale Ummagnetisierung und die Asymmetrie bei der Koer-
zitivfeldstarke. Die Werte fiir pogH.— und poH.; sind in Tabelle fiir die 1 pm
und 3 pm dicke TiggAlyyN3o-Zwischenschicht aufgefithrt. Die Messwerte der Koer-
zitivieldstarke stimmen sehr gut mit den Ergebnissen fiir die SiO,-Zwischenschicht
itberein. Auch fiir die 0,5 pm und 1 pm dicke TiN-Zwischenschicht sind die Ergeb-

nisse sehr gut vergleichbar.
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Abbildung 7.24.: Anomale Hysteresekurven der leichten und schweren Pola-

risationsrichtung einer 200nm dicken Fez;CoysHf;1N;o-Schicht mit einer 3 pm

dicken TizyAlyyN3s-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat, gemessen mit
dem MOKE.

Tabelle 7.4.: Koerzitivfeldstarke pugH.. und pogH., in Abhédngigkeit der
T4Al14N3o-Zwischenschichtdicke auf einem WC-Co-Substrat. Zum Vergleich sind
die Werte der Schichtverbunde mit den SiOs- und TiN-Zwischenschichten einge-

tragen.
Dicke der Zwischenschicht

TizyAl44N3o 0,5 m 1pm 2 pm 3 pm 5 pm 10 pm
poH.— in mT 1,38 1,34
poHq+ in mT 1,79 1,83
SiO,
poH.— in mT 1,37 1,38 1,35 1,61 1,36 1,42
oHc in mT 1,75 1,77 1,52 1,86 1,37 1,58
TiN
poH.— in mT 1,35 1,36 0,92 0,86 0,09
poHc in mT 1,77 1,83 1,36 1,37 0,56
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Abbildung 7.25.: Aufnahmen mit dem Lichtmikroskop von der Schichtoberfliche
der 200 nm dicken FesyCoysHf11N1o-Schicht mit einer a) 1 um und b) 3um dicken
TisyAlyyN3o-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.

Die lichtmikroskopische Analyse der Schichtoberfliche zeigt, dass die doppellagigen
Schichtverbunde mit TiyyAly4N3s kaum Poren aufweisen. Abbildung [7.25] zeigt
die Oberflache der FezsCoysHf 1 No-Schicht mit einer a) 1 pum und b) 3um dicken
Tig4 Aly4N3o-Schicht auf den WC-Co-Substraten. Diese Ergebnisse sind vergleichbar
mit denen aus Abschnitt [7.3| fiir die Schichtverbunde mit SiO,. Ein Einfluss auf die
statischen Eigenschaften durch Poren in der Schicht kann demnach ausgeschlossen

werden.

Die Charakterisierung der Kristallstruktur der TisyAlyyN3o-Zwischenschicht auf
einem WC-Co- und Si-Substrat sind in Abbildung dargestellt. Die theoreti-
sche Lage der (111), (200), (220), (311) und (222) Rontgenreflexe fir kubisches
TiN (PDF-Nummer #00-038-1420) eingezeichnet, die als Referenz fiir die La-
ge der zu etwas hoheren Winkel verschobenen Rontgenreflexe fir kfz (Ti, AI)N
verwendet werden konnen. Die Ergebnisse der Rontgenmessungen zeigen, dass
die TiyyAlyyN3e-Zwischenschicht sowohl auf dem WC-Co- wie auch auf dem Si-
Substrat bei der XRD-Messung in Bragg-Brentano Geometrie rontgenamorph ist.
Es ist davon auszugehen, dass aufgrund des Stickstoffdefizits in den Schichten
bei der Schichtherstellung kein hinreichend kristallines Gefiige mit grofien Kor-
nern entsteht. Dartiber hinaus scheint die Energie der schichtbildenden Teilchen
zu gering zu sein, so dass die Oberflachendiffusion bei der Schichtbildung nicht

ausreichend ist, um das Kornwachstum auf der Oberfliche zu erméglichen. Da
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7. Ergebnisse

in den beiden Rontgendiffraktogrammen keine weiteren Reflexe, auler denen der

Substrate, zu erkennen sind, kann mittels XRD die vermutete (TiAly)sN Phase

nicht identifiziert werden.

3) —— WC-Co-Substrat Ti2 4AI A 4N32 auf WC-Co-Substrat
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Abbildung 7.26.: Réntgendiffraktogramme von der Tisy Al N3o-Zwischenschicht
auf einem a) WC-Co- und b) Si-Substrat. Die in schwarz aufgetragene Intensitat
entspricht der XRD-Messung fiir das jeweilige Substrat ohne Schicht. In Griin sind
die Ergebnisse ftiir das entsprechende Substrat mit Schicht aufgetragen.
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7.6. Entkopplung mit einer Zwischenschicht im System Ti-AI-N

Der spezifische elektrische Widerstand fir TisyAly N3y ergibt sich zu 736 pf2 cm,
was im Vergleich zu dem Literaturwert fir kfz (Ti, AI)N von 2800 p2cm [301]
geringer ist. Dies lasst sich dadurch begriindet, dass der Stickstoffanteil in der
Schicht zu gering ist. Aufgrund des Metalliiberschusses wird die Leitfidhigkeit ver-
bessert, wodurch der spezifische elektrische Widerstand von der Gréflenordnung im
Bereich von TiN, WC-Co und Fe3;CoysHf11 N5 liegt. Aufgrund dieses Ergebnises
kann man davon ausgehen, dass auch in der TisyAlyN3o-Schicht im elektroma-
gnetischen Wechselfeld Wirbelstrome entstehen. Im Zusammenhang mit dem in
Abschnitt aufgezeigten dynamischen Modell zur Entkopplung, bestétigt dies die
HF-Eigenschaft, dass die Resonanzkurve mit zunehmender Zwischenschichtdicke
oberhalb von 1pm keine Verbesserung in der Signalgiite aufzeigt. Vielmehr bleibt

das Signal konstant, was den Modellvorstellungen entspricht.

Genauere Untersuchungen der Mikrostruktur und des Gefiiges des FegsCoys Hf 11 N1
/ TiggAlgyN3o-Schichtverbunds wurden mit dem TEM im Bereich der Grenzflache
zwischen den beiden Schichten durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Abbildung[7.27
dargestellt. Abbildung a) zeigt eine Hellfeldaufnahme vom Schichtverbund
auf dem WC-Co-Substrat. Anhand der Hellfeldaufnahme erkennt man, dass bei
der Schichtabscheidung eine homogene Tisy AlyyN3o-Schicht mit einer Schichtdicke
von 970 nm und eine sehr glatte, homogene 206 nm dicke FezsCoysHf 1 N19-Schicht
entstehen. In b) ist eine hochauflésende Abbildung an der Grenzfliche zwischen
den beiden Schichten abgebildet. Die Hochauflosungsabbildung zeigt, wie fein-
kornig beide Schichten sind. Auch die Dunkelfeldaufnahme in Abbildung [7.27| ¢)
und die Hochauflésungsaufnahme von der TiggAlyyN3o-Schicht in e) zeigen, dass
beide Schichtgefiige nanokristallin sind. Die Auswertung der Korngrofle zeigt, dass
die Korner im Durchmesser sowohl fiir die FessCoysHf;1Nyo-Schicht wie auch fiir
die unterstochiometrische TiyyAlysN3e-Schicht kleiner als 5nm sind. Im Mittel
liegt die Korngrofie zwischen 2 und 3nm. Im Fall der ferromagnetischen Schicht
verhindert die nicht-magnetische HfN Phase das Kornwachstum der magnetischen
FeCo-Phase, wodurch eine feinkérnige. nanokristalline Schicht entsteht. Diese
Ergebnisse sind in guter Ubereinstimmung mit vergleichbaren Schichten des Sys-
tems Fe-Co-Hf-N in [75] und belegen die Annahmen im Modell zur Entstehung
der thermisch induzierten uniaxialen Anisotropie in Abschnitt [2.4] Die kleine
Korngrofle in der TiogAlyyN3o-Schicht ist ein Nachweis dafiir, warum bei den XRD-
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7. Ergebnisse

Messungen die Schichten rontgenamorph sind. Aufgrund des Stickstoffdefizits und
der mangelnden Energie der schichtbildenden Teilchen ist das Kornwachstum in
der TigsAlyyN3o-Schicht eingeschriankt. Anhand der Hochauflésungsbilder und dem
Dunkelfeldbild erkennt man, dass die kleinen Korner in beiden Schichten regellos

orientiert sind. Beim Rontgen erhédlt man deshalb keine ausreichende Beugung an

FeCo (110) krz

2
.
&

. Fe:Co-HEN -

oo

FeCo (211) krz

Abbildung 7.27.: Ergebnisse zu den TEM-Untersuchungen am Fes3,CoysHf;1Ni2
/ TizgAlyNso-Schichtverbund. a) Hellfeldabbildung des Schichtautbaus. b) Hoch-
auflosende Abbildung an der Grenzfliche zwischen der FessCoysHf;;No und
Tig4Aly4N3o-Schicht (vgl. Abbildung im Anhang). ¢) Dunkelfeldaufnahme
vom Schichtverbund. d) TEM-Beugungsbild von der FesyCoysHf;1N12-Schicht.
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7.6. Entkopplung mit einer Zwischenschicht im System Ti-AI-N

(Ti, A)N (200) kfz

(Ti, AN (220) kfz (Ti, AN (111) kfz

Abbildung 7.27.: e) Hochauflésungsaufnahme von der TisgAly4N3zo-
Zwischenschicht (gréBere Darstellung siehe Abbildung im Anhang). f)
TEM-Beugungsbild von der TisyAlyyN3o-Zwischenschicht.

den Netzebenen, um eine Intensitdt zu messen. Die Auswertung der Elektronen-
beugungsbilder an den Schichten ist in Abbildung d) respektive f) dargestellt.
Anhand der Beugungsringe konnte im Fall der FezyCoysHfy1Nyo die (110), (200)
und (211) Netzebenen des krz Gitters der FeCo-Phase identifiziert werden. Aus den
Beugungsringen lasst sich entnehmen, dass die Schicht aus vielen kleinen Kérnern
besteht, wobei ein gewisser grofler Anteil davon in eine Richtung orientiert ist,
was man an den Intensitdtsknoten in den Beugungsringen erkennt. Hier liegt eine
leichte Textur durch stdngelférmiges Kornwachstum vor. Aus den Beugungsringen
ergibt sich fir FeCo eine mittlere Gitterkonstante von (0,2883 4 0,0013) nm, die
mit dem Theoriewert von 0,2856 nm , sehr gut iibereinstimmt. Im Fall
der TigsAlysN3o-Schicht konnten die (111), (200) und (220) Netzebenenen des kfz
Gitters der TiggAlyyN3e-Phase den Beugungsringen zugeordnet werden. Anhand
der Beugungsringe erkennt man, dass der Textureffekt beim TisyAly4N3o geringer
ist. Hier sind nur sehr schwach hellere Spots in den Beugungsringen zu erkennen.
Die Auswertung der Gitterkonstante liefert (0,426 + 0,005) nm, was gegeniiber
dem Literaturwert von 0,416 nm leicht erhoht ist. Jedoch ist die chemische
Zusammensetzung der TigyAlysN3o-Schicht sehr weit von der Stochiometrie ent-
fernt, so dass die Abweichung zum Literaturwert, der fiir eine stochiometrische

Phase bestimmt wurde, durchaus seine Berechtigung hat. Das zentrale Ergeb-
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nis der TEM-Untersuchungen ist, dass ein homogener nanokristalliner glatter
Schichtverbund auf dem WC-Co-Substrat entsteht.
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7.6. Entkopplung mit einer Zwischenschicht im System Ti-AI-N

Zusammenfassend lassen sich die zentralen Ergebnisse fiir den FegoCoysHf 11Ny
/ Tigg AlyyN3o-Schichtverbund wie folgt festhalten. Die reaktive Abscheidung von
Schichten im System Ti-Al-N bei 300 W in einer Ar- und No-Atmosphére im
Verhéltnis von 100scem zu 3scem bei 0,2 Pa fiihrt zu unterstochiometrischen
Schichten mit einem nanokristallinen Gefiige und einem zum Literaturwert von
2800 u©2 cm [301] fiir kfz (Ti, A)N vergleichsweisen geringen spezifischen elektri-
schen Widerstand. Im Gegensatz zu den Proben mit TiN weisen die Schichten kaum
Poren in der Oberfliche auf. Die dynamischen magnetischen Ergebnisse zeigen
die beste Resonanzkurve bei der Entkopplung mit einer 1pm dicken TigyAlyyN3o-
Schicht. Die Grenzfrequenz fiir diesen Schichtverbund liegt bei (2,1 + 1,5) GHz.
Mit zunehmender Zwischenschichtdicke bleibt das Signal nahezu konstant. Der spe-
zifische elektrische Widerstand von TigyAly N3, ist vergleichbar zu dem von TiN.
Aufgrund des geringen spezifischen elektrischen Widerstands entstehen Wirbel-
strome in der Zwischenschicht. Die ferromagnetische Schicht kann demnach zwar
magnetisch vom Substrat entkoppelt, jedoch kann die Halbwertsbreite mit zuneh-
mender Schichtdicke nicht optimiert werden. Die Entstehung von Wirbelstrémen
in der Zwischenschicht fithrt zu einem Magnetfeld, das die Préazession der magneti-
schen Momente in der Funktionsschicht stort. Da die Tigy Aly4N3a-Schicht direkt an
die FegoCoy5Hf 1N o-Schicht grenzt, kann die Feldstéarke im Bereich der ferroma-
gnetischen Schicht durch die Dicke der Zwischenschicht nicht abgeschwacht werden.
Diese Erkenntnis belegt, das in dieser Arbeit entwickelte dynamische Modell zur
Entkopplung einer ferromagnetischen Schicht vom ebenfalls ferromagnetischen
WC-Co-Substrat. Die Feststellung, dass die Schichten kaum Poren im Vergleich
zu den Schichtverbunden mit TiN aufweisen, unterstreicht das Ergebnis, dass
Defekte wie Poren die uniaxiale Anisotropie storen, wodurch die Halbwertsbreite
vergrofert wird. Die Ergebnisse der statischen magnetischen Eigenschaften zum
Fe3oCoysHf11N1o / TiggAlygN3o-Schichtverbund auf dem WC-Co-Substrat bestati-
gen, das im vorherigen Abschnitt aufgezeigte Modell zur Erkldrung der anomalen
Ummagnetisierung und asymmetrischen Koerzitivfeldstéirke. Beriicksichtigt man
diesen Substrateinfluss so lasst sich fiir die ferromagnetische Schicht eine uniaxiale
Anisotropie in der Schichtebene von etwa 4,2 mT bestimmen, wie es exemplarisch
anhand der FessCoyusHf11Nqo-Schicht mit der 3 pm SiOg-Zwischenschicht auf einem
WC-Co-Substrat in Abbildung gezeigt ist.
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7. Ergebnisse

7.6.1. Entkopplung mit einer Schichtkombination

Zur Optimierung der Sensoreigenschaften der FessCogsHf11N1o-Schicht auf einem
WC-Co-Substrat, wurde die in Abbildung dargestellte Schichtkombination
ausgewdhlt. Der Schichtverbund besteht aus einer 200 nm dicken funktionellen
Fe3oCoysHf11Nio-Decklage, die auf einer doppellagigen Zwischenschicht auf dem
WC-Co-Substrat abgeschieden wurde. Als Zwischenschicht wurde ein Schichtver-
bund hergestellt, der aus 3 pm Tisy Al N3y auf der Substratoberfliche und 3 pm
SiOy auf der TigyAlyyN3o-Schicht besteht. Zur thermischen Einpragung der un-
iaxialen Anisotropie in die magnetische Schicht wurde die Probe analog zu den
anderen Proben im Magnetfeld warmebehandelt. Der materialwissenschaftliche
Grund fiir die Wahl dieser Schichtkombination besteht darin, dass die metallreiche
Zwischenschicht im System Ti-Al-N zwar eine sehr glatte, porenfreie Oberflache
liefert, so dass eine magnetische Entkopplung der Funktionsschicht vom Substrat
moglich ist, jedoch die Zwischenschicht keine hinreichende elektrische Isolierung
aufweist, so dass Wirbelstrome in der Zwischenschicht entstehen, die die Sen-
sorfunktionseigenschaften der ferromagnetischen Schicht beeinflussen. Um die
Funktionsschicht elektrisch zu isolieren und damit von der Zwischenschicht abzu-
koppeln, wird die SiO,-Schicht zwischen der Fes,CoysHf 1 Nio-Decklage und der
Tigy AlyyN3e-Zwischenschicht abgeschieden.

Nach der Wérmebehandlung weist der Schichtverbund keine Risse auf, trotz

der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von (Ti, Al)N und

F6320045Hf11N12 072 pm

TizqAlgaN3o

WC-Co-Substrat

Abbildung 7.28.: Prinzipieller Schichtautbau zur Optimierung der Sensor-
eigenschaften mit einer Schichtkombination bestehend aus der funktionellen
FesCoysHE 1 N1o-Decklage sowie einer Zwischenschichtkombination aus SiO; und
TioyAlyy N3y auf dem WC-Co-Substrat.
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Abbildung 7.29.: Real- und Imaginérteil einer 200 nm dicken FezsCoysHf11N1o-

Schicht mit einer 3 pm dicken TiyyAlyyN3s- und 3 pm dicken SiOs-Zwischenschicht
auf einem WC-Co-Substrat.

amorphen SiO; [306,[312]. In Abbildung ist das Ergebnis der dynamischen
magnetischen Eigenschaften der Fes,CoysHf 1 Nio-Schicht dargestellt. Der Imagi-
narteil der komplexen Permeabilitat zeigt eine ausgepréigte Resonanz bei 2,1 GHz
mit einer Halbwertsbreite von 0,5 GHz. Die Halbwertsbreite ist damit gegentiber
einer 1pm TiggAlyN3o-Zwischenschicht um den Faktor 3 reduziert. Durch die
Deposition der 3 pm dicken nicht-magnetischen, elektrisch isolierenden amorphen
SiO,-Schicht zwischen der ferromagnetischen und der Tigy AlysN3o-Schicht wird das
magnetische Storfeld, das durch Wirbelstréme im nicht-magnetischen, elektrisch
leitenden Tipg Al N3o induziert wird, im Bereich der magnetischen Momente in der
ferromagnetischen Schicht abgeschwécht. Das Ergebnis ist vergleichbar mit dem
Schichtaufbau bestehend aus 200 nm FezsCoyusHf11 N5 und 3 pm SiO4 auf dem WC-
Co-Substrat, der eine Grenzfrequenz von 2,2 GHz und eine Halbwertsbreite von

0,6 GHz aufweist (siehe Tabelle in Abschnitt . Die Anfangspermeabilitit mit

etwa 420 ist in guter Ubereinstimmung mit dem Ergebnis fiir das FesyCossHf 11N
/ TiggAlyyN3o-Schichtsystem auf dem WC-Co-Substrat. Die hieraus gewonnenen

Erkenntnisse belegen, dass mit nicht-magnetischen Zwischenschichten die ferroma-

gnetische Schicht vom Substrat zwar magnetisch entkoppelt werden, jedoch die
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7. Ergebnisse

Halbwertsbreite der Resonanzlinie nur mit nicht-magnetischen, elektrisch isolieren-

den Zwischenschichten reduziert werden kann.

Ausgehend von diesem Ergebnis wurde im weiteren Verlauf der Arbeit versucht,
die Eigenschaften der Zwischenschicht im Stoffsystem Ti-Al-N hinsichtlich des
spezifischen elektrischen Widerstands zu optimieren und die Anwendung als Ver-
schleiflschutzschicht fiir Zerspanwerkzeuge in den Fokus zu riicken. Das Ziel war den
Stickstoffgehalt in der Schicht zu erhohen, um ein kristallines und stochiometrisches
Schichtgefiige zu erhalten oder eine elementare Zusammensetzung von Ti;_(Al N,
was typischen Schichtzusammensetzungen von Verschleiflschutzschichten entspricht.
Dazu wurden die Abscheideparameter wie Leistung, Stickstofffluss, Druck und
Bias-Spannung bei der Magnetron-Hochleistungskathodenzerstaubung variiert. Die
Ergebnisse zu der Entkopplung der ferromagnetischen FezsCoysHf11N1o-Schicht
vom WC-Co-Substrat mit einer anwendungsorientierten Zwischenschicht im Sys-

tem Ti-Al-N werden im néchsten Abschnitt vorgestellt.

7.7. Magnetische Entkopplungsversuche mit rauen

Zwischenschichten

Zur Verbesserung des spezifischen elektrischen Widerstands durch eine Erhéhung
des Stickstoffanteils in der Ti;_ Al N-Zwischenschicht wurden die Abscheidepa-
rameter wie Leistung, Stickstofffluss, Druck und Substratvorspannung bei der
Magnetron-Hochleistungskathodenzerstaubung variiert. Durch die reaktive Ab-
scheidung bei 200 W in einer Ar- und No-Atmosphére im Verhéltnis 60 sccm zu
10scem bei 0,8 Pa und einer Substratvorspannung von —100 V erhélt man fiir eine
3pm dicke Schicht aus dem ternédren System Ti-Al-N eine chemische Zusammen-
setzung von 17,7 At.-% Ti, 33,0 At.-% Al, 43,6 At.-% N und Verunreinigungen von
4,7 At.-% O, 0,9 At.-% C und 0,1 At.-% Ar, die mittels ESMA bestimmt wurde.
Die Schichtzusammensetzung ergibt sich bei Vernachlassigung der Verunreinigun-
gen zu TijgAlssNys. Der metallische Anteil konnte in der Schicht auf 54 % mit
der Zusammensetzung TizsAlgs gesenkt und der Stickstoffanteil auf 46 % erhoht
werden. Im Vergleich zum Target (TigAlgo)50N50 ist die Abweichung nun deutlich
geringer. Wie die Ergebnisse zeigen, fithren die Erhéhung des Stickstoffflusses bei
der Beschichtung und die Erhohung der Energie der schichtbildenden Teilchen
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Fe3yCossHf11N12 0,2 pm Fes2CossHf11 N1
} 0,5 pm, 1 pm, 4
Ti19A135N46 2 pm, 3 pm Ti19A135N46
und 5 pm
WC-Co-Substrat 400 pm

Abbildung 7.30.: Schema des Schichtaufbaus fiir die Entkopplung der funk-
tionellen Fes;CoysHf;1N;o-Decklage vom WC-Co-Substrat mit einer TijgAl3sNy6-
Zwischenschicht. Vergleichbare Schichten wurden auch auf Si-Substraten herge-
stellt.

durch die angelegte Substrat-Vorspannung trotz hoherem Arbeitsgasdruck zu einer
Steigerung des Stickstoffanteils in der Schicht. Dies fiihrt zu einem spezifischen
elektrischen Widerstand der TijgAl35Ny6-Schicht von 18 670 n€2 cm. Im Vergleich
zum Literaturwert fiir kfz (Ti, A)N von 2800 p2 cm [301] ist dies etwa finfmal so
hoch. Im Vergleich zu Tigy Aly4N3s ist dieser Wert sogar um das 25-fache hoher. Der
Grund fiir den hoheren Widerstand im Vergleich zum nanokristallinen Tigy AlyyN3o
ist der erhohte Stickstoffanteil und die Begriindung fiir den hoheren Widerstand in
Bezug auf den Literaturwert ist die erhohte Anzahl an Korngrenzen im Vergleich
zu Bulkmaterial. Unter der Annahme, dass die hohe Sauerstoffkonzentration nicht
ausschlieSlich durch Oberflachenverunreinigungen bedingt ist, erhélt man eine
elementare Zusammensetzung von (Ti17Al33)(NyOg), was ein weiteres Argument

fiir den sehr hohen spezifischen elektrischen Widerstand ist.

Das Ergebnis zur lichtmikroskopischen Untersuchung der Schichtoberfléche des
in Abbildung [7.30] skizzierten Schichtaufbaus ist in Abbildung dargestellt.
Die Schichtoberfliche der 200 nm dicken FesoCoysHf11N12-Schicht mit einer 1 pm
dicken TiygAl3sNye-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat weist kaum Poren
auf. Die Rontgendiffraktogramme der XRD-Messungen an einer 3pm dicken
Ti;9Al35Nyg-Referenzschicht auf einem WC-Co- und Si-Substrat sind in Abbildung
7.32] abgebildet. Um die Rontgenreflexe der Schicht zuordnen zu kénnen, wurden
die theoretischen Positionen der (111), (200), (220), (311) und (222) Rontgenreflexe

fiir kubisches TiN in den Rontgendiffraktogrammen miteingezeichnet. Die Reflexe
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Abbildung 7.31.: Aufnahmen mit dem Lichtmikroskop einer 200 nm dicken
Fe3,CoysHE;1N1o-Schicht mit einer 1 pm dicken Ti;gAlssN4e-Zwischenschicht auf
einem WC-Co-Substrat.

von kubischen (Ti, Al)N liegen im Vergleich zu kubischen TiN bei etwas héheren
Winkeln, so dass die TiN-Rontgenreflexe sehr gut als Referenz herangezogen
werden konnen. Die gemessenen Rontgenreflexe konnen den (111), (200), (220),
(311) und (222) Netzebenen fiir kubisches Ti; Al(N zugeordnet werden. Die
Rontgenreflexe fir Ti;_ Al N sind zu grofleren Beugungswinkeln verschoben, da der
Gitterparameter von Ti;_Al,N im Vergleich zu TiN kleiner ist. Die Literaturwerte
fiir die Gitterparameter liegen bei 0,416 nm fiir Ti;5Al35N5 und bei 0,4234 nm
fiir TiN [282]. Den Ergebnissen der XRD-Messung zufolge entsteht sowohl auf
dem WC-Co- wie auch auf dem Si-Substrat eine kristalline Ti;9Al35Ny6-Phase, die
eine NaCl-Struktur aufweist. Vergleicht man die Intensititen der Rontgenreflexe,
so erkennt man eine bevorzugte Wachstumsrichtung der TijgAlgsNyg-Korner mit

einer {111}-Orientierung.

In Abblldung sind TEM-Aufnahmen vom F632C045Hf11N12 / T119A135N46—
Schichtaufbau dargestellt. Abbildung a) zeigt eine Hellfeldaufnahme des
Schichtverbunds auf dem WC-Co-Substrat. Im Gegensatz zu der unterstochiome-

trischen Tipy AlyyN3o-Schicht im vorherigen Abschnitt wéchst diese Zwischenschicht

182



7.7. Magnetische Entkopplungsversuche mit rauen Zwischenschichten

sehr inhomogen auf, was zu einer sehr rauen Oberflache und zu starken Schwan-
kungen der Schichtdicke bei der Fe3yCoysHf11Nio-Schicht fithrt. Die optimierte,
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Abbildung 7.32.: Réntgendiffraktogramme von der TijgAl3sN46-Referenzschicht
auf einem a) WC-Co- und b) Si-Substrat. Die in schwarz aufgetragene Intensitét
entspricht der XRD-Messung fiir das jeweilige Substrat ohne Schicht. In Griin
sind die Ergebnisse fiir das entsprechende Substrat mit Schicht aufgetragen. Die
theoretischen Positionen der Réntgenreflexe fiir kubisches TiN (#00-038-1420)

sind gestrichelt dargestellt.
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anwendungsorientierte TijgAl35Nyg-Schicht zeigt groffere Korner und weist ein fir
die PVD-Abscheidung typisches stangelférmiges Wachstum auf. Die Korner sind
groBer als die der ferromagnetischen Schicht, was anhand der Hochauflosungs-
aufnahme und der Dunkelfeldaufnahme in Abbildung b) respektive c¢) gut

FeCo
7 digg

Fe-Co-Hf-N

AIN (101) hdp

(Ti,AI)N (311) kfz | */

\ TS AIN (100) hdp

A\
(Ti, AN (200) kfz \

(Ti,AI)N (111) kfz
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Abbildung 7.33.: Ergebnisse zu den TEM-Untersuchungen am Fez,CoysHf;1 N1
/ Tij9Al35N6-Schichtverbund. a) Hellfeldabbildung des Schichtautbaus. b) Hoch-
auflosende Abbildung an der Grenzfliche zwischen der FessCoysHf;;N12 und
Ti;9Al35Ny6-Schicht (vgl. groBere Darstellung in im Anhang). ¢) Dunkel-
feldaufnahme vom Schichtverbund. d) TEM-Beugungsbild von der TijgAlzsNy6-

Zwischenschicht.
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Abbildung 7.33.: e) Hochauflésungsaufnahme von der Fes;CoysHf;1N12-Schicht
(Abbildung [A.9 im Anhang gréfiere Darstellung). f) TEM-Beugungsbild von der
F€320045Hf11N12—SChjCht.

ersichtlich ist. Im Gegensatz zu der nanokristallinen ferromagnetischen Schicht hat
die TijgAl3sNyg-Schicht sehr grofie Korner, deren Netzebenen im Hochauflosungs-
bild deutlich zu erkennen sind. Die Auswertung des dazugehorigen Beugungsbilds
in Abbildung d) zeigt, dass man alle Netzebenen des kfz Gitters von (Ti, A)N
identifizieren kann. Des Weiteren lasst sich dem Beugungsbild entnehmen, dass
die Schicht eine Textur aufweist, was mit den XRD-Messungen iibereinstimmt.
Jedoch ergibt die Auswertung auch, dass neben der (Ti, AI)N eine AIN-Phase mit
hexagonaler Gitterstruktur in der Schicht entsteht. Anhand des Beugungsbildes
konnten die (100) und (101) Netzebenen, deren Beugungsringe mit dem fiir die
(200) Netzebene der (Ti, Al)N-Phase zusammenféllt, den vorhandenen Beugungs-
ringe zugeordnet werden. Die AIN-Ausscheidungen im Ti;9Al35Ny6-Schichtgefiige
ist dadurch begriindet, dass bei der Schichtabscheidung der hohe Anteil von Al im
Vergleich zum Ti (siehe ESMA-Messung weiter oben im Text) zur Bildung der AIN-
Phase fithrt. Die Auswertung der Gitterkonstante fiir die (Ti, A)N-Phase liefert
einen Wert von (0,4212 £ 0,0005) nm, was mit dem Literaturwert fir Ti;5Al35N50
von 0,416 nm |170] nicht ganz iibereinstimmt, aber vergleichbar dazu ist. Die Aus-
wertung des Hochauflésungsbildes von der FesoCoysHf 1 N1o-Schicht in Abbildung
7.33|e) bestétigt die Ergebnisse der TEM-Untersuchungen in Abschnitt Es zeigt
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7. Ergebnisse

sich, dass die ferromagnetische Schicht ein nanokristallines Schichtgefiige bildet,
bei dem die Korngrdéfle kleiner 5nm ist. Das Beugungsbild zur FessCoysHf11Nyo-
Schicht ist in Abbildung f) abgebildet. Den Beugungsringen konnten die (110),
(200), (211) und (220) Netzebenen des krz Gitters der FeCo-Phase zugeordnet
werden. Ansatzweise sind die Beugungsringe der (111) und (200) Netzebenen des
kfz Gitters der HfN-Phase zu erkennen. Das Hochauflosungsbild wie auch das
Beugungsbild zeigen, dass die Fe3yCoysHf11N1o-Schicht sehr kleine aber kristalline
Koérner aufweist. Im Vergleich zu den FeCo-Korner sind die HfN-Ko6rner kleiner,
was auf den geringen Anteil in der Schicht zuriickzufithren ist. Die Auswertung
der Gitterkonstanten liefert fiir FeCo (0,2897 £ 0,0005) nm, und fiir HfN ergibt
sich (0,455 4+ 0,007) nm, was mit den Literaturwerten von 0,2856 nm [265] 266]
und 0,452nm [276] sehr gut tibereinstimmt. Die TEM-Ergebnisse zeigen, dass
eine kristalline TijgAl3sNye-Schicht mit AIN-Ausscheidungen entsteht, die durch
das stangelformige Wachstum eine raue Oberflache bildet. Die FezsCoysHf 11 N1o-
Schicht ist nanokristallin und wéchst sehr inhomogen auf der rauen Oberfléache
der Tij9Als5Ny6-Schicht auf.
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Abbildung 7.34.: Real- und Imaginarteil der komplexen Permeabilitat ei-
ner 200nm dicken F€320045Hf11N12—SCh.iCht mit einer ].}Hl’l dicken Tj19A135N46—
Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.
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7.7. Magnetische Entkopplungsversuche mit rauen Zwischenschichten

Abbildung zeigt die dynamischen Eigenschaften der FessCoysHf 1 N1o-Schicht
mit einer 1 pm dicken TijgAl35Nye-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.
Trotz des erhohten spezifischen elektrischen Widerstands der Ti;gAlzsNyg-Schicht,
ist im Frequenzbereich von 50 MHz bis 5 GHz fiir die ferromagnetische Schicht
keine Resonanz zu erkennen. Im Vergleich zu den bisher aufgezeigten Ergebnis-
sen mit den TiN-, SiOs- und Tisy Aly4N3s-Zwischenschichten tritt hier ein vollig
unerwartetes dynamisches magnetisches Verhalten der FessCoysHf11N12-Schicht
auf. Obwohl die ferromagnetische Schicht durch die Zwischenschicht vom WC-Co-
Substrat getrennt und dadurch magnetisch entkoppelt ist, werden die magnetischen
Momente nicht zu einer homogenen Prézessionsbewegung im elektromagnetischen
Wechselfeld angeregt. Die Ursache hierfiir ist aus den dynamischen magnetischen
Ergebnissen nicht ersichtlich. Eine denkbare Moglichkeit ist, dass die uniaxiale
Anisotropie durch einen noch nicht geklarten Effekt von der Zwischenschicht ge-

stort wird.

Um dies weiter zu untersuchen, wurden MOKE-Messungen der leichten und

schweren Polarisationsrichtung an der Probe durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind
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Abbildung 7.35.: Anomale Hysteresekurven der leichten und schweren Polari-
sationsrichtung der 200 nm dicken FessCoysHf;;N1o-Schicht mit einer 1 pm dicken
Ti;9Al3sN 46-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.
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7. Ergebnisse

in Abbildung dargestellt. Analog zu den dynamischen magnetischen Eigen-
schaften zeigt sich bei den statischen magnetischen Eigenschaften ein Unterschied
im Vergleich zu den MOKE-Ergebnissen mit den TiN-, SiOs- und TissAlyyN3o-
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Abbildung 7.36.: Magnetische Hysteresekurven der leichten und schweren Po-
larisationsrichtung nach der Korrektur der externen Magnetfeldstéirke fiir eine
200 nm dicke Fes3yCoy5Hf;1Njo-Schicht mit einer a) 1 nm dicken Tij9Al35Nye- und
b) 3nm dicken SiOs-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat, gemessen mit
der MOKE-Methode.
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7.7. Magnetische Entkopplungsversuche mit rauen Zwischenschichten

Zwischenschichten. Der Verlauf der Hysteresekurven fiir die leichte und schwere
Polarisationsrichtung sind nach wie vor unterscheidbar und weisen ein anoma-
les Ummagnetisierungsverhalten auf, jedoch ist die Hysteresekurve der leichten
Richtung schmaler und zeigt keine Verschiebung des absteigenden, respektive
aufsteigenden Hystereseasts. Die Ummagnetisierung fiir die leichte Richtung findet
bei etwa 0,2mT statt. Berticksichtigt man den Substrateinfluss bei den statischen
magnetischen MOKE-Messungen, ergeben sich nach der Korrektur der extern
angelegten Magnetfeldstiarke die in Abbildung [7.36| a) dargestellten Hysterese-
kurven fiir die leichte und schwere Polarisationsrichtung. Zum Vergleich sind
in b) die Hysteresekurven nach der Magnetfeldkorrektur fir die 200nm dicke
Fe3oCoy5Hf11N1o-Schicht mit uniaxialer Ansiotropie auf einem WC-Co-Substrat
mit einer 3 pm dicken SiO,-Zwischenschicht abgebildet. Aus dem Vergleich der
beiden Ergebnisse ist ersichtlich, dass die ferromagnetische Schicht auf der 1 pm
dicken TijgAl3sNye-Schicht magnetisch harter und die magnetische Anisotropie
verdndert ist. Demzufolge muss die Ti;9Al35N46-Schicht eine Eigenschaft aufweisen,
die die statischen magnetischen Eigenschaften beeinflusst. Defekte wie Poren, die
wie im Fall der TiN-Zwischenschichten Entmagnetisierungseffekte erzeugen, oder
Risse im Schichtverbund kénnen aufgrund der Analyse der Schichtoberflache in

Abbildung [7.31] ausgeschlossen werden.

Um das Schichtgefiige und die Schichtoberflichenmorphologie genauer zu untersu-
chen, wurde die Bruchfliche des Schicht-Substratverbundes im REM analysiert.
Eine Aufnahme von der Bruchfliache bei 15 000-facher VergoBerung ist in Abbildung
dargestellt. Auf dem REM-Bild erkennt man, das fiir zerstaubte Schichten
typische stédngelformige Wachstum [541|56] des Tijg9AlssNy6-Schichtgefiiges. Durch
das stangelformige Gefiige ist die Oberflachenrauheit der ferromagnetischen Schicht
stark erhoht. Insbesondere magnetische Systeme reagieren sehr empfindlich auf die
Oberflichenmorphologie und die Rauheit. Experimente, die man in der Literatur
zu diesem Thema findet zeigen, dass vor allem die Rauheit die Charakteristik
der Hysteresekurve beeinflusst [332]. Zum Beispiel nimmt die Koerzitivfeldstér-
ke mit zunehmender Rauheit zu [333]. Die Erkldrung fiir diesen Effekt liefert
Néel’s ,orange-peel“ Modell [334,1335], das demzufolge die Rauheit eine magneti-
sche Oberflichenladungsverteilung erzeugt. Im Zusammenhang mit den in diesem

Abschnitt aufgezeigten statischen und dynamischen magnetischen Eigenschaften
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7. Ergebnisse

Abbildung 7.37.: REM-Aufnahme von der Bruchfliche der 200nm dicken
Fes,CoysHE;1N1o-Schicht mit einer 1 pm dicken Ti;gAlssNyg-Zwischenschicht auf
einem WC-Co-Substrat bei 15 000-facher VergréBerung

liefert der sogenannte ,orange-peel“-Effekt eine mogliche Erklérung, warum die
uniaxiale Anisotropie gestort und die Koerzitivfeldstarke erhoht ist. Die magneti-
schen Oberflichenladungen stabilisieren sich gegenseitig, so dass die Einpragung
der uniaxialen Anisotropie erschwert und die Koerzitivfeldstirke erhoht wird.
Aufgrund der verschlechterten uniaxialen Anisotropie und durch die Oberflichen-
ladungen sind die magnetischen Momente in der ferromagnetischen Schicht nicht
mehr einheitlich ausgerichtet, so dass eine homogene Préazession im elektromagne-
tischen Wechselfeld nicht zustande kommt, was die nichtvorhandene Resonanz im

Hochfrequenzbereich erklart.

Um die Rauheit des hier gezeigten Schichtverbundes mit den anderen Schicht-
systemen vergleichen zu kénnen, wurden REM- und AFM-Untersuchungen an
den Schicht-Substratverbunden durchgefiihrt. Der Vergleich dieser Ergebnisse soll
Aufschluss dariiber geben, ob die Erklarung mit dem ,orange-peel“-Effekt seine
Berechtigung hat. Die Ergebnisse zu diesen Experimenten werden im néachsten

Abschnitt gezeigt.
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7.8. Untersuchung der Bruch- und Oberflachenmorphologie

7.8. Untersuchung der Bruch- und

Oberflachenmorphologie

Zur Untersuchung der Bruch- und Oberflichenmorphologie der Schicht-Substrat-
verbunde, wurden AFM- und REM-Untersuchungen durchgefiihrt. Die Bruch-
kanten der Schichtverbunde wurden durch Ansdgen der Substratriickseite und
anschliefendem Entzweibrechen an der Sollbruchstelle préapariert. In Abbildung
[7:38 sind die Ergebnisse fiir ein spiegelpoliertes WC-Co-Substrat gezeigt, wie es
fiir die verschiedenen Beschichtungen benutzt wurde. Aus dem AFM-Héohenprofil,

b)
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Ry = 9nm
Rt = 37nm

Abbildung 7.38.: Untersuchung der Bruch- und Oberflicheneigenschaften des
WC-Co-Substrats. a) AFM-Héhenprofil von der Oberfliche des WC-Co-Substrats.
b) REM-Aufnahme von der Bruchflache des WC-Co-Substrats. c¢) Dreidimensiona-
les Hohenprofil von der Oberflidche des WC-Co-Substrats.
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7. Ergebnisse

das auf einer Flache von 20 pm x 20 pm gemessen wurde, ergibt sich eine mittlere
Rauheit von R, = 6nm, eine quadratische Rauheit von R, = 9nm und eine
mittlere Rautiefe von Ry = 37nm. Zum Vergleich ist in b) eine REM-Aufnahme
von der Bruch- und Oberflaiche des WC-Co-Substrats abgebildet. Man erkennt an-
hand des dreidimensionalen AFM-Hohenprofils und der REM-Aufnahme, dass die
Substratoberflache nach dem Polieren mit der Diamantsuspension noch sehr feine
Kratzer aufweist, die beim Polieren entstehen. Die Kratzer haben eine Rautiefe,
die unterhalb von 15 nm liegt. Des Weiteren erkennt man anhand der Oberflichen-
morphologie das Gefiige des WC-Co. Die Oberflichenmorphologie zeigt, dass sich
das weiche Co-Bindermaterial beim Polieren stirker abtragt als das harte WC.
Dadurch kommen die WC-Koérner deutlich zum Vorschein und zwischen diesen
Kornern, wo sich das Bindermaterial befand, entstehen Vertiefungen. Im Vergleich
zu den feinen Polierkratzern sind die Vertiefungen mafigebend fiir die Rauheit der
Oberflache. In Bezug auf die Schichtdicke des ferromagnetischen Materials, die
bei 200 nm liegt, ist die Rauheit der Substratoberfliche jedoch vernachléassigbar
gering. Sowohl die mittlere Rauheit als auch die mittlere Rautiefe liegen deutlich
unterhalb der Schichtdicke von 200 nm.

In Abbildung sind die Ergebnisse der AFM- und REM-Untersuchungen fiir
den Schicht-Substratverbund bestehend aus einer 200 nm dicken Fes3oCoysHf11N1o-
Schicht und einer 1pm dicken TijgAls5Ny6-Zwischenschicht auf einem WC-Co-
Substrat dargestellt. Die Auswertung des AFM-Hohenprofils liefert eine mittlere
Rauheit von R, = 21 nm, eine quadratische Rauheit von R, = 27nm und eine
mittlere Rautiefe von Ry = 109 nm. Anhand der Morphologie erkennt man sehr
deutlich, dass das stédngelformige Wachstum der kristallinen TijgAlssNyg-Schicht
ausschlaggebend fiir die Rauheit der Schichtoberfliche ist. Die Form der stangel-
formigen Kristallite mit abgerundeten Enden wird auf die diinne ferromagnetische
Schicht beim Beschichten abgebildet. Die Morphologie der Substratoberfliche
iibertragt sich dabei nur sehr gering. Im Wesentlichen sind nur noch vereinzelte
Vertiefungen vom Co-Bindermaterial zu erkennen. Die Polierkratzer sind hingegen
aufgrund der Rauheit der Zwischenschicht nicht mehr zu erkennen. Im Vergleich
zu der polierten Substratoberfliche ist die Rauheit stark erhoht und in Bezug auf
die Schichtdicke des ferromagnetischen Materials liegt die Rautiefe bei 50 % der
Schichtdicke.
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Abbildung 7.39.: REM-Untersuchung der Bruchfliche und AFM-Analyse der
Oberfldche der 200nm dicken FessCoysHf;1N1o-Schicht mit einer 1pm dicken
Tij9Al35N6-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. a) AFM-Hohenprofil
von der Schichtoberfliche. b) REM-Aufnahme von der Bruchflache des Schicht-

Substratverbundes. ¢) Dreidimensionales Hohenprofil von der Schichtoberflache.

Abbildung [7.40| zeigt zum Vergleich die Ergebnisse der AFM- und REM-Untersuch-
ungen flir den Schicht-Substratverbund aus einer 200 nm Fes,CoysHf;1Nqo-Schicht
und einer 1 pm TiggAlyyN3s-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. Die Aus-
wertung des AFM-Hohenprofils liefert eine mittlere Rauheit von R, = 9nm, eine
quadratische Rauheit von R, = 13nm und eine mittlere Rautiefe von R; = 43 nm.
Anhand der Bruchfliche erkennt man, dass die nanokristalline Tisy AlysN3o-Schicht

keine stangelférmige Morphologie aufweist. Das Gefilige zeigt eine homogene,
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Abbildung 7.40.: Bruch- und Oberflichenmorphologie der 200nm dicken
Fe3,CoysHE;1N1o-Schicht mit einer 1 pm dicken TisyAlyyNso-Zwischenschicht auf
einem WC-Co-Substrat. a) AFM-Héhenprofil von der Schichtoberflache. b) REM-
Aufnahme von der Bruchfliche des Schicht-Substratverbundes. Auf der Oberfliche
erkennt man, dass die Oberflichenmorphologie des Substrats abgebildet wird
(vergleiche Abbildung|7.38). ¢) Dreidimensionales Hohenprofil von der Schichto-
berfléche.

geschlossene und glatte Oberfliche. Bei der Schichtabscheidung wird die Ober-
flichenmorphologie vom Substrat auf die TigyAlyyN3e-Zwischenschicht und die
diinne Fes3oCoysHf11N1o-Schicht abgebildet. Anhand der REM-Aufnahme und des
dreidimensionalen AFM-Hohenprofils erkennt man, dass sich sowohl die feinen
Polierkratzer als auch die Vertiefungen vom Co-Bindermaterial auf die Schicht-

oberflache iibertragen. Es entstehen dadurch grofiflichige zusammenhangende
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Abbildung 7.41.: Oberflicheneigenschaften der 200 nm dicken Fesz,Coys5Hf 1 Nio-
Schicht mit einer 1 um dicken SiO,-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. a)
AFM-Hoéhenprofil von der Schichtoberfliche. b) REM-Aufnahme von der Bruchflé-
che des Schicht-Substratverbundes. Man erkennt an der Oberfliche die Morphologie

des Substrates wieder. ¢) Dreidimensionales Hohenprofil von der Schichtoberfiéche.

glatte Inseln, die durch die Vertiefungen hervorgehoben sind. Die mittlere Rauheit
wie auch die Rautiefe sind vergleichbar mit denen des WC-Co-Substrats ohne
Schicht, so dass in Bezug auf die Schichtdicke des ferromagnetischen Materials die

Rauheit der Schichtoberflache vernachléassigbar gering ist.

In Abbildung sind die Ergebnisse der AFM- und REM-Untersuchungen fiir
den Schicht-Substratverbund bestehend aus einer 200 nm FesoCoysHf 1 N1o-Schicht
und einer 1 pm SiOs-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat dargestellt. Fiir
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die mittlere Rauheit erhdlt man aus der Auswertung des AFM-Hoéhenprofils einen
Wert von R, = 7nm, eine quadratische Rauheit von R, = 11 nm und eine mittlere
Rautiefe von R; = 40nm. Die REM-Aufnahme zeigt, dass das amorphe SiO,
ahnlich wie das nanokristalline TissAl4yuN3y auf dem WC-Co-Substrat aufwéchst.
Das Gefiige bildet eine homogene, geschlossene, und glatte Oberfliche. Anhand
der Oberflachenmorphologie der ferromagnetischen Schicht erkennt man, dass bei
der Schichtherstellung die Rauheit des WC-Co-Substrats abgebildet wird. Die
Oberflache weist feine Vertiefungen, die von den Polierkratzern herstammen und
etwas grobere Vertiefungen vom Co-Bindermaterial auf. Die Werte der Rauheit
sind vergleichbar mit denen fiir die nanokristalline Tisy AlyN3o-Zwischenschicht
und dem WC-Co-Substrat ohne Schicht. Die Schichtdicke vom FessCossHf11 N1
liegt damit deutlich oberhalb der Rauheit.

Abbildung zeigt die Ergebnisse der AFM- und REM-Untersuchungen fiir den
Schicht-Substratverbund mit der 1 pm dicken TiN-Zwischenschicht auf einem WC-
Co-Substrat. Fir die mittlere Rauheit erhédlt man R, = 7nm, eine quadratische
Rauheit von R, = 12nm und eine mittlere Rautiefe von R; = 45nm. Anhand dem
dreidimensionalen AFM-Hohnprofil und der REM-Aufnahme erkennt man, dass
das TiN feine nadelféormige Kristallite bildet, die ein glattes zusammenhangendes
Schichtgefiige bilden. Bei der Betrachtung der Schichtoberfliche zeigt sich, dass bei
der Schichtherstellung die Oberflichenrauheit des Substrats abgebildet wird. Je-
doch im Vergleich zum nanokristallinen Tisy Al N3 und amorphen SiO, weisen die
in der ferromagnetischen Schicht entstehende hervorgehobene Inseln und Vertiefun-
gen feine Spitzen auf, die durch die Abbildung der nadelférmigen TiN-Kristallite
entstehen. Jedoch zeigen die Rauheitswerte, dass diese Spitzen keine Auswirkung
auf die mittlere Rauheit und Rautiefe haben. Die Rauheitswerte sind identisch mit
denen des Schichtaufbaus mit der amorphen SiO,-Zwischenschicht, so dass hier die

Rauheit in Bezug auf die ferromagnetische Schichtdicke vernachléssigbar gering ist.

Zusammenfassend zeigen die Ergebnisse der AFM- und REM-Untersuchungen,
dass bei der Schichtherstellung groffiachige und in Bezug auf die Schichtdi-
cke der Fez,CoysHf11 Ny glatte Oberflichen entstehen. Die Ausnahme hierbei
ist der Schichtverbund mit dem kristallinen Ti;9Al3sNyg, was die Zusammenfas-

sung der Rauheitswerte in Tabelle nochmals bestéatigen. Im Fall von dem
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Abbildung 7.42.: Untersuchung der morphologischen Eigenschaften der Bruch-
und Oberfliche der 200 nm dicken FesoCoysHf;;N12-Decklage mit einer 1 pnm di-
cken Ti5gN5o-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. a) AFM-Héhenprofil
von der Schichtoberfliche. b) REM-Aufnahme von der Bruchflache des Schicht-
Substratverbundes. Die Oberflcihenmorphologie des Substrates bildet sich im
Schichtverbund ab. ¢) Dreidimensionales Héhenprofil von der Schichtoberfléche.

kristallinen TijgAl3sNyg fithrt das stangelférmige Wachstum zu einem Anstieg
der Oberflichenrauheit. Im Zusammenhang mit den in den Abschnitten ge-
zeigten statischen und dynamischen magnetischen Eigenschaften, konnte mit
den AFM-Untersuchungen gezeigt werden, dass der ,orange-Peel“-Effekt beim
Fe3CoysHf11N1o / Ti19Al35Nyg-Schichtverbund eine Erklérung fiir die Abweichung
bei den statischen wie auch dynamischen magnetischen Eigenschaften gegentiber

allen anderen Schicht-Substratverbunden liefert. Ausgehend von dieser Erkenntnis,

197



7. Ergebnisse

Tabelle 7.5.: Rauheitswerte der polierten WC-Co-Substratoberflache und fiir
die Oberflichen der verschiedenen Schicht-Substratverbunde aus Abbildung[7.38
[7.42, Die Werte wurden mit einem Rasterkraftmikroskop iiber eine Flédche von
20 pm x 20 pm bestimmt.

R, (nm) R (nm) R;(nm)

WC-Co-Substrat 5,74 0,6 8,5+ 0,9 37+8
TireAls5Nyg 20,7 + 2,0 27 +3 109 + 15
Tizs Al N3, 85409 12,7412 43+ 7
SiO, 60+07  106+10  40+10
TiN 74407  118+12 45 + 6

wurde im weiteren Verlauf versucht, die Rauheit fiir diesen Schichtverbund zu redu-
zieren. Dazu wurde nach der Beschichtung des WC-Co-Substrats mit TijgAl35Nyg
die Oberfliche poliert bevor die magnetische Schicht abgeschieden wurde. Die

Ergebnisse hierzu werden im néchsten Abschnitt prasentiert.

7.9. Magnetische Entkopplung mit glatten
Ti19Al35Nse-Zwischenschichten

Magnetische Systeme reagieren sehr empfindlich auf die Oberflaichenmorpholo-
gie [332H335]. Die Experimente mit den FegyCoysHf11N1o / TijgAlssNyg-Schicht-
systemen haben gezeigt, dass die Oberflichenrauheit zum Verlust des Hochfre-
quenzsignals fithrt. Um dennoch das HF-Signal auf dem WC-Co-Substrat mit
der Tij9Al35N46-Schicht zu realisieren, die einen hohen spezifischen elektrischen
Widerstand von 18 670 12 cm aufweist, wurde die Oberfliche der Zwischenschicht,
vor der Abscheidung der magnetischen Schicht mit einer kolloidalen Siliziumoxid-
suspension (OP-S, Kérnung 0,04 pm), bei 150 U/ min im Gegenlauf und einem
Anpressdruck von 2bar, 30s lang poliert. Durch die Politur werden etwa 400 nm
von der Oberflache abgetragen. Dieser Wert ergab sich in einem Referenzexpe-
riment, bei dem analog zur Schichtdickenbestimmung, die Schichtdicke vor und
nach dem Polieren gemessen wurde. Um bei der Schichtherstellung eine definierte
Schichtdicke zu erhalten, wurden bei der Beschichtung 400 nm mehr abgeschieden,

da dieser Betrag beim Polieren abgetragen wird. Die Proben wurden im Anschluss

198



7.9. Magnetische Entkopplung mit glatten TijgAlz;N6-Zwischenschichten

an die Schichtherstellung im Magnetfeld warmenachbehandelt. Die Experimente

zur Charakterisierung der magnetischen Schichteigenschaften wurden nur auf
WC-Co-Substraten durchgefihrt, da die Schichtverbunde mit TijgAl3sNy auf

a) oum s 10 15 b)
o™ el 30.0 nm
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20.0
w0E" 15.0
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157
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Abbildung 7.43.: Untersuchung der Bruch- und Oberflichenmorphologie ei-
ner 200nm dicken FessCoysHf11 N o-Schicht mit einer 1 um dicken TijgAl3sNy6-
und 100 nm diinnen TiN-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. Durch die
zusatzliche TiN-Zwischenschicht werden die bei der Warmebehandlung durch un-
terschiedliche thermische Ausdehnungskoffizienten der Materialien entstehenden Ei-
genspannungen in der Funktionsschicht reduziert. Die Oberflache der TijgAlz5N46-
Schicht wurde mechanisch poliert bevor die TiN- und Fes,CoysHf71N;5-Schicht
abgeschieden wurden. a) AFM-Hohenprofil von der Schichtoberflache. b) REM-
Aufnahme von der Bruchfildche des Schicht-Substratverbunds. ¢) Dreidimensionales
Héhenprofil von der Schichtoberflache.
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7. Ergebnisse

Si-Substraten nach der Warmebehandlung Risse aufweisen.

In Abbildung [7.43]sind die Ergebnisse zu den AFM- und REM-Untersuchungen
flir einen Schicht-Substratverbund bei dem die TijgAl35Nyg-Zwischenschicht po-
liert wurde dargestellt. Eine weitere Besonderheit bei diesem Schichtverbund ist,
dass zwischen der ferromagnetischen Deckschicht und der TijgAlszsNyg-Schicht
eine diinne 100 nm dicke TiN-Schicht deponiert wurde, worauf erst im spéteren
Verlauf dieses Abschnitts genauer eingegangen wird. Aus der Auswertung des
AFM-Ho6henprofils erhalt man fir R, = 2nm, eine quadratische Rauheit von
R, = 3nm und eine mittlere Rautiefe von Ry = 9nm. Diese Werte sind deut-
lich geringer im Vergleich zu dem unbehandelten FezsCoysHf11Nyo / TijgAlgsNag-
Schichtverbund, der eine mittlere Rauheit von R, = 21nm, eine quadratische
Rauheit von R, = 27nm und eine mittlere Rautiefe von R; = 109 nm aufweist.
Die Rauheit der Probe mit der polierten Zwischenschicht ist sogar geringer als
die der Schichtverbunde mit TiN, SiOs und dem nanokristallinen TissAlsyNss.
Anhand der REM-Aufnahme erkennt man, dass bei der Schichtabscheidung nach
der Politur weder die Substratmorphologie noch die stdngelférmige Gefiigestruk-
tur der TijgAl35Nyg-Zwischenschicht in der ferromagnetischen Schicht abgebildet
wird. Die diinne TiN-Schicht hat keine Auswirkungen auf die Morphologie der
ferromagnetischen Schicht. Die ferromagnetische Schicht bildet eine geschlossene,

homogene und sehr glatte Oberflache.

Abbildung zeigt die Ergebnisse zur Charakterisierung der dynamischen ma-
gnetischen Eigenschaften mit dem HF-Permeameter fiir einen Schichtverbund mit
einer a) 1um dicken und b) 3 pm dicken polierten TijgAl3sNys-Zwischenschicht.
Im Fall der 1 pm dicken Zwischenschicht liefert die Auswertung der Resonanzkurve
eine Grenzfrequenz von 2,5 GHz und eine Halbwertsbreite von 1,4 GHz. Mit zuneh-
mender Schichtdicke wird das Resonanzsignal schlechter, wie man am Imaginarteil
im Fall der 3 pm dicken Zwischenschicht erkennen kann. Die Anfangspermeabili-
tat liegt fiir beide Proben bei etwa 300. Entgegen allen Erwartungen zeigen die
ferromagnetischen Schichten auf der polierten TijgAlssNyg-Schicht mit dem hohen
spezifischen elektrischen Widerstand im Vergleich zum Schichtverbund mit der
nanokristallinen Tis4 Aly4N3s-Schicht ein schlechteres Entkopplungsverhalten beziig-

lich der dynamischen magnetischen Eigenschaften. Abgesehen vom Schichtverbund
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a) 3000 T T T T b) 3000 T T T T
, 25001 —=— Re(u* g , 2500 —m— Re(y*) g
3 3
= 2000 | Im(u) E = 2000 | Im(u) E
s s
T‘é 1500 | 200 nm Fe,,Co, Hf N, E 1500 - 200 nm Fe,,Co, Hf N, -
g 1000 | 1 um Ti AIN,. ] g 1000 | 3 pm Ti AN, ]
= 1 h bei 400 °C und 50 mT = 1 h bei 400 °C und 50 mT
o 500 | B o 500 | 4
() P ————— I [ ——
——

[ o —
€ -500 [ E £ -500 | 4
o o
x x

-1000 - g -1000 4

_1 500 1 1 1 1 _1500 1 1 1 1

1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Frequenz fin GHz Frequenz fin GHz

Abbildung 7.44.: Real- und Imaginérteil der komplexen Permeabilitdt einer
200nm dicken FessCoysHf11Njo-Schicht mit einer a) 1pm und b) 3pm dicken
polierten Ti;gAlz5N6-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat. Sowohl der
Schichtverbund in a) wie auch die Schichtkombination in b) wurde ohne diinne
TiN-Schicht hergestellt.

mit der porenreichen TiN-Zwischenschicht in Abschnitt [7.2] sind die Resonanz-

kurven im Vergleich zu den bis dahin aufgezeigten Ergebnissen weniger ausgepragt.

Um der Ursache hierfiir nachzugehen, wurden MOKE-Messungen an den Schicht-
verbunden durchgefiihrt. Die Ergebnisse hierzu sind fiir den Schichtverbund mit
der 1pm dicken und 3 pm dicken polierten Tii9Al35N46-Zwischenschicht auf einem
WC-Co-Substrat in Abbildung dargestellt. Bei der Betrachtung der Ergeb-
nisse fallen zunéchst keine wesentlichen Unterschiede zu den anderen magnetisch
entkoppelten Schichtsystemen auf. Die Hysteresekurven weisen den gewohnten
anomalen Ummagnetierungsprozess und das asymmetrische Verhalten bei der
Koerzitivfeldstarke auf. Einen merklichen Unterschied stellt man erst bei der ge-
nauen Auswertung der Koerzitivfeldstarke poH._ und poH., fest. Die Ergebnisse
hierzu sind in Tabelle zusammengefasst. Zum Vergleich sind die Werte fiir
die anderen Schichtverbunde aus den Abschnitten bis aufgefiihrt. An-
hand dieser Messergebnisse erkennt man, dass sowohl pgH._ und wie auch poH.+
fiir den FegoCoysHE1N1o / TijgAlssNyg-Schichtverbund systematisch kleiner sind
als die der anderen Schichtverbunde. Ausgenommen ist der Schichtverbund mit
der 16chrigen TiN-Zwischenschicht > 2 pm. Der FezsCoysHf11 N1y / TijoAlssNyg-

Schichtverbund ist demzufolge magnetisch harter, da nach der Beriicksichtigung
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Abbildung 7.45.: Anomale Hysteresekurven der leichten und schweren Polari-
sationsrichtung einer funktionellen 200 nm dicken Fes,Co45Hf;1N;2-Decklage mit
einer a) 1 pym dicken und b) 3 um dicken polierten Ti;9Al3;N6-Zwischenschicht auf
einem WC-Co-Substrat, gemessen mit der MOKE-Methode. Zwischen der Funkti-

onsschicht und der Zwischenschicht wurde keine diinne TiN-Schicht abgeschieden.

des Substrateinflusses die Werte fiir die Koerzitivfeldstérke hoher sind, als die der
anderen Schichtverbunde. Um die Fragestellung aufkléren zu kénnen, warum die
F832C045Hf11N12—SChiCht auf der polierten T119A135N46—8Ch10ht magnetisch harter
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7.9. Magnetische Entkopplung mit glatten Ti;9Al35N46-Zwischenschichten

ist, wurden AES-Tiefenprofile erstellt. Die Tiefenprofile sollen Aufschluss dariiber
geben, wie sich die Elementkonzentrationen der Schichten iiber den Verbund
erstrecken. Es soll damit tberpriift werden, ob bei der Warmenachbehandlung im
Magnetfeld Diffusionsprozesse zu einer Durchmischung der FezoCossHf11No- und

T119A135 N46— Schicht fiithren.

Abbildung zeigt das AES-Tiefenprofil fir die 200 nm dicke Fe3oCoysHf11Nqo-
Schicht mit einer 1 pm dicken polierten Ti;9AlzsNyg-Zwischenschicht auf einem WC-
Co-Substrat. Anhand der Intensitit der verschiedenen Elemente in Abhéngigkeit
der Abtragszeit erkennt man, dass keine Durchmischung an der Grenzflache statt-
findet. Vielmehr zeigt das Tiefenprofil eine homogene Schichtzusammensetzung
fiir die FegoCoysHE11Nyo- und TijgAl3sNye-Schicht. Die ferromagnetische Schicht
ist im Bereich der Oberfliche oxidiert, was die erhohte Sauerstoffkonzentration
im Anfangsbereich der Abtragszeit O min bis 5min zeigt. Die Abtragszeit von
5min entspricht etwa 20 nm der 200 nm dicken FezysCoysHf71N1o-Schicht, so dass
man von einer diinnen Oxidschicht an der Oberflache sprechen kann. Im Bereich

der Grenzfliche stellt man eine leichte Erhohung des Sauerstoffgehalts in der

Tabelle 7.6.: Koerzitivteldstarke pgH.— und poH, fiir die verschiedenen Schicht-
systeme auf einem WC-Co-Substrat.

Dicke der Zwischenschicht

Ti9Al35Ny6 0,5pm 1pm 2 pm 3 pm 5 pm 10 pm
toH.— in mT 1,33 0,88 0,88 1,04 0,88

poHcy in mT 1,35 1,27 1,35 1,35 1,35
TizaAlyy N3

poH._ in mT 1,38 1,34

oy in mT 1,79 1,83

SiO,

toH.— in mT 1,37 1,38 1,35 1,61 1,36 1,42
toHcy in mT 1,75 1,77 1,52 1,86 1,37 1,58
TiN

poH.— in mT 1,35 1,36 0,92 0,86 0,09

poHcy in mT 1,77 1,83 1,36 1,37 0,56
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Abbildung 7.46.: AES-Tiefenprofil von einer 200 nm dicken FezsCoysHf71N;o-
Schicht mit einer 1pm dicken polierten Ti;gAlzsN6-Zwischenschicht auf einem
WC-Co-Substrat.

Ti19Al35Ny6-Schicht gegeniiber der FesoCoyusHf11N1o-Schicht fest, was die Ergebnis-
se der ESMA-Messungen bestétigen. Die Grenzflache ist sehr scharf ausgepragt, so
dass Diffusionsprozesse ausgeschlossen werden kénnen. Das Ergebnis liefert damit
keinen Erklarungsansatz fiir die Frage, warum die FezoCoy5Hf11N12-Schicht auf

der polierten Ti;gAl3sNye-Schicht magnetisch héarter ist.

Zur weiteren Untersuchung dieses Phdnomens wurden in den folgenden Versu-
chen Schichtverbunde untersucht, die aus einer 200 nm dicken FezsCoysHf11N1o-
Schicht mit einer 1 pm dicken polierten TijgAl3sNys- und einer 100 nm dicken TiN-
Zwischenschicht bestehen. Der schematische Schichtaufbau zu diesen Proben ist in
Abbildung dargestellt. Die Ergebnisse in Abschnitt haben gezeigt, dass die
HF-Eigenschaften der ferromagnetischen Decklage auf der TiN-Zwischenschicht
im Fall der porenarmen Schichten im Vergleich zum Ti;gAl35Nyg besser sind. Da
der thermische Ausdehnungskoeffizient von TiN mit 9,35 ppm K~ [135] sehr gut
mit dem gewichteten Mittelwert von 11,06 ppm K~ [135,271| fiir FezyCoysHf11 Ny

iibereinstimmt, wurde versucht mit der sehr diinnen 100 nm TiN-Lage einen gerin-
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7.9. Magnetische Entkopplung mit glatten Ti;9Al35N46-Zwischenschichten

Fe320045Hf11N12 0,2 pm
Ti50N50 071 pm
Ti19A135N46 1 pm

WC-Co-Substrat 400 pm

Abbildung 7.47.: Veranschaulichungung des Schichtautbaus fiir die Entkopplung
der FessCoysHI; 1 N{2-Schicht vom WC-Co-Substrat mit einer Ti;9AlzsNys- und

diinnen TiN-Zwischenschicht.

geren Eigenspannungszustand in der ferromagnetischen Funktionsschicht nach der
Wiérmebehandlung im Magnetfeld einzustellen. Im Vergleich dazu hat (Ti, AI)N
mit 7,5 ppm K~} einen geringeren thermischen Ausdehnungskoeffizienten, so
dass im Schichtverbund mit Fe;yCossHf11 N2 in der Funktionsschicht nach der
Wirmebehandlung beim Abkiihlen hohere Eigenspannungen entstehen, die die

HF-Eigenschaften negativ beeinflussen.

Die Ergebnisse zu den dynamisch magnetischen Untersuchungen mit dem HF-
Permeameter sind in Abbildung dargestellt. Durch die zusétzliche diinne
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Abbildung 7.48.: Real- und Imaginérteil der komplexen Permeabilitéit ei-
ner 200nm dicken Fes;CoysHf11Njo-Schicht mit einer a) 1nm dicken polierten
TigAlssNys / 100nm dicken TiN-Zwischenschicht und b) 3um dicken polierten
TigAlssNye / 100nm dicken TiN-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.
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TiN-Zwischenschicht verbessert sich das Resonanzsignal signifikant. Das Signal
hat eine deutlich hohere Intensitit bei etwa gleichbleibender Halbwertsbreite.
Im Fall der FesoCoyusHf11N1o-Schicht mit einer 1 pm dicken polierten TijgAlz5Nyg-
und 100nm dicken TiN-Zwischenschicht ergibt die Auswertung eine Grenzfre-
quenz von 2,3 GHz und eine Halbwertsbreite von 1,4 GHz. Die Resonanzkurve der
Fe3oCoysHf11N1o-Schicht mit der 3 pm dicken polierten TijgAl3sNye- und 100 nm
dicken TiN-Zwischenschicht hat eine Grenzfrequenz von 2,1 GHz und eine Halb-
wertsbreite von 1,4 GHz. Der Vergleich dieser beider Ergebnisse zeigt, dass die
Halbwertsbreite mit zunehmender Zwischenschichtdicke nicht abnimmt. In Ver-
bindung mit dem dynamischen Modell zur Entkopplung bedeutet das, dass der
spezifische elektrische Widerstand von 18 670 p€2 cm der Tijg9Al35N46-Schicht nicht
ausreichend ist, um die Induktion von Wirbelstromen in der Zwischenschicht zu
unterdriicken. Das heifit, die Zwischenschicht aus Ti;9Al35Ny46 und TiN entkoppelt
die FezoCoysHf 1 Nyo-Schicht magnetisch vom WC-Co-Substrat. Die Halbwerts-
breite kann aber nicht durch eine Erhéhung der Dicke der polierten TijgAl3sNys-
Schicht verringert werden, da trotz héherem elektrischen Widerstand ein storendes
Magnetfeld durch Wirbelstrome in der Zwischenschicht induziert wird. Die An-
fangspermeabiltét fiir beide Schichtsysteme liegt bei knapp 500, was vergleichbar

mit dem Schichtsystem mit der nanokristallinen Tisy AlyyN3o-Zwischenschicht ist.

Zur Uberpriifung der statischen magnetischen Eigenschaften wurden MOKE-
Messungen an den Schichtverbunden durchgefiihrt. Abbildung zeigt die Ergeb-
nisse. Die Hysteresekurven fiir die Schichtverbunde aus 200 nm Fez;CoysHf11N1o
mit einer a) 1pm dicken polierten TijgAl3sNys / 100nm dicken TiN- und b)
3um dicken polierten TijgAl3sNyg / 100 nm dicken TiN-Zwischenschicht auf einem
WC-Co-Substrat zeigen den zu erwartenden Kurvenverlauf. Die Hysteresekur-
ven zeigen den anomalen Ummagnetisierungsprozess und die Asymmetrie in der
Koerzitivfeldstirke aufgrund des Substrateinflusses. Durch die zusétzliche diinne
TiN-Schicht sind auch die Werte der Koerzitivfeldstarken pgH._ und poH. wieder
vergleichbar mit den Schichtverbunden, die eine TiN-, SiO5- oder nanokristalline
TigyAlyyN3e-Zwischenschicht haben. Der Schichtverbund in Abbildung a) hat
eine Koerzitivfeldstiarke von pgH.. = 1,35mT und pgH.. = 1,73 mT und der
in b) eine Koerzitivfeldstiarke von pugH.. = 1,33mT und poH.y = 1,35mT. Die

Schichten sind demzufolge weichmagnetisch und haben eine uniaxiale Anisotropie
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Abbildung 7.49

Magnetische Flussdichte B_, in mT

.. Anomale Hysteresekurven der leichten und schweren Polari-

sationsrichtung einer 200 nm dicken FezsCoys5Hf;1Nqo-Schicht mit einer a) 1pm
dicken polierten TijgAl3sNys / 100nm dicken TiN-Zwischenschicht und b) 3 pm
dicken polierten TijgAl3sNys / 100 nm dicken TiN-Zwischenschicht auf einem WC-
Co-Substrat, gemessen mit dem MOKE.

in der Schichtebene.

Um bei diesen Proben die chemische Zusammensetzung der einzelnen Lagen des
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Abbildung 7.50.: AES-Tiefenprofil von einer 200 nm dicken Fe3sCoysHf71N;o-
Schicht mit einer 1pm dicken polierten Ti;gAlz5N.6- und 100 nm dicken TiN-
Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.

Schichtverbundes zu bestimmen, wurde ein AES-Tiefenprofil erstellt, das in Abbil-
dung [7.50] abgebildet ist. Das Tiefenprofil zeigt eine homogene Zusammensetzung
fiir die FegoCoysHf11N1o-Schicht, die eine diinne Oxidschicht von etwa 20 nm an der
Oberflache aufweist. An der Grenzflache zur TiN-Schicht stellt man fest, dass keine
Diffusion beim Glithen im Magnetfeld stattfindet, die zu einer Durchmischung der
beiden Lagen fithrt. Der Ubergang zwischen der diinnen TiN- und der polierten
Ti19Al35Ny6-Schicht ist dagegen nicht scharf abgegrenzt. Hier kommt es zu einer
Durchmischung der beiden Lagen, wobei diese Durchmischung keine Auswirkungen
auf die Zusammensatzung der Fes,CoysHf11N1o-Schicht hat. Dementsprechend ist
ein Effekt auf die statischen magnetischen Eigenschaften durch die Durchmischung
der Zwischenschichten im Bereich der Grenzfliche auszuschliefen. Abseits der
Grenzflache zwischen TiN und dem polierten Ti;gAl3sNyg weisen beide Lagen eine

homogene Schichtzusammensetzung auf.

Um die Schichten auf Poren zu untersuchen, wurde von den Proben mit ei-

ner 200nm dicken FegyCoysHf 1 N12-Schicht mit einer a) 1pm dicken polierten
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7.9. Magnetische Entkopplung mit glatten TijgAlz;N6-Zwischenschichten

Abbildung 7.51.: Aufnahmen mit dem Lichtmikroskop von der Schichtober-
flache der 200nm dicken FezsCoys5Hf;1No-Schicht mit einer a) 1um dicken po-
lierten TijgAl3sNye- und b) 1pm dicken polierten TijgAlssNys / 100nm dicken
TiN-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat.

TijgAlssNye- und b) 1pm dicken polierten TijgAl3sNyg- und 100 nm dicken TiN-
Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat Lichtmikroskopaufnahmen erstellt, die
in Abbildung [7.51] dargestellt sind. Der Vergleich der beiden Bilder zeigt, dass die
1 pum dicke polierte TijgAlssNyg-Schicht ohne die diinne TiN-Schicht sogar weniger
Poren aufweist, als die mit einer diinnen TiN-Zwischenschicht. Demzufolge liefert
diese Erkenntnisse keine Aussage dariiber, warum die Fes,CoysHf11N1o-Schichten
auf den polierten TijgAl35Nys-Schichten magnetische hérter im Vergleich zu alle an-
deren Schichtsystemen sind. Eine mogliche Ursache konnte jedoch der weiter oben
im Text erwahnte Eigenspannungszustand der Fes,CoysHf11 Nio-Funktionsschicht
sein. Da der thermische Ausdehnungskoeffizient fiir (Ti, A1)N mit 7,5 ppm K~
deutlich geringer ist als der von FesyCossHf11 Ny mit 11,06 ppm K—* ,
konnen bei der Warmenachbehandlung hohere Eigenspannungen in der ferro-
magnetischen Schicht entstehen. Diese Figenspannungen wirken sich demnach

verschlechternd auf die HF-Eigenschaften der Funktionsschicht aus.

Zusammenfassend zeigen die Ergebnisse, dass die Politur der Zwischenschicht zu
sehr glatten Oberfldchen der Decklage fithrt. Die FesoCoy5Hf11 N1o-Schichten weisen
keine Oberflachentopologie von der Substratoberfliche oder den nadelférmigen
TijgAl35Nyg-Kristalliten auf. Durch die glatte Oberflaiche kann der ,,orange-peel*-

Effekt verhindert werden und die Schichtverbunde zeigen ein Hochfrequenzsignal
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7. Ergebnisse

bei (2,5 + 1,4) GHz mit einer Anfangspermeabilitdt von 300. Jedoch ist das Reso-
nanzsignal im Vergleich zu den Ergebnissen mit den anderen Zwischenschichten
schlechter. Die MOKE-Messungen zeigen, dass die FessCoyusHf11N1o-Schichten auf
den polierten TijgAl3sNyg-Schichten magnetisch hérter sind als die weichmagneti-
schen FesyCoysHf 1 N1o-Schichten auf der TiN-, SiOs- oder Tigy AlyyN3o-Zwischen-
schicht. Das AES-Tiefenprofil zeigt, dass sich die ferromagnetische Schicht und
die Zwischenschicht homogen zusammensetzen. An der Grenzfliche findet kei-
ne Durchmischung statt. Durch die Deposition einer 100 nm dicken TiN-Schicht
auf der polierten TijgAl3sNyg-Schicht verbessert sich das Resonanzsignal und die
Anfangspermeabilitédt steigt auf fast 500 an. Das Absorptionsmaximum liegt bei
(2,3 + 1,4) GHz respektive (2,1 4 1,4) GHz, fiir den Schichtaufbau mit einer 1 m
und 3 pm dicken polierten TijgAl3sNyg / TiN-Zwischenschicht. Diese Ergebnisse
zeigen, dass der hohere spezifische elektrische Widerstand von 18 670 n{2 cm noch
nicht ausreichend ist, um Wirbelstrome in der Zwischenschicht zu unterdriicken.
Die statischen magnetischen Eigenschaften dieser Schichtverbunde weisen auf ein
weichmagnetisches Verhalten mit einer eingepréagten uniaxialen Anisotropie hin.
Das zu diesen Proben erstellte AES-Tiefenprofil zeigt keine Durchmischung der
ferromagnetischen Lage mit den Zwischenschichten. Die Untersuchung der Poren
im Schichtverbund ergibt keine Erkenntnis dartiber, warum die FegsCoysHf11No-
Schichten auf den polierten TijgAl35Nyg-Schichten im Vergleich zu alle anderen
Schichtverbunden magnetisch harter sind. Denn obwohl das Schichtsystem mit
der sehr diinnen TiN-Zwischenschicht mehr Poren als das polierte Schichtsystem
ohne TiN-Zwischenschicht aufweist, liefert das Schichtsystem mit TiN gegeniiber
allen Erwartungen ein besseres Hochfrequenzsignal. Ein wissenschaftlich fundierter
Grund konnte im Rahmen dieser Dissertation leider nicht identifiziert werden. Eine
mogliche Ursachen basiert auf der Annahme, dass unteerschiedliche thermische
Ausdehnungskoffizenten der verschiedenen Materialien zu unterschiedlichen Eigen-
spannungen in der Funktionsschicht bei der Warmebehandlung im Magnetfeld
fitlhren. Es ist anzunehmen, dass durch die diinne TiN-Lage die Eigenspannun-
gen geringer gehalten werden kéonnen als im Fall der direkten Abscheidung der
Funktionsschicht auf Ti;gAl35Ny6. Dennoch kann abschliefend festgehalten werden,
dass die ferromagnetische Schicht auf dem WC-Co-Substrat mit einer polierten
Tij9Al35Nye-Schicht ein Hochfrequenzsignal liefert, das fiir die Anwendung als

Temperatur- oder Kraftsensor genutzt werden kann.
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7.10. Demonstration Temperatursensor

Zur Demonstration der Anwendung der ferromagnetischen Schicht auf einem WC-
Co-Substrat als Temperatursensor, wurde der Schichtaufbau aus Abbildung [7.52]
ausgewahlt. Der Schichtaufbau besteht aus einer 3 pm dicken amorphen SiOs-Zwi-
schenschicht und einer 200 nm dicken FesoCoysHf11N1o-Schicht. Auf der ferromagne-
tischen Schicht ist eine diinne 70 nm dicke amorphe SiO5-Deckschicht abgeschieden,
um die Magnetschicht vor Oxidation bei héheren Temperaturen zu schiitzen. Die
Schichten wurden mittels Magnetron-Hochfrequenzkathodenzerstaubung herge-
stellt und im Magnetfeld fiir 1h bei 400 °C und 50 mT warmebehandelt. Fiir die
Untersuchung der Temperaturabhingigkeit wurde die frequenzabhéngige kom-
plexe Permeabilitiat mit einer kurzgeschlossenen Streifenleitung mit integriertem
resistiven Heizelement und einem Netzwerkanalysator gemafl der Beschreibung in
Abschnitt bestimmt.

In Abbildung [7.53]ist der frequenzabhéngige Imaginarteil der komplexen Permea-
bilitat fiir verschiedene Einsatztemperaturen der Probe dargestellt. Das Ergebnis
zeigt, dass sich der Imaginérteil des Antwortsignals der ferromagnetischen Schicht
mit zunehmender Temperatur zu niedrigeren Frequenzen verschiebt und damit
die Sensorfunktionalitit gegeben ist. Die Verschiebung entsteht durch die Erho-
hung der Temperatur, was eine Anderung der Sattigungsmagnetisierung zufolge
hat und mechanische Spannungen in der ferromagnetischen Schicht erzeugt. Auf-
grund der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von SiO, und
Fe3sCoy5Hf11 N1 entstehen in der ferromagnetischen Schicht mechanische Span-

nungen, wie es ein vergleichbares Experiment von K. Seemann et al. zeigt .

0,07 pm
Fe320045Hf11N12 0,2 nm
3 pm

WC-Co-Substrat 400 pm

Abbildung 7.52.: Schichtautbau zur Nutzung der ferromagnetischen
Fe3,CoysHE 11 N1o-Schicht auf einem WC-Co-Substrat als Temperatursensor.
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Abbildung 7.53.: Imaginarteil der komplexen Permeabilitidt bei verschiede-

nen Temperaturen. Das Antwortsignal wurde an einem FezsCoysHf;1 N9 / SiOo-
Schichtsystem auf dem WC-Co-Substrat gemessen.

Um die Sensoreigenschaften genauer spezifizieren zu kéonnen und die Reprodu-
zierbarkeit nachzuweisen, wurde das Experiment mit derselben Probe insgesamt
fiinfmal wiederholt. Die Messergebnisse wurden durch Anpassung einer Lorentzkur-
ve an den Imaginarteil ausgewertet. Die Grenzirequenz f, und die Halbwertsbreite
FWHM in Abhéangigkeit der Temperatur sind in Abbildung respektive [7.55]
dargestellt. In Abbildung [7.54] erkennt man, dass die Grenzfrequenz mit zuneh-
mender Temperatur geringer wird und dass die fiinf durchgefithrten Messungen
dieselben Ergebnisse liefern. Der Zusammenhang zwischen Grenzfrequenz und

Temperatur lasst sich im Rahmen der Messgenaugkeit in erster Naherung als

linear annehmen. Es ergibt sich daraus ein Auflésungsvermogen fiir den Sensor

von 1,1 MHz K1, Die Ergebnisse in Abbildung zeigen, dass die FWHM fiir
Temperaturen bis etwa 150 °C konstant ist und ab einer Temperatur von 200 °C in
guter Naherung exponentiell ansteigt. Die Ergebnisse sind reproduzierbar, wie die
fiinf Messungen zeigen. Die Verbreiterung der Resonanzkurve mit zunehmender

Temperatur ist dadurch begriindet, dass die homogene Prizession der magne-
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Abbildung 7.54.: Grenzfrequenz des Imaginérteils der komplexen Permeabilitét

in Abhangigkeit der Temperatur.
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Abbildung 7.55.: Halbwertsbreite des Imaginérteils der komplexen Permeabilitat

in Abhéngigkeit der Temperatur.
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7. Ergebnisse

tischen Momente durch thermische Fluktuationen gestort wird. Die thermische
Fluktuation nimmt mit ansteigender Temperatur zu, was den Anstieg der FWHM

erklart.

Zur Uberpriifung, ob der Temperatursensor eine Hysterese beim Erwdrmungs-
und Abkiihlungsprozess aufweist, wurde mit derselben Probe das Experiment
zur Bestimmung der frequenzabhéngigen komplexen Permeabilitidt wiederholt.
Jedoch wurde die komplexe Permeabilitiat sowohl beim Aufheizen als auch beim
Abkiihlen gemessen. Die Auswertung von diesem Versuch ist in Abbildung
dargestellt. Die Ergebnisse zeigen, dass die Grenzfrequenzen bei der Erwarmung
der Probe nahezu identisch mit den Grenzfrequenzen bei der Abkiihlung sind. Die
kleineren Abweichungen konnen dadurch erklart werden, dass die Temperatur bei
der Messung unterhalb der Probe abgegriffen wird. An der Schichtoberflache ist
die Temperatur im Vergleich zu der gemessenen Temperatur beim Abkiihlprozess
etwas geringer. Dementsprechend wiirden die Messpunkte direkt iibereinander

liegen, wenn wiahrend des Abkiihlprozesses kein Temperarugradient in der Probe
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Abbildung 7.56.: Grenzfrequenz des Imaginérteils der komplexen Permeabilitat
in Abhangigkeit der Temperatur. Dargestellt ist ein Erwarmungs- und Abkiih-
lungszyklus.
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entstehen und sich das System stets im thermodynamischen Gleichgewicht befin-
den wiirde. Dieses Experiment zeigt demzufolge, dass der Temperatursensor keine

Hysterese beim Aufheizen gegeniiber der Abkiihlung aufweist.

Zur Untersuchung der chemischen Zusammensetzung der einzelnen Lagen des
Schichtverbundes nach definierten Aufheiz- und Abkiihlexperimenten an Luft
wurden vergleichbare Proben prépariert, die aus einer SiOs-Zwischenschicht und
einer Fe3yCoysHf 11 Ng-Decklage auf WC-Co-Substraten bestehen. Zuséatzlich zu
diesen beiden Proben wurde eine Probe mit d&hnlichem Schichtaufbau préapariert,
bei der die Funktionsschicht zuséatzlich mit einer 70 nm dicken SiOs-Decklage
abgedeckt wurde. Nach den druchgefiithrten Aufheiz- und Abkiihlexperimenten
wurden mittels AES Tiefenprofile von den verschiedenen Schichtverbunden aufge-

nommen. Zum Vergleich der elementaren Zusammensetzung der einzelnen Lagen

a) T T T T T T v T T
200 nm Fe_,Co, Hf N 7 Saverstoft GO,

45" 7117712 Eisen

5 pm SiO, Kobalt Aufladungs- |

Hafnium
Stickstoff effekt

AES Intensitat in a.u.

Abtragszeit t in min

Abbildung 7.57.: AES-Tiefenprofile von zwei identisch préaparierten Schichtkom-
binationen bestehend aus einer 200 nm dicken Feso,CoysHf;1N1o-Decklage und einer
SiOo-Zwischenschicht auf zwei WC-Co-Substraten und das AES-Tiefenprofil einer
ahnlich praparierten Probe bei der die Funktionsschicht zuséatzlich mit einer 70 nm
dicken SiO-Decklage abgedeckt ist. a) Elementare Zusammensetzung der einzelnen
Lagen des Schichtverbunds einer 200nm dicken FessCoysHf;;N1o-Decklage und
einer SiO,-Zwischenschicht direkt nach der Praparation im Magnetfeldofen.
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Abbildung 7.57.: b) AES-Tiefenprofil des Schichtverbunds mit einer 200 nm
dicken Fe3;CoysHI;1N;jo-Decklage und einer SiOs-Zwischenschicht nach der Er-
warmung auf 350°C und Abkiihlung an Luft. ¢) AES-Tiefenprofil von ei-
nem Fes;y,CoysHf1;N1o- und SiOs-Schichtverbund mit einer 70nm dicken SiO»-
Deckschicht nach mehrmaligen Aufheizen auf 350 °C und Abkiihlen auf Raumtem-

peratur an Luft.

der beiden Proben ohne Deckschicht wurden Tiefenprofile direkt nach der Prépa-
ration und nach dem Aufheizen auf 350 °C an Luft erstellt. Die Ergebnisse hierzu
sind in Abbildung [7.57| abgebildet. In a) ist das AES-Tiefenprofil des Schichtver-
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7.10. Demonstration Temperatursensor

Abbildung 7.58.: Oberfliche der Fes,CoysHf;1N5-Schicht ohne Decklage nach
der Préiparation (links) und nach dem Autheizen auf 350°C bei der temperaturab-

hangigen HF-Messung (rechts).

bunds direkt nach der Préparation dargestellt. Das Ergebnis zeigt eine homogene
Fe3oCoysHf 1 Nio-Schichtzusammensetzung mit einer diinnen Oxidschicht von etwa
20nm an der Oberfliche. Fiir die SiOy-Zwischensicht kann keine Aussage aus dem
Ergebnis gezogen werden, da man aufgrund von Aufladungseffekten der elektrisch
isolierenden Schicht keine verniinftigen Messsignale erhalt. Das Tiefenprofil des
Schichtverbunds nach der Erwarmung auf 350 °C bei der temperaturabhéangigen
HF-Messung ist in b) dargestellt. Nach dem Aufheizen an Luft zeigt das Tiefen-
profil einen hohen Sauerstoffanteil an der Oberflache der Fes,CoysHf 1 N1o-Schicht
und die Oxidation hat sich von der Oberfliche auf 35 nm in der ferromagnetischen
Schicht ausgeweitet. Demzufolge oxidiert die ferromagnetische Schicht an der Ober-
flache stark, wenn man die Schicht an Luft erwérmt. Dies zeigt sich auch optisch.
Die Farbe der Oberflache andert sich von silberglanzend im Zustand nach der
Praparation zu goldglanzend nach dem Aufheizen an Luft, was in Abbildung [7.58]
anhand der Fotoaufnahmen zu erkennen ist. Das AES-Tiefenprofil zu der Probe
mit der 70 nm dicken SiO,-Deckschicht, die mehrmals an Luft zur Untersuchung
der temperaturabhingigen komplexen Permeabilitat auf 350 °C aufgeheizt und auf
Raumtemperatur (RT) abgekiihlt wurde, zeigt Abbildung|7.57|c). Aus dem Verlauf
der Elementkonzentration erkennt man eine homogene Schichtzusammensetzung
der Deckschicht und der ferromagnetischen Sensorschicht. Die SiOs-Decklage ver-
hindert erfolgreich eine Oxidation der FegsCoysHf 1 Nyo-Funktionsschicht. Es findet
keine Diffusion von der Decklage in die Sensorschicht oder umgekehrt statt, was

man anhand der scharfen Abgrenzung der beiden Schichten im Bereich der Grenz-
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0,1 pm

Fe3;CoysHf11 N1 0,2 pm

TisoNs5o 0,1 pm
Tij9AlzsNyg 1 pm

WC-Co-Substrat 400 pm

Abbildung 7.59.: Schichtaufbau zur Demonstration der Anwendung der ferro-
magnetischen FezyCoysHf;1N;5-Schicht auf einem WC-Co-Substrat als Tempera-

tursensor.

flache erkennt.

Fiir die Anwendung der ferromagnetischen Schicht als Temperatursensor auf einem
Zerspanwerkzeug wurde der in Abbildung dargestellte Schichtaufbau auf dem
HM-Substrat hinsichtlich der Sensoreigenschaften untersucht. Anstatt der elek-
trisch isolierenden Zwischenschicht wurde der optimierte Hartstoffverbund, beste-
hend aus einer 1 pum dicken TijgAl3sNge- und 100 nm dicken TiN-Zwischenschicht,
zur Entkopplung benutzt. Als Decklage zum Schutz vor Oxidation wurde eine
100 nm dicke Ti39Al35Ny-Schicht auf der Sensorschicht abgeschieden. Analog zum
vorherigen Experiment wurde der Imaginarteil der frequenzabhiangigen komplexen
Permeabilitdt in Abhéngigkeit der Temperatur bestimmt. Die Ergebnisse hier-
zu sind in Abbildung dargestellt. Im Gegensatz zum Schichtverbund mit
SiO, zeigen die Ergebnisse eine deutlich geringere Sensitivitdt der Grenzfrequenz
gegeniiber der Temperatur. Der Imaginérteil verschiebt sich mit zunehmender
Temperatur nur um wenige MHz zu niedrigeren Frequenzen. Die Erklarung fir
dieses Verhalten zeigt die Theoriekurve in Abbildung(7.61} Beim Schichtaufbau mit
Fes3oCoysHf11N1g, TijgAl35Nye und TiN auf dem HM-Substrat sind die thermischen
Ausdehnungskoeffizienten der Materialien sehr dhnlich. Eine Erhohung der Tem-
peratur induziert deshalb keine mechanischen Spannungen in der Sensorschicht,
da sich die Materialien gleich weit ausdehnen. Die Anderung der Grenzfrequenz
in Abhéngigkeit der Temperatur wird deshalb nur durch die Anderung der Ma-
gnetisierung und durch die Anderung des Anisotropiefelds erzeugt. Dieser Effekt
ist deutlich geringer im Vergleich zu dem Fall, dass in der Schicht zusatzlich

eine Anisotropieanderung durch mechanische Spannung entsteht. Anhand der
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Abbildung 7.60.: Imaginarteil der komplexen Permeabilitit bei verschiede-
nen Temperaturen. Das Antwortsignal wurde an einem FesyCoysHf11N12 / TiN /
Ti19Al35N6-Schichtsystem auf dem WC-Co-Substrat gemessen.

Theoriekurve in Abbildung [7.61] erkennt man, dass eine Temperaturdnderung
von 280 K nur eine Anderung von 75 MHz der Grenzfrequenz zur Folge hat, was
einem Auflosungsvermogen von 0,27 MHz K™! entspricht. Die Berechnung der
Theoriekurve erfolgte fiir den Grenzfall vernachlassigbarer thermisch induzierter
mechanischer Spannungen nach dem theoretischen Modell in [10] und [48]. Das
Auflésungsvermogen verringert sich gegeniiber dem Temperatursensor mit einer
SiOs-Zwischenschicht um den Faktor vier. Ohne die zusatzlichen mechanischen
Spannungen in der Schicht d&ndert sich die Grenzfrequenz der Sensorschicht erst
oberhalb einer Temperatur von 400 °C bis 800 °C mafgeblich, wie es der Inset
in Abbildung [7.61] zeigt. Die Temperaturvariation ist beim Versuchsaufbau auf
350 °C beschrinkt, so dass die Anderung der Grenzfrequenz in diesem Temperaur-
bereich nicht nachgewiesen werden konnte. Dartiiber hinaus ist auffallend, dass
der temperaturabhangige Imaginarteil der komplexen Permeabilitat scheinbar
aus sich zwei tberlagerten Messignalen zusammensetzt. Die ausgepragte Reso-
nanz knapp oberhalb 2 GHz ist nahezu temperaturunabhéangig und daher gepinnt.

Hingegen der Anteil der Lorentzkurve bei niedrigeren Frequenzen verschiebt sich
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Abbildung 7.61.: Theoriekurve zur Anderung der Grenzfrequenz in Abhéngigkeit
der Temperatur. Die Berechnung erfolgte fiir den Grenzfall vernachlédssigbarer

thermisch induzierter mechanischer Spannungen nach dem theoretischen Modell
in [10] und [4§].

mit zunehemender Temperatur starker zu niedrigeren Frequenzen, wodurch eine
ausgepragte Schulter in der Lorentzkurve entsteht. Dieser Anteil ist demnach
nicht gepinnt, sondern kann sich frei in Abhéngigkeit der Temperatur verschie-
ben. Der Effekt, dass sich der Frequenzanteil der Lorentzkurve bei niedrigeren
Frequenzen stéirker von der Temperatur beeinflusst wird als der Anteil bei hoheren
Frequenzen, erkennt man in Abbildung beim Sensorschichtaufbau mit SiOs.
Dies ist nicht unbedingt von Nachteil, sondern kann bei der Temperaturdetektion
ausgenutzt werden, indem man gezielt nur den Bereich bei niedrigeren Frequenzen

von 500 MHz bis 2 GHz detektiert und so eine hohe Temperatursensitivitit erreicht.

Zusammenfassend lésst sich festhalten, dass die Ergebnisse die Funktionalitdat der
ferromagnetischen Schicht auf einem HM-Substrat als Temperatursensor nach-
weisen. Der Schichtverbund mit der SiO,-Zwischenschicht weist eine Sensitivitat
von 1,1 MHz K~! auf. Eine mogliche Anwendung als Temperatursensor fiir Zer-

spanwerkzeuge ist flir diesen Schichtverbund denkbar. Die Idee hierbei ist, diesen
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Schichtverbund auf dem Werkzeug abzuscheiden und fernab der Schneidkante
die Temperatur zu detektieren. Ungeachtet davon ob die Sensorschicht im Be-
reich der Schneidkante abplatzt oder durch Verschleifl abgetragen wird, ist es
ausreichend, wenn ein kleiner Teil der Sensorschicht im Detektionsbereich erhal-
ten bleibt. Durch theoretische Berechnungen oder Simulationen sollte es moglich
sein, vom Detektionsbereich auf die Temperatur an der Schneidkante schlieen zu
konnen. Die Ergebnisse des Schichtverbunds mit den Hartstoffmaterialien zeigt
eine geringe Sensitivitdt im Temperaturbereich bis 350°C. Anhand der Theo-
riekurve fiir die Sensorschicht in diesem Schichtverbund ist davon auszugehen,
dass sich die Sensoreigenschaften im Temperaturbereich von 400°C bis 800 °C
verbessern. Die Anwendung als Temperatursensor fiir Zerspanwerkzeuge, die bei
hohen Schnittgeschwindigkeiten eingesetzt werden, ist mit diesem Schichtaufbau
realisierbar. Dieser Schichtaufbau ermoglicht sowohl den Verschleilschutz fiir das
Werkzeug wie auch die Temperaturdetektion. Direkt an der Schneidkante wird sich
die ferromagnetische Schicht durch Verschleiflerscheinungen abtragen, jedoch ist
es auch fiir diesen Schichtaufbau ausreichend, wenn in der Nahe der Schneidkante

Material der Sensorschicht zur Temperaturdetektion vorhanden ist.
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7.11. Kontaktlose Temperaturerfassung bei der

spanenden Bearbeitung

Nach der erfolgreichen Demonstration der Funktionalitat des Temperatursensors
in Abschnitt [Z.10 auf HM-Substraten wurde eine Verschleifischutzschicht bezie-
hungsweise eine Verschleifischutzschicht und elektrisch isolierende SiO,-Schicht
in Kombination mit der ferromagnetischen Fes;CoysHf11N12-Schicht auf einer
Wendeschneidplatte (WSP) der Firma WALTER AG (CNGA-WSP mit etwa 10
Gew.-% Co) abgeschieden. Fiir die Experimente wurden zwei verschiedene Schicht-
systeme prépariert. Der Schichtaufbau wurde geméfl Abbildung [7.62| a) und b)
gewahlt, so dass die ferromagnetische Schicht von der ferromagnetischen WSP
a) magnetisch und b) zusitzlich vom Storfeld durch Wirbelstrome in der WSP /
Verschleifischutzschicht entkoppelt ist. Abbildung a) zeigt den Schichtaufbau,
der aus einer 2,7 pm dicken Verschleifischutzschicht im Stoffsystem Ti-Al-N und
einer 500 nm dicke FesoCoysHf11N1o-Sensorschicht besteht. Als Oxidationsschutz
befindet sich eine 100 nm dicke TijgAl35Ny6-Deckschicht auf der Sensorschicht.
Die Verschleilschutzschicht wurde von der Firma WALTER AG auf der Span-
flache der WSP aufgebracht. Die elementare Zusammensetzung wurde fiir diese
Schicht nicht bestimmt. Die Funktionsschicht und die Decklage wurden mittels
Magnetron-Hochfrequenzkathodenzerstaubung geméafl Abschnitt abgeschieden.
In b) wurde die vorbeschichtete WSP zunéchst mit einer 3 pm dicken SiOo-Schicht
auf der Spanfliche aufgrund des verbesserten Entkopplungsmechanismus beschich-

tet, bevor die Sensorschicht und die Decklage geméf a) aufgebracht wurden. Beide

a) 0,1 pm p) 0,1 pm
Feg3CoysHf11N1o 0,5 pm Fe32CoysHf11 N7 0,5 pm
Ti-AL-N 2,7 pm

WC-Co-WSP 400 pm

WC-Co-WSP 400 pm

Abbildung 7.62.: Schichtaufbau zur kontaktlosen Temperaturerfassung beim
Zerspanen mit einer ferromagnetischen Fez;CoysHf; 1 N;jo-Funktionsschicht auf einer
WC-Co-WSP.
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Proben wurden im Magnetfeld fiir 1 h bei 50 mT warmenachbehandelt. Fiir den
in Abbildung m a) dargestellten Schichtverbund wurde eine Temperatur von
600 °C gewéahlt und fir die Probe in b) 400 °C. Die Zerspanexperimente erfolgten
bei der Firma WALTER AG auf einer Drehmaschine von der Firma HEYLIGEN-
STAEDT. Die online Temperaturerfassung erfolgte mithilfe des von C. Thede et
al. [8,[321] entwickelten Messapparatur, wie sie in Abschnitt beschrieben
ist. Der Messaufbau erlaubt eine beriihrungslose magnetische Messung auf Basis
des Frequenzmischverfahrens [8,1321]. Die Temperatur lasst sich im Bereich der
Messspule aus den Amplituden der geraden Vielfachen der Modulationsfrequenz
der schnelle Fourier-Transformation (FFT) (engl.: Fast Vourier Transform - Fast
Fourier Transform (FFT)) der zeitabhéngigen Polarisation des ferromagnetischen
Materials bestimmen. Der Versuchsaufbau zur kontaktlosen Temperaturerfassung
wahrend der spanabhebenden Bearbeitung ist in Abbildung dargestellt. Ab-
bildung a) zeigt die Modulationsspule mit Ferritkern und die dazugehorigen
Messspule. In b) ist die Ansicht auf die kontaktlose Messspule dargestellt. Diese
ist in eine Keramik eingelassen. Beim Zerspanen ist eine Keramik-Schutzplatte
vor der Spule angebracht, so dass diese vollstandig durch die Keramik vor Spanen
geschiitzt ist, wie es in Abbildung ¢) zu erkennen ist. Die Modulationsspule
wird mit einem Verstarker betrieben. Die charakteristischen Frequenzen und im-
plizit die Amplituden des Antwortsignals konnen mittels Fourier-Transformation
sowie Lock-In-Technik aus den geraden Vielfachen der Modulationsfrequenz extra-
hiert werden. Die Datenaufzeichnung erfolgt mithilfe eines LABVIEW Programms.
In Abbildung d) ist der Temperatursensor bei der spanenden Bearbeitung
abgebildet. Im dazugehorigen Messprogramm erkennt man, dass die Amplituden
der geraden Vielfachen mit Beginn des Bearbeitungsprozesses ansteigen und néhe-
rungsweise linear zunehmnen. Nach dem Beenden des Schneidprozesses nehmen

die Amplituden proportional zur Abkiihlung an der Umgebungsluft ab.

Der erste Zerspantest wurde mit dem in Abbildung a) dargestellten Schicht-
system auf der CNGA-WSP durchgefithrt. Als Werkstiick diente eine Welle aus
Grauguss 25 (GG 25). Fiir die Schnittparameter wurde eine Schnittgeschwin-

digkeit von v, = 500 m min~*

, eine Schnitttiefe von a, = 2,5mm, ein Vorschub
von f, = 0,32mm U~! und eine Dauer von t; = 1 min gewéihlt. Abbildung [7.64

zeigt den zeitlichen Verlauf der FFT der zweiten Harmonischen der Modulati-
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Abbildung 7.63.: Versuchsaufbau zur kontaktlosen Temperaturerfassung beim
Zerspanen. a) Modulationsspule mit Ferritkern und Messspule. b) Kontaktlose
Messspule zwischen dem Ferritkern der Modulationsspule. Die Messspule ist in
eine Keramik eingelassen. ¢) Messapparatur mit Keramik-Schutzplatte vor der
Spulenanordnung, Lock-In-Technik fiir die Auslesung der geraden Vielfachen der
Modulationsfrequenz, Verstarker fiir die Modulationsspule und LABVIEW Mess-
programm. d) Einblick auf die Schneidkante der WSP wéhrend des Drehprozesses.
Im Messprogramm erkennt man, dass die Amplituden der geraden Vielfachen mit
Beginn der spanabhebenden Bearbeitung ansteigen und naherungsweise linear
zunehmen. Nach dem Beenden des Zerspanens fallen die Amplituden proportional

zur Abkiihlung an der Umgebungsluft ab.

onsfrequenz, wahrend der Materialbearbeitung. Das Messsignal steht in direkter
Korrelation zur Temperatur, so dass durch eine geeignete Eichung, das gemessene
Spannungssignal in eine Temperatur umgerechnet werden kann. Das Ergebnis
zeigt, dass mit Beginn des Drehprozesses die Temperatur fernab der Schneidkante
im Bereich der Messspule ndherungsweise linear ansteigt und mit dem Beginn der
Abkiihlung wieder abfallt. Bedingt durch die Geometrie der Welle konnte keine
maximale Temperatur in der Wendeschneidplatte erzeugt werden, da am Ende der

Welle der Zerpanprozess stets unterbrochen werden musste. Es wurde aufgrund der
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Zerspanung
Abkiihlung Druckluft
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Abbildung 7.64.: Zeitlicher Verlauf der FF'T des Messsignals der zweiten Har-
monischen der Modulationsfrequenz wahrend der Drehprozesses und den Abkiihl-
phasen. Als Sensorsystem wurde der Schichtaufbau gemafs Abbildung a)

verwendet.

Vergleichbarkeit der Ergebnisse eine Bearbeitungszeit von einer Minute gewahlt,
was in etwa einem Zerpsnaungszyklus entlang der Welle entsprach. Nach dem
Beenden des Schneidvorgangs kiihlt die Wendeschneidplatte an der Umgebungsluft
nur sehr langsam ab, da eine grole Warmemenge in der Messapparatur und im
Werkzeughalter gespeichert ist. Durch zusétzliches Abktihlen mit Druckluft kann
der Abkiihlprozess beschleunigt werden, wie man anhand des steilen Abfalls in
der Abkiihlkurve erkennen kann, was anhand des blau hinterlegten Bereichs in
Abbildung und a) ersichtlich ist. Der kleine Ausreifier beim Abkiihlen mit
der Druckluft entsteht durch umhergeschleuderte Spéne, die das Messsignal beein-
flussen. Dieses Experiment wurde mehrmals wiederholt, um die Reproduzierbarkeit
nachzuweisen. Die Auswertung zeigt, dass die Ergebnisse reproduzierbar sind und
damit eine kontaktlose Temperaturerfassung gewéhrleistet ist. Mit zunehmendem
Verschleifl des Werkzeugs konnte festgestellt werden, dass der Temperaturanstieg
schneller erfolgt. Die Temperatur scheint sich dabei kaum zu erhohen, da diese
im Wesentlichen von den Schnittparametern abhangig ist. Beim Wiederholen der
Zerspanexperimente hat sich ergeben, dass es fiir den Temperatursensor unkritisch

ist, dass die ferromagnetische Schicht im Bereich der Schneidkante durch den
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7. Ergebnisse

Abbildung 7.65.: Zeitlicher Verlauf der FF'T des Messsignals der zweiten Harmo-
nischen. a) mit Druckluft Abkiihlphase und b) Abkiihlung an der Umgebungsluft.
Als Sensorsystem wurde der Schichtaufbau geméf Abbildung b) verwendet.

auftretenden Verschleif§ relativ schnell abgetragen wird. Die Sensorschicht weist
eine sehr gute Haftung im Bereich der Messspule auf, so dass die Temperatur

fernab der Schneidkante ohne Einschrankungen erfasst werden kann.

Auf analoge Weise wurde ein Drehprozess mit dem in Abbildung b) darge-
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7.11. Kontaktlose Temperaturerfassung bei der spanenden Bearbeitung

stellten Schichtsystem auf der CNGA-WSP durchgefiihrt. Die Schnittparameter
wurden bis auf die Schnittgeschwindigkeit beibehalten. Die Schnittgeschwindigkeit

wurde auf v, = 300 mmin~!

verringert, um zu gewahrleisten, dass die SiO,-
Zwischenschicht den zu erwartenden thermischen Spannungen standhélt. Der
Temperaturverlauf ist in Abbildung|7.65|a) dargestellt. Das Ergebnis zeigt, dass
auch mit diesem Schichtsystem die Temperatur bestimmt werden kann. Der Verlauf
des Messsignals ist analog zu dem in Abbildung dargestellten Ergebnis. In
Abbildung b) ist zum Vergleich eine Messung ohne Abkiihlung mit Druckluft
dargestellt. Man erkennt eindeutig, dass die Abkiihlung an der Umgebungsluft
aufgrund der gespeicherten Warmemenge im Werkzeughalter und in der Messappa-
ratur nur sehr langsam ablauft. Durch die Abkithlung mit der Druckluft kann der
Abktihlprozess beschleunigt werden, was in Abbildung a) sehr gut zu erkennen
ist. Bei der Durchfithrung des Experiments hat sich herausgestellt, dass auch bei
dieser Messmethode das Signal-Rausch-Verhaltnis durch die zusétzliche Entkopp-
lung mit der elektrisch isolierenden SiOs-Zwischenschicht besser ist, was man
anhand der hoheren Amplitude der zweiten Harmonischen in Abbildung im
Vergleich zu erkennen kann. Dartiber hinaus haftet die SiO,-Zwischenschicht
sehr gut auf der vorbeschichteten Spanoberfldche. Die thermischen Spannungen
aufgrund von unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten der Mate-
rialien sind bei diesen Schnittparametern und Temperaturen sehr gering, so dass
kein Abplatzen des Sensorschichtsystems auftritt. Abgesehen von der Schneidkante
war das Sensorschichtsystem nach den durchgefiihrten Experimenten vollstan-
dig auf der Spanfliche vorhanden. Diese Erkenntnisse zeigen, dass auch dieser
Schichtaufbau als Temperatursensor fiir Werkzeuge der spanabhebenden Fertigung

eingesetzt werden kann.

Zusammenfassend bestétigen die Ergebnisse, dass mit den magnetisch entkoppelten
Schichtsystemen eine kontaktlose in-situ Temperaturerfassung bei der spanenden
Bearbeitung moglich ist. Beide Schichtsysteme weisen einen analogen Zusammen-
hang zwischen dem Messsignal, was der zweiten Harmonischen entspricht, die
unmittelbar in Korrelation zur Temperatur steht, und der Zerspanzeit auf. Die
Temperatur steigt ndherungsweise linear an und fallt proportional zum Abkiih-
lungsprozess ab. Bedingt durch die Geometrie der bearbeiteten Welle konnte eine
Maximaltemperatur nicht erreicht werden, da der Bearbeitungsprozess am Ende

der Welle unterbrochen werden musste. Dadurch wurde eine konstante Bearbei-
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tungszeit von einer Minute gewahlt, um vergleichbare Ergebnisse zu erhalten. Die
Schichten haben eine sehr gute Haftung auf der Spanfliche, so dass eine Tempera-
turbestimmung fernab der Schneidkante ohne Einschrankungen moglich ist. Die
Wiederholungen des Zerspanexperiments mit der selben WSP haben gezeigt, dass
der Temperauranstieg mit voranschreitendem Verschleif§ steiler wird, so dass ein
Zusammenhang zwischen der Steigung des Temperaurverlaufs und dem Verschleifl
anzunehmen ist. Durch zukiinftige Arbeiten konnte es moglich sein, eine eindeutige
Korrelation zwischen dem Verschleifl des Werkzeugs und dem Temperaturverlauf
herzustellen. Im Rahmen des Projekts zu dieser Dissertation ist es gelungen, ein
funktionsfihiges Temperatursensorsystem fiir Zerspanwerkzeuge zu entwickeln,
das Potential fiir eine automatisierte Verschleiflerkennung bei der spanabheben-
den Formgebung bietet. Dariiber hinaus ermoglicht das Sensorsystem eine online
Temperaturiiberwachung, die dazu genutzt werden kann, die Schnittparameter
bei der spanenden Formgebung zu optimieren oder die Schnittparameter wihrend

der Bearbeitung des Werkstiicks dementsprechend anzupassen.
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7.12. Demonstration Torsionsmomentsensor

In diesem Abschnitt soll demonstriert werden, dass man den in Abbildung
dargestellten Schichtaufbau auf einem WC-Co-Substrat zur in-situ Bestimmung
des Torsionsmoments einer Welle unter mechanischer Last benutzen kann. Bei der
technischen Anwendung von Wellen werden verschiedene Werkstoffe eingesetzt.
Um den Fall abzudecken, dass die mechanisch belastete Welle aus einem ferroma-
gnetischen Material besteht, wodurch es prinzipiell zur magnetischen Kopplung
(siche [7.1]) zwischen Sensorschicht und Welle kommt, wurde die Funktionsschicht
mit einer elektrisch isolierenden amorphen SiO,-Zwischenschicht auf einem fer-
romagnetischen Substratmaterial (WC-Co) abgeschieden. Die Ergebnisse in den
Abschnitten bis haben gezeigt, dass mit der elektrisch isolierenden amor-
phen SiO,-Zwischenschicht die Entkopplung der ferromagnetischen Schicht vom
Substrat am besten funktioniert. Das HF-Signal des Schichtverbunds mit einer
3nm dicken Zwischenschicht auf dem WC-Co-Substrat ist fiir die Anwendung als
Kraftsensor ausreichend. Die Resonanzfrequenz liegt fiir diesen Schichtaufbau bei
2,21 GHz und die FWHM bei 0,6 GHz. Die FWHM des Sensorsignals weicht damit
um weniger als 100 % von der Referenzschicht auf einem Si-Substrat (vergleiche
Abbildung ab. Prinzipiell konnte man die ferromagnetische Schicht auf dem
Si-Substrat als Kraftsensor auf einer ferromagnetischen Welle benutzen, da hierbei
allein das Substratmaterial die Sensorschicht von der Welle entkoppelt. Jedoch
besteht der Versuchsaufbau aus einer nicht-magnetischen Aluminiumwelle, so dass
keine magnetische Kopplung zwischen Sensorschicht und Welle entsteht. Um den-

noch den Fall zu untersuchen, wenn eine magnetische Kopplung zwischen Welle und

Fe3;CoysHf 1Ny 0,2 ym

3 pm

WC-Co-Substrat 400 pm

Abbildung 7.66.: Prinzip des Schichtaufbaus zur Demonstration der Anwendung
der ferromagnetischen Fesz,CoysHf 1 N12-Schicht auf einem WC-Co-Substrat als

Torsionsmomentsensor fiir Wellen unter mechanischer Last.
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Abbildung 7.67.: Frequenzabhangiger Streuparameter fiir verschiedene mecha-
nische Lasten, die auf die Aluminiumwelle wirken. Die mechanische Last en-
steht durch Torsion. Das Antwortsignal wurde an einem FezsCoysHf;1Nio / SiOa-
Schichtsystem auf dem WC-Co-Substrat gemessen, das auf die Welle aufgeklebt
wurde. Die Sensorschicht wird durch die Torsion der Welle geschert, dadurch

entstehen mechanische Kompressionsspannungen in der Schicht.

Sensorschicht auftritt, wurde der oben beschriebene Schichtaufbau mit dem WC-
Co-Substrat fiir dieses Experiment gewahlt. Dieses Experiment soll die Situation
simulieren, dass man eine ferromagnetische Schicht auf einer ferromagnetischen
Welle zur kontaktlosen in-situ Bestimmung des wirkenden Torsionsmoments ein-

setzt.

Es wurde eine 200 nm dicke FezsCoysHf11N19-Schicht mit einer 3 pm dicken SiOs-
Schicht auf einem WC-Co-Substrat abgeschieden und im Magnetfeld warmebehan-
delt. Der Versuch zur Bestimmung des Torsionsmoments, das auf eine Welle wirkt,
wurde geméaf der Beschreibung in Abschnitt durchgefiithrt. Der frequenzab-
hingige Streuparameter Sy, ist fiir verschiedene Torsionsmomente in Abbildung
dargestellt. Die Ergebnisse zeigen, dass mit zunehmender Kraft das Sensorsi-

gnal zu hoheren Frequenzen verschoben wird. Die Anderung der Grenzfrequenz des
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Scherwinkel v Drehwinkel ¢
|
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A . B o
d; 4—90° + +
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Abbildung 7.68.: Schematische Darstellung zur Torsion einer Welle. Durch die
Verdrehung der starren Welle um den Winkel ¢ wird die Sensoroberfliche um den

Winkel y geschert.

Sensorsignals hédngt von den mechanischen Spannungen in der ferromagnetischen
Sensorschicht ab. Die mechanischen Spannungen in der Schicht entstehen durch
die Scherung des Schicht-Substratverbunds bei der Verdrehung der starren Welle
durch das wirkende Torsionsmoment. Die Scherung wird von der Wellenober-
fliche durch die Klebeverbindung auf den Schicht-Substratverbund iibertragen.
Abbildung [7.68] zeigt schematisch die Verformungslinien auf der Mantelflache der
Welle, die um den Winkel ¢ verdreht wird. Durch die Verdrehung der starren
Welle um den Winkel ¢ wird die Schichtoberfliche, um den Winkel v geschert.
Im Vergleich zu den Diagonalen der urspriinglichen quadratischen Flache wird
die Flachendiagonale d; der ferromagnetischen Schicht, aufgrund der Scherung
gedehnt und die Fliachendiagonale dy gestaucht. Anhand von Abbildung[7.68 erhélt
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man fiir die gedehnte Flachendiagonale

1
d=a- \/1+ 5~ +2tany, (7.10)
cos? 7y

und fiir die gestauchte Flachendiagonale

1
dy=a- \/1—1— 5~ — 2tan~y. (7.11)
cos? 7y
Die relative Langenédnderung gegeniiber der urspriinglichen Diagonale ergibt sich

dy — V2a 1 1
= = 4/ = t — 1. 7.12
€1 V2a \/2 * 2cos? +tany ( )

zu

und

ds — V2a 1 1
==/t —5——t -1 7.13
& V2a \/2 * 2cos?y any (7.13)

Der Scherwinkel v hingt mit dem Drehwinkel ¢ wie folgt zusammen

.
= o 14
V=T (7.14)

wobei r den Radius der Welle und L die Gesamtlange der Welle bezeichnet. Der
Drehwinkel berechnet sich aus dem Betrag des Torsionsmoments M;, der Lange
der Welle L, dem Schubmodul G und dem Tragheitsmoment J wie folgt

ML
YT GT

(7.15)

Eingesetzt in Gleichung ((7.14)) erhélt man mit dem Triagheitmoment J = 7r#/2

fiir den Scherwinkel ~
2 M,

TGr3’
Setzt man fiir das Torsionsmoment 100 N m, fiir das Schubmodul der Aluminium-
welle G = 25,5 GPa [336] und fiir den Radius der Welle » = 0,015 m ein, erhilt man
fiir den Scherwinkel v = 0,04°. Daraus ergibt sich eine relative Langendnderung
fiir €; von 0,37 %o und fiir €3 von —0,37 %o0. Mit dem Hook’schen Gesetz kann

man damit die Spannung in der Schicht wie folgt berechnen

N = (7.16)

c=FE-e=E(1-1") e (7.17)
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Hierbei bezeichnet E das E-Modul, € die relative Langenanderung, E. den redu-
zierten E-Modul und v die Querkontraktionszahl. Die Zugspannung in der Schicht
entlang der Diagonalen d; ergibt sich bei 100 N m zu 46,8 MPa. Die Druckspannung
entlang der Diagonalen d, entspricht —46,8 MPa. Fiir den reduzierten E-Modul
der FegoCoysHf 1 N19-Schicht wurde 135 GPa [48] und fiir die Querkontraktionszahl
0,25 [48] eingesetzt. Die hier aufgezeigten Ergebnisse sind vergleichbar mit den
magnetoelastischen Messungen an FeszoCoyyHf15N1o / TiN-Viellagenschichten auf
Si-Substraten in [9,/48]. Die Ergebnisse in [9,48] zeigen, dass die Grenzfrequenz zu
héheren Frequenzen verschoben wird, wenn in der Schicht Druckspannungen entste-
hen. Demzufolge dominieren bei der Verdrehung der Welle die Druckspannungen in
der Magnetschicht, wodurch die magnetischen Anisotropieeigenschaften verandert
werden. Die effektive Anisotropiefeldstéirke H,, ¢ ergibt sich unter Berticksichtigung

der entstehenden Druckspannungen nach [9,48] zu

Hyo = J [Jsal + lHu - Jsa] . (7.18)

As bezeichnet die Magnetostriktionskonstante, Jg die Séattigungspolarisation, H,
das uniaxiale Anisotropiefeld und ¢ die mechanische Spannung. Die Grenzfrequenz
ist dann von der mechanischen Spannung in der Schicht abhéngig und berrechnet
sich wie folgt [9,148]

o Yo 2
fe= 5" VH? e + HyerMs. (7.19)

Da das Substrat mit der Sensorschicht auf die Welle aufgeklebt ist, wird GI.
(7.18) mit zwei Anpassungsparametern erweitert. Man erhélt fir das effektive

Anisotropiefeld

2 2

Hu,eff:“m(am)-ﬁ] +[Hu—3)\s(a+a)-6 S (r20)

Js Js

wobei « fiir eine mechanische Vorspannung in der ferromagnetischen Schicht steht,
die durch die Klebeverbindung auf die Schicht iibertragen wird. Dieser Parameter
ist als Offset zu betrachten. 3 bezeichnet die Ddmpfung, die beim Ubertrag der
Krafte von der Welle auf den Schicht-Substrat-Verbund entsteht. Da die Klebe-
verbindung in der Realitdt nicht unendlich starr ist, werden die Krafte bei der

Torsion der Welle nicht vollsténdig auf die Schicht tibertragen. Die Démpfung der
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Abbildung 7.69.: Grenzfrequenz in Abhéangigkeit des Torsionsmoments.

Klebeverbindung wird durch g berticksichtigt.

Um einen Zusammenhang zwischen der Grenzfrequenz und dem Torsionsmoment
zu erhalten, zeigt Abbildung die Grenzfrequenz in Abhéngigkeit des Torsions-
moments, das auf die Welle wirkt. Die Grenzfrequenz wurde anhand des Minimums
des frequenzabhangigen Streuparameters S1; bestimmt. Das Ergebnis zeigt einen
linearen Zusammenhang zwischen der Grenzfrequenz und dem Torsionsmoment.
Anhand der Steigung ergibt sich eine Sensorsensitivitéit von 10,6 MHzN~"!m. In
Abbildung ist zum Vergleich zu den Messwerten sowohl die ideale Theoriekur-
ve der Grenzfrequenz ohne Beriicksichtigung der Dampfung und des Offsets mit
Gleichung als auch mit der erweiterten Gleichung aufgetragen. Fiir die
Theoriekurven wurden die entsprechenden Literatur- und Messwerte fiir die ferro-
magnetische Schicht sowie fiir die Al-Welle eingesetzt: A\g = 60 - 1075, Jg =14T,
woH, = 45mT, v = 0,25, E, = 135GPa, G = 25,5GPa, r = 0,015m und
v =195 GHz T~!. Der Vergleich der idealen Theoriekurve mit den experimentellen
Messdaten, zeigt dass ohne Berticksichtigung der Démpfung und der mechanischen
Vorspannung die Steigung zu grof} respektive der y-Achsenabschnitt zu klein sind.
Nimmt man als Offset eine mechanische Druckspannung von —9,5 MPa und fiir
den Dampfungsparameter 0,52 an, zeigt sich, dass die experimentellen Messwer-

te sehr gut mit der Theoriekurve tibereinstimmen. Dementsprechend wird die
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7.12. Demonstration Torsionsmomentsensor

Theorie durch das experimentelle Ergebenis sehr gut wiedergegeben. Anhand dem
Dampfungsparameter lasst sich schlussfolgern, dass etwa 48 % der mechanischen
Spannungen an der Oberfliche der Welle nicht auf die ferromagnetische Schicht
iibertragen werden, sondern von der Klebeverbindung gedampft werden. Durch

eine gednderte Klebeverbindung lasset sich die Dampfung aber optimieren.

Zusammenfassend zeigen die Ergebnisse, dass die Grenzfrequenz mit dem Mess-
sensor kontaktlos bestimmt werden kann und diese linear mit dem an der Welle
wirkenden Torsionsmoment zusammenhangt. Die Messwerte konnen unter Be-
riicksichtigung einer Dampfung und mechanischen Vorspannung modellhaft durch
mechanische Druckspannungen in der Schicht beschrieben werden. Der Vergleich
zwischen der Theoriekurve und den Messwerten zeigt, dass die Ergebnisse un-
ter den vorausgesetzten Annahmen sehr gut iibereinstimmen. Die Verschiebung
der Grenzfrequenz zu hoheren Frequenzen mit zunehmendem Torsionsmoment
zeigt, dass die in der Schicht entstehenden Druckspannungen die magnetischen
Anisotropieeigenschaften verdndern. Die Sensitivitat des Kraftsensors liegt bei
10,6 MHz N~ m~!. Der damit erfolgreiche Nachweis der Funktionalitéit des Schicht-
verbunds auf dem WC-Co-Substrat als Kraftsensor zeigt, dass ferromagnetische
Schichten zur bertihrungslosen Detektion des Torsionsmoments von einer Welle ein-
gesetzt werden konnen. Die Entkopplung der Sensorschicht mit einer 3 pm dicken
Si05-Schicht vom HM-Substrat ist, wie die Ergebnisse zeigen, ausreichend um
ein gutes Signal-Rausch-Verhéltnis zu erhalten. Abschlielend lédsst sich demnach
festhalten, dass dieses Sensorkonzept auf einer ferromagnetischen Welle eingesetzt

werden kann, wenn man die Welle und die Sensorschicht magnetisch entkoppelt.
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8. Diskussion

In diesem Kapitel werden die in den vorherigen Abschnitten présentierten Ergebnis-
se ausfithrlich diskutiert und interpretiert. Ausgehend von den Ergebnissen werden
die materialwissenschaftlichen Erkenntnisse zur Entwicklung einer Sensorschicht
auf einem HM-Substrat erortert. Die Diskussion soll ein zusammenhéngendes
Versténdnis fiir die Anwendung von ferromagnetischen Schichten auf WC-Co-
Substraten liefern, die als Temperatur- und Kraftsensoren eingesetzt werden
konnen. Abschliefend werden anhand der Sensoreigenschaften von ausgewéahlten

Schicht-Substratverbunden die Anwendungsmoglichkeiten beurteilt.

8.1. Diskussion - Substrateinfluss

Die Ergebnisse in Abschnitt haben, gezeigt, dass das ferromagnetische WC-Co-
Substrat erwartungsgemafl mit der weichmagnetischen diinnen ferromagnetischen
Fe3sCoy5Hf11N1o-Schicht magnetisch wechselwirkt. Magnetische Wechselwirkungen
treten zum Beispiel beim sogenannten ,exchange bias“ auf, bei dem durch Kopp-
lung von einem ferro- und antiferromagnetischen Material eine unidirektionale
Anisotropie entsteht [337,338]. Technisch wird dieser Effekt bei Spinventilen (engl.:
spin valves) ausgenutzt, bei dem ein weich- und hartmagnetisches Material durch
eine sehr diinne nicht-magnetische Schicht voneinander getrennt werden, aber
magnetisch durch die Ruderman-Kittel-Kasuya-Yoshida-Wechselwirkung (RKKY)-
Wechselwirkung miteinander gekoppelt sind. Bei einem nicht-magnetischen Metall
als Trennschicht entsteht der bekannte GMR-Effekt [339,340] und bei einem
Isolator der TMR-Effekt [341].

Durch die magnetische Wechselwirkung des hartmagnetischen Substrats und der
weichmagnetischen Schicht wird die Einpragung der uniaxialen Anisotropie ver-

hindert und die ferromagnetische Schicht ist nach der Warmebehandlung im
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8.1. Diskussion - Substrateinfluss

Magnetfeld magnetisch harter, als vergleichbare Schichten auf Si-Substraten. Dies
konnte eindeutig anhand der Hysteresekurven fiir die Schichten aufgezeigt werden.
Bei der Bestimmung der statischen magnetischen Eigenschaften mit dem VSM
konnte gezeigt werden, dass die Hysteresekurve fiir die Probe, bei der sich die
Schicht auf dem WC-Co-Substrat befindet, nur eine Information fiir die magneti-
schen Eigenschaften des Substrats liefert. Aufgrund des Volumenverhéltnisses von
Schicht zu Substrat, das etwa 2000 entspricht, geht die Information von der Schicht
in der Rauschamplitude des Messsignals verloren. Zur Bestimmung der statischen
magnetischen Eigenschaften der Schicht wurde deshalb die oberfléchensensitive
MOKE-Messmethode eingesetzt. Die Hysteresekurven aus den MOKE-Messungen
fiir eine ferromagnetische Schicht auf einem Si-Substrat stimmen mit den Ergeb-
nissen aus den VSM-Messungen fiir dieselbe Probe qualitativ iiberein. Quantitativ
sind die Hysteresekurven aus den MOKE-Messungen weichmagnetischer, was einer-
seits dem schlechteren Auflésungsvermdogen bei der externen Feldstérke des MOKE
gegentiber dem VSM geschuldet ist und andererseits kann Oxidation an der Oberfla-
che der ferromagnetischen Schicht die magnetischen Eigenschaften gegeniiber dem
Bulkmaterial verandern. AES-Tiefenprofile der Schicht-Substratverbunde zeigen
eindeutig, dass nach der Praparation die ferromagnetische Schicht im Bereich der
Oberflache oxidiert ist. Die Oxidschicht ist etwa 20 nm dick, was der Eindringtiefe
des Laserlichts in die Schicht bei der MOKE-Messung in etwa entspricht [320].
Demzufolge ist anzunehmen, dass die statischen magnetischen Eigenschaften an

der Oberfldche gegeniiber dem Bulkmaterial verdndert sind.

Aufgrund der nicht vorhandenen uniaxialen Anisotropie in der ferromagnetischen
Fe3oCoy5Hf11N1o-Schicht, die auf einem WC-Co-Substrat prapariert wurde, liefert
die HF-Messung an der Probe kein Sensorsignal im Frequenzbereich von 50 MHz
bis 5 GHz. Im Vergleich dazu zeigt die analog praparierte Schicht auf dem Si-
Substrat ein ausgepréigtes Resonanzverhalten mit einer Grenzfrequenz von 2,1 GHz
und einer Halbwertsbreite von 0,3 GHz. Die Grenzfrequenz und die statischen ma-
gnetischen Eigenschaften dieser Schicht sind vergleichbar mit den Ergebnissen, die
aus der Literatur fiir dieses Material bekannt [75] und in guter Ubereinstimmung
mit der theoretischen Kittel Resonanzfrequenz sind. Die magnetischen Momente
dieser Schicht werden demzufolge im elektromagnetischen Wechselfeld zu einer

homogenen Prézession angeregt. Theoretisch wird die Prazessionsbewegung durch
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Abbildung 8.1.: Qualitative Darstellung des Substrateinflusses auf das Hochfre-
quenzsignal der ferromagnetischen Schicht. a) Die Wechselwirkung des ferromagne-
tischen WC-Co-Substrats mit der ferromagnetischen Funktionsschicht fiihrt dazu,
dass kein Sensorsignal im Hochfrequenzbereich von 50 MHz bis 5 GHz messbar
ist . b) Die Funktionsschicht auf dem Si-Substrat wird vom Substratmaterial
nicht beeinflusst. Es gibt keine magnetische Wechselwirkung zwischen Schicht und
Substrat. Die ferromagnetische Funktionsschicht weist eine eindeutige Resonanz

im Hochfrequenzbereich auf.

das Landau-Lifshitz-Gilbert-Modell widergegeben. Schlussfolgernd zeigt sich aus
diesem Ergebnis, dass auf einem Si-Substrat eine weichmagnetische diinne ferroma-
gnetische Schicht mit einer uniaxialen Anisotropie prapariert werden kann, die ein
klar definiertes Hochfrequenzsignal aufweist. Dariiber hinaus bestétigt dieses Er-
gebnis das quantenmechanische Modell in Abschnitt 2.4] das aufzeigt, dass bei der
Warmenachbehandlung im Magnetfeld eine geordnete Struktur der magnetischen
Momente erzeugt wird, die beim Abkiihlen aufrechterhalten bleibt. Im Gegensatz
dazu entsteht bei der ferromagnetischen Schicht auf dem WC-Co-Substrat keine
ausreichend geordnete Struktur, so dass keine eindeutige Vorzugsrichtung in der
Schichtebene entsteht. Diese direkte Funktionsschicht-Substratkombination zeigt,

dass die Eigenschaften der ferromagnetischen Schicht nicht fiir die Anwendung
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8.2. Diskussion - Entkopplung

als Temperatursensor von Zerspanwerkzeugen, die auf Basis von Hartmetall her-
gestellt werden, eingesetzt werden kann, sondern dass man eine Zwischenschicht
zur magnetischen Entkopplung benotigt. Zusammenfassend zeigt Abbildung
schematisch die Auswirkungen des Substrateinflusses auf das Hochfrequenzsignal

der ferromagnetischen Schicht.

8.2. Diskussion - Entkopplung

Da die magnetischen Eigenschaften der ferromagnetischen Schicht auf dem WC-
Co-Substrat nicht fiir die Anwendung als Sensor geeignet sind, wurde im weiteren
Verlauf der Arbeit versucht, die ferromagnetische Schicht vom Substrat durch eine
Zwischenschicht magnetisch zu entkoppeln. Als Zwischenschicht wurden verschie-
dene Materialien untersucht. Die nicht-magnetischen Hartstoffschichten in den
Systemen Ti-N und Ti-Al-N wurden hierbei fiir die Anwendung als Temperatursen-
sor fiir Zerspanwerkzeuge ausgewahlt. Das Ziel hierbei war es, die Funktionalitdten
verschleifbestédndig und magnetische Entkopplung zu kombinieren. Amorphes SiO,
wurde aufgrund der elektrisch isolierenden Eigenschaft benutzt. Die Ergebnisse
in Kapitel [7] zeigen, dass die ferromagnetische Schicht vom Substrat mit einer
nicht-magnetischen Zwischenschicht > 0,5 pm magnetisch entkoppelt ist. Aufgrund
der Entkopplung wird bei der Warmebehandlung im Magnetfeld in allen Schicht-
systemen eine uniaxiale Anisotropie in die ferromagnetischen Schicht mit einer
Anisotropiefeldstérke von etwa 4,5 m'T eingepragt. Die thermisch induzierte Aniso-
tropie ist in guter Ubereinstimmung mit den Resultaten vergleichbarer Schichten
auf Si-Substraten und mit den Ergebnissen, die man fiir Schichten im Stoffsystem
Fe-Co-Hf-N in der Literatur findet [75]. Aufgrund der raumlichen Trennung der
weichmagnetischen Schicht vom hartmagnetischen Substrat sind die magnetischen
Wechselwirkungen nicht mehr ausreichend, um bei der Warmenachbehandlung im
Magnetfeld die Umordnung der Atome auf energetisch giinstigere Positionen zu
storen. Es entsteht eine magnetische Vorzugsrichtung in der ferromagnetischen
Schicht auf dem HM-Substrat. Die Anisotropie konnte anhand der Hysteresekurven
eindeutig nachgewiesen werden. In Verbindung mit den statischen magnetischen
Eigenschaften der Schicht auf dem WC-Co-Substrat konnte gezeigt werden, dass
das Substrat ein Magnetfeld erzeugt, dass auf die magnetischen Momente in der

Schicht einwirkt. Fiir die magnetischen Momente in der Schicht muss deshalb die
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8. Diskussion

Superposition aus dem externen Magnetfeld und dem Magnetfeld vom Substrat
beriicksichtigt werden. Dieser Einfluss auf die ferromagnetische Schicht fithrt zu

asymmetrischen Hysteresekurven, die eine anomale Ummagnetisierung zeigen.

Die ferromagnetischen Schichten mit uniaxialer Anisotropie auf den WC-Co-
Substraten weisen unabhéingig vom Zwischenschichtmaterial ein Hochfrequenz-
signal mit einer Grenzfrequenz von etwa 2,1 GHz bis 2,5 GHz auf. Diese Grenz-
frequenz entspricht sowohl den zu erwartenden theoretischen Werten wie auch
den Werten fiir vergleichbare Schichten auf Si-Substraten. Mit diesem Erfolg
konnte erstmalig ein Hochfrequenz-Signal der ferromagnetischen Schicht auf einem
HM-Substrat nachgewiesen werden. Der Grund fiir dieses erwiinschte dynamische
Verhalten der magnetischen Momente ist, dass durch die magnetische Entkopplung
der Schicht vom Substrat ein hinreichendes Anisotropiefeld in der Schicht entsteht,
so dass die magnetischen Momente im elektromagnetischen Wechselfeld zu einer
gleichméfligen Prazessionsbewegung um die Achse des Magnetisierungsvektor,
der in Richtung des Anisotropiefelds zeigt, angeregt werden. Der Vergleich der
dynamischen Ergebnisse fiir die verschiedenen Schichtsysteme zeigen, dass die
ferromagnetischen Schichten in Abhédngigkeit des Zwischenschichtmaterials unter-
schiedliches Resonanzverhalten aufzeigen. Wahrend die ferromagnetischen Schich-
ten mit den elektrisch leitenden Zwischenschichtmaterialien TiN, TipAl44N3o und
Ti1gAl35Ny6 ein Optimum der Resonanzkurve bei einer Zwischenschichtdicke von
1 pm aufweisen, kann die Resonanzkurve fiir das Schichtsystem mit dem elektrisch
isolierenden amorphen SiO; mit zunehmender Zwischenschichtdicke verbessert
werden. Diese Feststellung kann so interpretiert werden, dass im elektromagne-
tischen Wechselfeld Wirbelstrome in den elektrisch leitenden Schichten und im
Substratmaterial entstehen. Diese Wirbelstrome erzeugen ein Magnetfeld, welches
das anregende elektromagnetische Wechselfeld und die Préazessionsbewegung der
magnetischen Momente stort. Im Fall der elektrisch isolierenden Zwischenschicht
kann man dieses Magnetfeld, das im Substrat induziert wird, im Bereich der
magnetischen Schicht abschwéchen, indem man die Zwischenschichtdicke erhoht.
Hingegen bei den elektrisch leitenden Materialien wird das Magnetfeld nicht nur
im Substrat, sondern auch in der Zwischenschicht induziert. Eine Erhohung der
Zwischenschichtdicke erbringt demnach keinen Effekt, da die Zwischenschicht

direkt an die ferromagnetische Schicht grenzt. Die Schlussfolgerung hieraus ist,
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Abbildung 8.2.: Schema zum HF-Signal der ferromagnetischen Schicht auf einem
WC-Co-Substrat nach der Entkopplung mit einer Zwischenschicht.

dass mit allen nicht-magnetischen Materialien die FegsCoy5Hf 1 N1o-Schicht magne-
tisch vom Substrat entkoppelt werden kann, so dass man ein Resonanzsignal im
Hochfrequenzbereich messen kann. Jedoch kann die Giite, das heif3t die Halbwerts-
breite dieser Resonanzkurven, nur mit nicht-magnetischen elektrisch isolierenden

Materialien verringert werden, wie es das Schema in Abbildung zeigt.

In Bezug auf die Anwendung zeigen die ferromagnetischen Schichten auf den
HM-Substraten in Kombination mit der Zwischenschicht fiir alle Materialsysteme
ein Resonanzverhalten, so dass die Grundlage, das heifit ein Hochfrequenzsignal fiir
einen Temperatur- oder Kraftsensor gegeben ist. Ein verbessertes HF-Signal kann
nur durch das elektrisch isolierende SiO, erreicht werden. Die Ergebnisse zeigen,
dass die FWHM bei einer SiO,-Zwischenschichtdicke von 3 pm die Halbwertsbreite
auf das 1/e-fache im Vergleich zu dem Schichtverbund mit der 0,5 um dicken Zwi-
schenschicht und auf das 1/e-fache im Vergleich zu den anderen Schichtsystemen
abféllt. Das HF-Signal weicht damit um weniger als 100 % von den vergleichbaren
Schichten auf Si-Substraten ab. Aufgrund dieser hohen Signalgiite wurde diese
Schichtkombination fiir die Demonstration der Anwendung als Temperatur- und

Kraftsensor ausgewéhlt, die im spéteren Verlauf diskutiert werden.

Die Untersuchungen an den FezsCoysHf11Njo / TiN-Schichtverbunden zeigen, dass
die HF-Eigenschaften durch Poren im Schichtverbund beeinflusst werden. Ein
Anstieg der Poren, die im Fall der 1 pm dicken Zwischenschicht einen Flachenanteil

von etwa 1,5% einnehmen und auf 6,8 % bei der 3pm dicken Zwischenschicht
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Abbildung 8.3.: Darstellung zum FEinfluss von Poren oder Risse in der ferroma-
gnetischen Schicht auf die HF-Figenschaften.

ansteigen, fithrt zu einer deutlichen Verbreiterung der FWHM des HF-Signal, so
dass die Resonanzfrequenz nicht mehr eindeutig bestimmt werden kann. Sche-
matisch ist diese Erkenntnis in Abbildung dargestellt. Anhand der statischen
magnetischen Eigenschaften dieser Proben konnte gezeigt werden, dass die nicht-
magnetischen Einschliisse in Form von Poren Entmagnetisierungseffekte erzeugen,
die den ferromagnetischen Film magnetisch hérter machen und die Anisotropie
in der Filmebene verschlechtern. In der Literatur findet man zu diesem Effekt
ein sehr gutes Beispiel [327], das den Einfluss der Poren auf die Ausrichtung
der magnetischen Momente im Bereich der Poren aufzeigt. Aufgrund der Poren
wird die homogene Ausrichtung der magnetischen Momente gestort, wodurch die
uniaxiale Anisotropie verschlechtert wird. Die verschlechterte uniaxiale Anisotropie
in der Filmebene wirkt sich auf das Resonanzverhalten der ferromagnetischen
Schicht aus. Die FWHM der Resonanzkurve steigt an, da die homogene Prazession

durch die ungleichméfige Ausrichtung der magnetischen Momente gestort wird.

Die Ergebnisse aus den REM-, TEM- und AFM-Untersuchungen an den Schicht-
verbunden mit Zwischenschichten im Stoffsystem Ti-Al-N zeigen, dass die Rauheit
der Schichtoberfliche einen wichtigen Einfluss auf die HF-Eigenschaften hat. Die
unterstochiometrische nanokristalline TissAlysN3o-Schicht wéchst bei der Schicht-
abscheidung im Vergleich zur kristallinen Ti;9Al35Ny6-Schicht als geschlossenes,
homogenes und glattes Schichtgefiige auf. Die ferromagnetische Schicht auf dieser
Zwischenschicht ist sehr glatt und bei der Schichtabscheidung wird nur die Morpho-

logie des Substrats auf die Oberflache der ferromagnetischen Schicht iibertragen.
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Abbildung 8.4.: FEinfluss der Oberflichenrauheit auf die HF-FEigenschaften der

ferromagnetischen Funktionsschicht.

Die kristalline Ti;9Al35Ny6-Schicht bildet ein sténgelférmiges, raues Schichtgefiige.
Die Rauheit der Zwischenschicht iibertrégt sich bei der Schichtabscheidung auf die
diinne ferromagnetische Schicht. Im Vergleich zu der polierten Substratoberfliche
ist die Rauheit deshalb stark erhoht und in Bezug auf die Schichtdicke des ferroma-
gnetischen Materials liegt die Rautiefe bei 50 % der Schichtdicke. Ferromagnetische
Systeme reagieren sehr empfindlich auf die Oberflichenmorphologie und Rauheit.
Durch die Rauheit wird der sogenannte ,orange-peel“-Effekt , an der
Oberflache der HF-Signal hervorgerufen. Die Unebenheiten fithren zu einer magne-
tischen Oberflichenladungsverteilung die sich gegenseitig stabilisiert. Demzufolge
ist es bei sehr rauen Proben fast unmoglich thermisch im Magnetfeld eine uniaxiale
Anisotropie in der Schicht einzuprégen. Die HF-Messungen an der rauen ferro-
magnetischen Schicht zeigen, dass diese Schicht kein Resonanzverhalten aufweist.
Aus den MOKE-Ergebnissen geht hervor, dass diese Schicht magnetisch héarter
und die Anisotropie verschlechtert ist, im Vergleich zu allen anderen magnetisch
entkoppelten Schichtsystemen auf den HM-Substraten. Der Effekt der Rauheit auf
das HF-Signal im elektromagnetischen Wechselfeld ist schematisch in Abbildung

dargestellt.

Zusammenfassend zeigt die Diskussion zur Entkopplung der ferromagnetischen
Schicht vom halbhartmagnetischen WC-Co-Substrat, folgende Ergebnisse. Die
ferromagnetische Schicht kann durch eine nicht-magnetische Zwischenschicht vom
Substrat magnetisch entkoppelt werden. Die statischen magnetischen Eigenschaften
der entkoppelten Schicht werden vom Magnetfeld des WC-Co-Substrats beeinflusst,
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was zu asymmetrischen Hysteresekurven mit einer anomalen Ummagnetsierung
fithrt. Die magnetisch entkoppelten Schichtsysteme weisen alle ein HF-Signal
auf. Die HF-Eigenschaften der magnetischen Schichten werden vom Substrat
und den elektrisch leitfahigen Zwischenschichten beeinflusst. In den leitfahigen
Materialien werden Wirbelstrome induziert, die ein Magnetfeld erzeugen, das die
homogene Prézession der magnetischen Momente in der Sensorschicht stort. Mit
einer isolierenden Zwischenschicht kann das vom Substrat herriihrende Storfeld
abgeschwécht werden. Des Weiteren wirken sich Poren oder die Rauheit auf das
HF-Eigneschaften nachteilig aus. Die Giite des HF-Signals verschlechtert sich mit
zunehmender Anzahl von Poren in der Schicht. Die Rauheit fithrt dazu, dass das
HF-Signal nicht mehr vorhanden ist. Die entkoppelten Schichtsysteme zeigen ein
ausreichendes Resonanzverhalten, so dass die Grundlage fiir die Sensoranwendung
gegeben ist. Im Folgenden werden die Ergebnisse zu der Anwendung ausgewahlter

Schichtsysteme als Temperatur- und Kraftsensor diskutiert.

8.3. Diskussion - Sensoranwendung

Die Sensoranwendung von ferromagnetischen FessCossHf11N12-Schichten mit einge-
pragter uniaxialer Anisotropie, die fiir die Temperaturbestimmung von Werkzeugen
fiir die spanende Bearbeitung eingesetzt werden kénnen, wurde an ausgewahlten
Schichtsystemen demonstriert. Der Schichtaufbau mit einer 3 pm dicken SiO,-
Zwischenschicht und einer 200 nm dicken ferromagnetischen Schicht mit einer
70nm dicken SiOs-Decklage zeigt, dass das Sensorsignal temperaturabhangig ist.
Bei einer Temperaturerhohung verschiebt sich die Grenzfrequenz des Sensorsignals
zu niedrigeren Frequenzen und die FWHM nimmt zu, wie es schematisch in Ab-
bildung dargestellt ist. Die Verschiebung der Resonanzkurve entsteht durch
eine temperaturabhingige Anderung der Sittigungsmagnetisierung, der Aniso-
tropie und mechanische Spannungen, die in der Sensorschicht mit zunehmender
Temperatur entstehen [10]. Die thermischen Ausdehnungskoeffizienten von amor-
phen SiOy und FegsCoyusHf11 N5 sind sehr unterschiedlich, wodurch mechanische
Spannungen in der Sensorschicht aufgebaut werden, die die Anisotropie in der
Schicht dndern. Die Zunahme der FWHM léasst sich dadurch begriinden, dass mit
zunehmender Temperatur die thermische Fluktuation der magnetischen Momente

ansteigt, wodurch die homogene Prazession gestort wird. Die Frequenzverschiebung
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Abbildung 8.5.: Schematische Darstellung des Sensorsignals der ferromagneti-

schen Schicht auf einem WC-Co-Substrat bei einer Temperaturerhéung.

und der Anstieg der FWHM der Resonanzkurve in Abhéngikeit der Temperatur
eignen sich als Sensorsignal. Die Eigenschaften von diesem Schichtsystem zeigen
eine Sensitivitit von 1,1 MHz K™, so dass eine Temperaturbestimmung mit einer
hohen Genauigkeit gegeben ist. Diese Ergebnisse zeigen, dass dieses Schichtsystem
prinzipiell fiir die Anwendung als Temperatursensor auf Werkzeugen fiir die spanab-
hebende Fertigung, die aus Hartmetallen hergestellt sind, moglich ist. Ein Nachteil
dieser Schichtkombination ist, dass das SiO, keine ausreichend zéhe Verschleif3-
schutzschicht fiir das Werkzeug darstellt. Denkbar ist es diese Schichtkombination
auf beschichteten Werkzeugen anzuwenden. Das heifit, das Werkzeug wird mit einer
Verschleifischutzschicht vorbeschichtet. Fiir das Sensorkonzept wird die Schicht-
kombination mit der ferromagnetischen Schicht auf der Verschleiflischutzschicht
abgeschieden. Im Bereich der Schneidkante ist anzunehmen, dass die Sensorschicht
durch Verschleifl schnell abgetragen wird. Fiir die Temperaturbestimmung ist es
jedoch ausreichend, wenn in der Nahe der Schneidkante auf dem Werkzeug die
Sensorschicht noch vorhanden ist. Durch Warmeleitung wird der Temperaturan-
stieg an der Schneidkante auf die Sensorschicht {ibertragen. Bestimmt man die
Temperatur fernab der Schneidkante, sollte es durch numerische Berechnungen
moglich sein, aus der gemessenen Temperatur auf die Temperatur an der Schneid-
kante zu schlieflen. Selbst wenn es lokal zu starken Temperaturunterschieden in der
Sensorschicht kommt, wodurch das Sensorsignal erwartungsgemaf eine Superposi-

tion der verschiedenen Messkurven liefert, was dazu fiihrt, dass die Bestimmung
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der Grenzfrequenz aufgrund einer groBen FWHM (Superposition) keine genaue
Temperaturzuordnung zulésst, zeigen die Messergebnisse, dass man anhand der lin-
ken Flanke des Messignals ein besseres Signal-Rausch-Verhéltnis erhélt. Die linke
Flanke des Messsignal reagiert mit einer hohen Sensitivitat beziiglich dem Tempe-
raturanstieg. Die Ergebnisse von diesem Schichtverbund auf dem HM-Substrat
zeigen, dass die Schicht bis 350 °C weder Risse haben noch der Schichtverbund
vom Substrat delaminiert. Die Analyse der Schichtzusammensetzung nach dem
Temperatureinfluss an Luft zeigt, dass die 70 nm dicke Decklage ausreichend ist,
um die ferromagnetische Schicht vor einer Oxidation zu schiitzen. Fiir die An-
wendung ist denkbar, diese Deckschicht durch eine diinne Verschleifischutzschicht
des Stoffsystems Ti-Al-N zu ersetzen. Dadurch wird die Sensorschicht besser vor
Verschleifl und gleichzeitig die Sensorschicht vor Oxidation geschiitzt. Schichten im
System Ti-Al-N bilden eine circa 3 nm diinne, geschlossene Al,O3-Schicht an der

Oberflache, wodurch eine Oxidation der ferromagnetischen Schicht verhindert wird.

Die Ergebnisse zur Demonstration der Temperatursensoranwendung mit dem opti-
mierten Schichtsystem FegoCoysHf11Nyo / Tij9AlssNyg zeigen, dass die Anderung
der Grenzfrequenz bei niedrigen Temperaturen bis 300 °C vernachléssigbar klein
ist. Der Grund fiir diese méafiige Sensitivitit der ferromagnetischen Schicht ist,
dass bei diesem Schichtsystem die mechanischen Spannungen bei der Temperatur-
erh6hung vernachlassigbar klein sind. Die thermischen Ausdehnungskoeffizienten
vom Substrat, der Zwischenschicht und der ferromagnetischen Schicht sind sehr
dahnlich, so dass bei der Ausdehnung der Materialien bei héheren Temperaturen
keine mechanischen Spannungen entstehen. Die Anderung der Grenzfrequenz in
Abhéngigkeit der Temperatur wird in diesem Fall nur durch die Anderung der
Magnetisierung und durch die Anderung des Anisotropiefelds erzeugt. Da keine
Anisotropieinderung durch mechanische Spannungen entsteht, ist die Anderung
der Grenzfrequenz deutlich geringer. Die theoretischen Berechnungen zur Anderung
der Grenzfrequenz in Abhéngigkeit der Temperatur fiir den Grenzfall vernach-
lassigbarer mechanischer Spannungen in der ferromagnetischen Schicht zeigen,
dass sich die Grenzfrequenz nur um 75 MHz bei einer Temperaturerh6hung von
Raumtemperatur auf 300 °C verschiebt. Der Temperatureinfluss auf die Grenzfre-
quenz steigt erst ab Temperaturen oberhalb 400 °C deutlich an, wie die theoretisch

berechnete Temperaturabhingigkeit der Grenzfrequenz zeigt. Demzufolge ist die
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8.3. Diskussion - Sensoranwendung

Anwendung von diesem Schichtsystem als Temperatursensor fiir hohe Tempera-
turen oberhalb von 300 °C sinnvoll. Fiir die Anwendung auf Zerspanwerkzeugen
bietet diese Schichtkombination ein hohes Potential, da der Schichtverbund sowohl
die Verschleiflschutzeigenschaften bietet wie auch die Moglichkeit die Temperatur
oberhalb 400 °C zu bestimmen. Bei der spanenden Bearbeitung sind Temperaturen
an der Schneidkante von bis zu 800 °C und auf der Spanfliche sogar iiber 1000 °C
moglich. In diesem Temperaturbereich kénnte den theoretischen Berechnungen zu
Folge das Schichtsystem FegoCoysHf11N1o / Tij9Al3sNyg eingesetzt werden. Jedoch
wurden innerhalb dieser Arbeit noch keine Experimente bei so hohen Temperatu-
ren durchgefithrt. Problematisch konnte hierbei das Oxidationsverhalten und die
Diffusion der Materialen Fes,CoysHf11N1o und TijgAl35Nyg sein, was eventuell zu
einer Durchmischung und Verlust der ferromagnetischen Anisotropieeigenschaft
fihrt. Zuséatzlich zu diesen Erkenntnissen hat dieses Experiment gezegt, dass
der Imaginaranteil der komplexen Permeabilitat bei niedrigeren Frequenzen eine
hohere Temperatursensitivitidt aufweist, als der Bereich um die Resonanzfrequenz
und oberhalb davon. Dies zeigen auch die Ergebnisse mit der SiOs-Zwischenschicht.
Der Anteil der Lorentzkurve bei Frequenzen oberhalb 2 GHz ist demnach stérker
gepinnt im Vergleich zu dem frei in Abhéangigkeit der Temperatur beweglichen
Anteil bei niedrigeren Frequenzen. Diesen Effekt kann man dahingehend ausnut-
zen, dass man gezielt nur in einem kleinen Bereich unterhalb 2 GHz detektiert,
wodurch man eine hohe Sensitivitat erreicht. Eine Temperaturdetektion direkt an
der Schneidkante wird auch mit diesem Schichtverbund problematisch sein, da
davon auszugehen ist, dass sich die ferromagnetische Schicht trotz Verschleiflschutz-
schicht direkt an der Schneidkante relativ schnell abtragen wird. Jedoch ist es
moglich in der Nahe der Schneidkante die ferromagnetische Schicht zu detektieren,
so dass eine Temperaturbestimmung in diesem Bereich moglich ist. Denkbar ist
eine Teilbeschichtung der WSP, was durch eine geeignete Maske technologisch
realisierbar ist, um eine bessere Ortsauflosung bei der Temperaturbestimmung zu

erzielen.

Die kontaktlose Temperaturmessung wihrend des Drehprozesses mit den beiden
verschiedenen Schichtsystemen auf den Wendeschneidplatten von der Firma WAL-
TER AG und der von C. Thede et al. [§321] entwickelten Messapparatur (siche
Abschnitt demonstriert, dass beide Sensorsysteme fiir die online Temperatur-
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Temperaturverlauf lange Zerspanungszeit
(Maximaltemperatur wird erreicht)
Temperaturverlauf kurze Zerspanungszeit

VY

Sensorsignal

Zeit t

Abbildung 8.6.: Schema zum zeitlichen Verlauf des Sensorsignals (Frequenzmisch-
verfahren) der ferromagnetischen Schicht auf einem WC-Co-Substrat wahrend
der spanenden Materialbearbeitung. Das Sensorsignal nimmt in Abhédngigkeit des
Temperaturanstiegs zu und nach Beenden des Schneidvorgangs sinkt das Sensorsi-
gnal durch die Abkiihlung an Luft langsam ab. Zusétzlich ist der zu erwartenden
Sensorsignslverlauf bei einem Temperaturanstieg bis zur Maximaltemperatur im

Werkzeug bei einer Langzeitbearbeitung des Werkstiicks aufgezeigt.

erfassung geeignet sind. Aus den durchgefithrten Zerspanexperimenten geht hervor,
dass die Amplituden der Vielfachen der Modulationsfrequenz von der Temperatur
in der WSP abhéngig sind. Die Messungen der Amplituden der geraden Vielfachen
haben gezeigt, dass mit Beginn der Materialbearbeitung die Amplituden zunehmen
und in guter Ndherung linear ansteigen, bis der Abkiihlprozess bei Beendigung
des Drehprozesses eintritt. Schematisch ist dieser Zusammenhang in Abbildung
dargestellt Aufgrund der Geometrie des bearbeiteten Grundkorpers muss die
WSP immer wieder abgesetzt werden, so dass die zu erwartende maximale Satti-
gungstemperatur im Werkzeug nicht erreicht wird. Die Anderung der Amplituden
entsteht durch die Anderung der Magnetisierung der ferromagnetischen Schicht
durch die Erhohung oder Absenkung der Temperatur. Der Séttigungszustand ist
gleichbedeutend mit dem Temperaturgleichgewicht, das sich in der WSP wahrend
dem Zerspanen einstellt. Die maximale Temperatur bei der spanenden Bearbeitung
ist im Wesentlichen von Parametern wie Schnittgeschwindigkeit, Schnitttiefe und
Vorschub abhéngig. Die Wiederholung der Zerspanexperimente zeigt, dass die

Ergebnisse reproduzierbar sind und dass sich mit andauernder spanabhebenden
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Bearbeitung mit dem selben Werkzeug die Sattigungstemperatur schneller einstellt.
Dies macht sich durch einen steileren Temperaturanstieg bemerkbar. Es besteht
demnach ein Zusammenhang zwischen der Steigung des Temperaturverlaufs und
dem Verschleizustand der WSP. Zusammenfassend konnte mit diesen Experi-
menten nachgewiesen werden, dass die entkoppelte ferromagnetische Schicht als
Sensorschicht zur in-situ Temperaturiiberwachung bei der spanenden Bearbeitung
genutzt werden kann, um beispielsweise die Schnittparameter zu optimieren oder
die Schnittparameter wahrend der Bearbeitung des Werkstiicks dementsprechend
anzupassen. Es ist damit gelungen, ein funktionsfahiges Temperatursensorsystem
zu entwickeln, das ein hohes Potential zur Anwendung bei der spanabhebenden

Fertigungstechnologie bietet.

Fiir die Anwendung als Kraftsensor, der zur Bestimmung des Torsionsmoments,
das auf eine starre Welle wirkt, benutzt werden kann, wurde der Schichtaufbau mit
einer 3 pm dicken SiOs-Zwischenschicht und einer 200 nm dicken ferromagnetischen
Schicht gewéhlt. Fiir diese Anwendung ist es nicht zwingend erforderlich, dass die
Sensorschicht Verschleilschutzeigenschaften aufweist. In der Praxis werden jedoch
haufig Wellen aus ferromagnetischen Materialien wie zum Beispiel ferritischen
Stahlen eingesetzt. Um die Verwendbarkeit der ferromagnetischen Schicht auf

einer Welle als Kraftsensor zu untersuchen, wurde deshalb der Schichtaufbau auf
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Abbildung 8.7.: Vereinfachte Darstellung des Sensorsignals der ferromagneti-
schen Schicht auf einem WC-Co-Substrat bei der Erhéhung des Torsionsmoments

auf eine starre Welle.
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einem WC-Co-Substrat fiir die Anwendung auf der Welle verwendet. Die Ergeb-
nisse in Abschnitt [7.12] zeigen, dass sich die Grenzfrequenz der ferromagnetischen
Schicht im elektromagnetischen Wechselfeld mit zunehmendem Torsionsmoment
zu hoheren Frequenzen verschiebt. Die FWHM é&ndert sich hierbei nicht. Sche-
matisch ist dieser Effekt in Abbildung [8.7) dargestellt. Aufgrund der Verdrehung
der starren Welle wird die ferromagnetische Schicht auf dem WC-Co-Substrat,
das auf der Welle aufgeklebt ist, geschert. Aufgrund dieser Scherung wird die
urspriinglich quadratische Probe entlang einer Diagonalen gedehnt und entlang
der anderen Diagonalen gestaucht. Die dadurch entstehenden relative Langenande-
rungen erzeugen in die eine Richtung der Diagonalen eine Zug- und in die andere
Richtung eine Druckspannung. Diese mechanischen Spannungen in der Schicht
verandern das Anisotropiefeld in der Schicht, wodurch sich die Grenzfrequenz
verandert. Vergleicht man dieses Ergebnis mit den magnetoelastischen Messungen
an FezsCoyyHf 19N / TiN-Viellagenschichten auf Si-Substraten in [9,48], so zeigt
sich, dass bei der Verdrehung der Welle mechanische Druckspannungen in der Sen-
sorschicht entstehen, die die Anisotropieeigenschaften dndern. Die FWHM bleibt
hierbei erhalten, da mit zunehmenden mechanischen Spannungen in der Schicht
keine thermischen Fluktuationen entstehen, wie es bei der Temperaturerhéhung
der Fall ist.

Mit diesem Experiment konnte nachgewiesen werden, dass ferromagnetisch weiche
Schichten zur Bestimmung des Torsionsmoments benutzt werden kénnen und
dass das Messsignal beriihrungslos detektiert werden kann. Die Anderung der
Grenzfrequenz fiir die ferromagnetische Schicht liegt bei 10,6 MHz N~ m~1, so dass
die Sensitivitat im Vergleich zum Temperatursensor um den Faktor zehn héher
ist. Die Auswertung der Ergebnisse hat gezeigt, dass der Zusammenhang zwischen
der Grenzfrequenz und dem Torsionsmoment linear ist. Der Vergleich mit der
Theoriekurve zeigt, dass die Kraftabhingigkeit des Sensorsignals mit mechanischen
Spannungen, die in der Schicht entstehen, erklart werden kénnen. Die Theorie
zur Anderung der Grenzfrequenz in Abhéngigkeit des Torsionsmoments konnte
experimentell nachgewiesen werden. Das Sensorkonzept eignet sich demzufolge
sehr gut zur Bestimmung von Kréften die auf eine Welle wirken. Die Entkopplung
der Sensorschicht mit einer 3 pm dicken SiO,-Schicht vom HM-Substrat zeigt, dass

dieses Sensorkonzept auf ferromagnetischen Wellen eingesetzt werden kann.
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Das Thema dieser Dissertation war die Untersuchung und Charakterisierung der
Sensoreigenschaften von weichmagnetischen Diinnschichten im System Fe-Co-Hf-
N, die fiir die Anwendung als Temperatur- und/oder Kraftsensoren auf Hartmetall-
oder Siliziumsubstraten eingesetzt werden konnen. Funktionelle ferromagnetische
Schichten des Stoffsystems Fe-Co-Hf-N bieten als Komponente eines Sensorkon-
zepts eine vielversprechende Moglichkeit, die zur bertihrungslosen Zustandserfas-
sung genutzt werden kann. Eine interessante Anwendung dieser Methode stellt
die kontaktlose Temperaturbestimmung von spanabhebenden Werkzeugen in der
Fertigungstechnik dar. Die Werkzeuge sind hohen mechanischen und thermischen
Belastungen ausgesetzt, die zum Werkzeugverschleif§ fiihren. Fortschreitender Ver-
schleifl wihrend der Produktion fiihrt zu Qualitdtsmangeln beim Endprodukt oder
zu einer Zerstorung des Werkzeugs, so dass ein Werkzeugwechsel erforderlich ist.
Die Kosten werden hierbei vor allem durch die Arbeits- und Maschinenkosten in
die Hohe getrieben, die mit dem zeitaufwandigen Werkzeugwechsel verbunden
sind. Um die Produktionskosten gering zu halten, die Produktivitat zu steigern
oder die Produktion vollstindig zu automatisieren sowie die Prozesssicherheit
wie die Qualitdt zu gewahrleisten, sind Verschleiflerkennungssysteme bei Zerspan-
nungsprozessen wiinschenswert. Ein Ansatz fiir die Verschleilerkennung bietet die

beriihrungslose Erfassung der Werkzeugtemperatur.

Die Zielsetzung in dieser Arbeit war es, das Sensorkonzept zur beriihrungslosen
Temperaturerfassung mit ferromagnetischen Schichten aus dem Stoffsystem Fe-
Co-Hf-N auf ein Substratmaterial zu tibertragen, das fiir die Werkzeugherstellung
verwendet wird. Abgesehen von den Schneidkeramiken enthalten viele der ver-
wendeten Werkzeugmaterialien ferromagnetische Bestandteile. Um die potentielle
Anwendungsmoglichkeit von ferromagnetischen Diinnschichten auf einem Werk-

zeugmaterial zu untersuchen, das selbst ferromagnetische Materialanteile enthalt,
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wurde der Fokus in dieser Arbeit auf ein Hartmetallsubstrat auf der Basis von WC
und Co gelegt. Neben der potentiellen Anwendung als Temperatursensor bieten die
ferromagnetischen FesoCoysHf11Nio-Diinnschichten auch die Moglichkeit Krafte
zu detektieren. Zum Beispiel konnen Zug- und Druckspannungen anhand der
magnetischen HF-Eigenschaften solcher Schichten bestimmt werden. Ein weiteres
Ziel in dieser Arbeit war es daher, auch einen Schichtaufbau zu entwickeln, der
zur kontaktlosen Bestimmung des Torsionsmoments verwendet werden kann, das

auf eine starre Welle wirkt.

Die ferromagnetischen Schichten wurden mithilfe von der Magnetron-Hochleist-
ungskathodenzerstaubung auf den Substraten hergestellt und zur Einpragung einer
uniaxialen Anisotropie im Magnetfeld wirmebehandelt. Die Untersuchung der
statischen und dynamischen magnetischen Eigenschaften der ferromagnetischen
Schichten auf dem WC-Co- und Si-Substrat haben gezeigt, dass die ferromagne-
tische FegyCoysHf 1 N1o-Schicht mit dem halbhartmagnetischen WC-Co-Substrat
wechselwirkt. Die Wechselwirkung verhindert die Einpragung einer uniaxialen
Anisotropie in die FessCoy5Hf;1 N1o-Schicht und die ferromagnetische Schicht ist
magnetisch hérter als eine vergleichbare Schicht auf dem Si-Substrat. Aufgrund der
nicht vorhandenen uniaxialen Anisotropie ist die ferromagnetische Schicht auf dem
WC-Co-Substrat ungeeignet fiir die Anwendung als Temperatur- oder Kraftsensor,
da diese Probe keine ferromagnetische Hochfrequenzantwort bei Anregung mit
einem elektromagnetischen Hochfrequenzfeld im Bereich von 50 MHz bis 5 GHz
aufzeigt. Hingegen zeigt die vergleichbare Schicht auf einem Si-Substrat ein aus-
gepragtes Resonanzverhalten, wobei die Grenzfrequenz bei (2,1 4 0,3) GHz liegt.
Dieses Ergebnis stimmt mit der theoretischen Kittel Resonanzfrequenz tiberein
und bestatigt das Modell von homogen préizedierenden magnetischen Momen-
ten nach Landau, Lifshitz und Gilbert. Die ferromagnetische Schicht weist eine
Anfangspermeabilitdt von iiber 300 auf. Die vorhanden uniaxiale Anisotropie
in der Schichtebene mit einer Feldstérke von pugH, = 4,5mT bestétigt das im
Rahmen dieser Arbeit entwickelte quantenmechanische Modell zur Entstehung
der thermisch induzierten uniaxialen Anisotropie. Nach dem Modell konnen die
Atome bei der Erwédrmung im Magnetfeld Platzwechsel vornehmen, so dass ein
energetisch giinstigerer Zustand des Systems durch die Umordnung erreicht wird.

Dieser Zustand wird beim Abkiihlen im Magnetfeld eingefroren, so dass das fer-
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romagnetische System eine Vorzugsrichtung aufweist. Bei der ferromagnetischen
Schicht auf dem WC-Co-Substrat entsteht aufgrund der Wechselwirkung mit dem
magnetischen Feld des Substrats keine ausreichend geordnete Struktur bei der
Wiarmenachbehandlung im Magnetfeld, so dass keine eindeutige Vorzugsrichtung
in der Schichtebene entsteht.

Um die Problematik der magnetischen Wechselwirkung zwischen der weichmagne-
tischen Schicht und dem magnetisch héarteren Substrat zu iiberwinden, wurde in
dieser Arbeit der Ansatz verfolgt, die ferromagnetische Schicht vom Substrat durch
eine geeignete Zwischenschicht magnetisch zu entkoppeln. Die Zwischenschicht
sorgt dafiir, dass die magnetischen Austauschwechselwirkungen abgeschwécht wer-
den beziehungsweise bei einem ausreichenden Abstand keine Wirkung mehr haben.
Fur die Zwischenschicht sollten im Allgemeinen nicht-magnetische Materialien
geeignet sein. Untersucht wurden im Rahmen dieser Arbeit die Schichtmaterialien
aus den Systemen Ti-N, Ti-Al-N und Si-O. Die beiden erstgenannten Hartstoff-
materialien wurden anlésslich der potentiellen Anwendung des Schichtsystems als
Temperatursensor auf Zerspanwerkzeugen ausgewéhlt. Die beiden Hartstoffma-
terialien sind nicht-magnetisch und sind als Verschleifischutz fiir das Werkzeug
sehr gut geeignet. Die Auswahl des nicht-magnetischen amorphen SiO,, das keinen
groflen Verschleiflschutz fiir das Werkzeug bietet, wurde hinsichtlich der grundle-
genden Untersuchung des Entkopplungsmechanismus ausgewahlt. Das amorphe
Si04 ist im Vergleich zu den beiden anderen Materialien elektrisch isolierend, was
bei der Detektion des Messsignals mit einem elektromagnetischen Hochfrequenz-
feld Auswirkungen hat. Die Ergebnisse der Untersuchungen der statischen und
dynamischen magnetischen Eigenschaften der verschiedenen Schichtsysteme zeigen,
dass die ferromagnetische FesoCoy5Hf11N1o-Schicht ab einer Zwischenschichtdicke
von 0,5 pm magnetisch vom Substrat entkoppelt ist. Bei der Warmenachbehand-
lung im Magnetfeld entsteht in den entkoppelten FessCoysHf11N1o-Schichten eine
uniaxiale Anisotropie, deren Feldstérke fiir alle Schichtsysteme bei etwa 4,5 mT
liegt. Dieses Ergebnis ist in sehr guter Ubereinstimmung mit den Resultaten ver-
gleichbarer Schichten auf den Si-Substraten und mit den Ergebnissen, die man fiir
Diinnschichten aus dem System Fe-Co-Hf-Nin der Literatur findet. Die statischen
magnetischen MOKE Messungen an den Schicht-Substratverbunden haben gezeigt,
dass das WC-Co-Substrat im homogenen externen Magnetfeld ein Magnetfeld
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erzeugt, das auf die magnetischen Momente in der Fes,CoysHf 1 Nyo-Schicht wirkt.
Um die Messergebnisse richtig zu interpretieren, muss deshalb fiir die magneti-
schen Momente in der Schicht die Superposition aus dem externen Magnetfeld und
dem Magnetfeld vom Substrat berticksichtigt werden. Der Einfluss des Substrats
auf die ferromagnetische Schicht fiihrt zu asymmetrischen Hysteresekurven, die
eine Ummagnetisierung entgegen dem externen Magnetfeld aufzeigen. Die stati-
schen magnetischen Eigenschaften der ferromagnetischen Schicht auf dem WC-
Co-Substrat konnten mit dem VSM nicht bestimmt werden, da das von der Schicht
herrithrende Messsignal in der Rauschamplitude des Messsignals vom Substrat
verschwindet. Dies ist dem groflen Volumenverhaltnis von Substrat zu Schicht
geschuldet, das bei 2000 liegt.

Nach der Entkopplung der FezsCoysHf 1 N1o-Schichten von den WC-Co-Substraten
mit den verschiedenen Zwischenschichtmaterialien zeigten die ferromagnetischen
Schichten ein Resonanzverhalten im elektromagnetischen Wechselfeld. Die An-
fangspermeabilitat fiir die verschiedenen Schichtsysteme liegt bei {iber 300 bis
hin zu 500 und die Grenzfrequenz der Resonanzkurve liegt fiir die verschiedenen
Schichtsysteme zwischen 2,1 und 2,5 GHz. Dies entspricht der zu erwartenden
Kittel Resonanzfrequenz fiir die ferromagnetische Schicht mit einer Séttigungsma-
gnetisierung von 1,4 T und einer Anisotropiefeldstarke von pgH, = 4,5mT. Das
Resonanzverhalten der ferromagnetischen Schicht ist in Abhéngigkeit vom Zwi-
schenschichtmaterial verschieden. Im Schichtverbund mit den nicht-magnetischen,
elektrisch leitenden Hartstoffmaterialien TiN, TissAl;4uN3s und TijgAlzsNyg weist
die Fe3,Coy5Hf11N15-Schicht ein Optimum der Resonanzkurve bei 1 pm auf. Im
Gegensatz dazu kann die Resonanzkurve mit der nicht-magnetischen, elektrisch
isolierenden, amorphen SiO,-Zwischenschicht durch die Erhéhung der Schichtdicke
verbessert werden. In Abhéngigkeit der SiO,-Zwischenschichtdicke nimmt die
FWHM der Resonanzkurve ab, wodurch das Sensorsignal starker ausgeprigt und
besser definiert ist. Die Interpretation dieser Feststellung hat gezeigt, dass in den
elektrisch leitenden Bestandteilen der Schicht-Substratsysteme Wirbelstrome im
elektromagnetischen Wechselfeld induziert werden. Wahrend der Dampfungseffekt
der Wirbelstrome in der ferromagnetischen Schicht fiir eine Schichtdicke kleiner
als 600 nm vernachlassigbar klein ist, wird hingegen in der elektrisch leitenden
Zwischenschicht und im WC-Co-Substrat ein Magnetfeld induziert. Das Magnet-
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feld entsteht durch die Wirbelstrome in der Zwischenschicht und im Substrat.
Das induzierte Magnetfeld stort die Prazessionsbewegung der magnetischen Mo-
mente und das anregende elektromagnetische Wechselfeld. Die Ergebnisse haben
gezeigt, dass selbst der vergleichsweise hohe spezifische elektrische Widerstand
von 18670 pQ2 cm der TijgAl3sNyg-Schicht im Vergleich zu der elektrisch besser lei-
tenden TiN-Schicht mit einem spezifischen elektrischen Widerstand von 72 p€2 cm
nicht ausreichend ist, um die Wirbelstrome zu unterdriicken. Hingegen, im Fall der
elektrisch isolierenden SiO,-Schicht kann man das Magnetfeld, das im Substrat
induziert wird, im Bereich der Fe3oCoysHf11N1o-Schicht abschwéchen, indem man
die Zwischenschichtdicke erhoht. Allgemein haben diese Ergebnisse gezeigt, dass
mit nicht-magnetischen Materialien die FegoCoysHf11N1o-Schicht magnetisch vom
Substrat entkoppelt werden, so dass man ein Hochfrequenzsignal messen kann.
Jedoch kann die Signalgiite nur mit nicht-magnetischen elektrisch isolierenden

Materialien verbessert werden.

Die Charakterisierung der FezsCoysHf11 N5 / TiN-Schichtverbunde auf den WC-
Co-Substraten haben gezeigt, dass die magnetischen Eigenschaften durch Poren
oder sogenannten Pin-holes in der Schicht beeinflusst werden. Mit einer zunehmen-
den Anzahl an Poren im Schichtverbund verschlechtern sich die Hochfrequenzei-
genschaften. Im Fall der 1 pm dicken TiN-Zwischenschicht liegt der Fliachenanteil
der Poren ohne geeignete Gegenmafnahmen bei 1,5 %. Dieser geringe Anteil zeigt
keine Auswirkungen auf das Hochfrequenzsignal. Jedoch im Fall der 3 pm dicken
TiN-Zwischenschicht nehmen die Poren eine Anteil von etwa 6,8 % der gesamten
Schichtoberflache ein. Dieser Anstieg fithrt zu einer deutlichen Verbreiterung des
Resonanzsignals. Die nicht-magnetischen Poren fithren dazu, dass die ferromagne-
tische Schicht nach der Warmenachbehandlung im Magnetfeld, im Vergleich zu
den Schichtverbunden mit wenigen oder keinen Poren, magnetisch hirter und die
Anisotropie in der Schicht verschlechtert ist. Die Poren fithren zu Entmagnetisie-
rungseffekten und stéren die homogene Ausrichtung der magnetischen Momente
in der FegsCoysHf11N1o-Schicht. Die homogene Préazession im elektromagnetischen
Wechselfeld wird durch die Inhomogenitéit gestort, was zu einer Verbreiterung der
FWHM der Resonanzkurve zur Folge hat.

Die REM-, TEM- und AFM-Untersuchungen an den Schichtsystemen auf den WC-
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Co-Substraten haben wichtige Erkenntnisse iiber den Einfluss der Oberflachenrau-
heit auf die ferromagnetischen Eigenschaften der FessCoyusHf11N1o-Schicht geliefert.
Es hat sich hierbei gezeigt, dass die Rauheit einen mafigebenden Einfluss auf die
Resonanzeigenschaften hat. Zum Beispiel wéchst die TijgAlssNyg-Zwischenschicht
bei der Schichtabscheidung als sténgelférmiges Schichtgefiige auf, so dass eine
sehr raue Oberfliche entsteht. Diese Rauheit tibertragt sich auf die diinne fer-
romagnetische Schicht, wodurch eine sehr heterogene Schicht entsteht, die im
Vergleich zur polierten Substratoberfliche eine erhohte Rauheit aufweist. Die
mittlere Rauheit der Schichtoberfliche liegt bei 20 nm im Vergleich zu 6 nm fiir
die Substratoberfliche. Die Rautiefe der ferromagnetischen Schicht steigt dadurch
auf einen Wert an, der etwa 50 % der Schichtdicke entspricht. Diese Unebenheiten
in der ferromagnetischen Schicht fiihren zum so genannten ,orange-peel“-Effekt,
demzufolge magnetische Oberflichenladungen entstehen, die sich gegenseitig sta-
bilisieren. Dadurch kann bei der Warmenachbehandlung im Magnetfeld in die
raue Fe3oCoysHf 1 Nio-Schicht keine uniaxiale Anisotropie eingepragt werden. Im
elektromagnetischen Wechselfeld zeigen diese Schichten deshalb kein Resonanzver-
halten. Die anderen Schichtverbunde bilden bei der Schichtabscheidung deutlich
homogenere Gefiigestrukturen, so dass die mittlere Rauheit der ferromagnetischen
Schicht bei 8nm und die Rautiefe bei 43 nm liegt. Diese Rauheit ist im Vergleich
zu der gesamten Schichtdicke von 200 nm verhéltnisméaflig gering, so dass die

magnetischen Eigenschaften im Wesentlichen nicht beeinflusst werden.

Die Anwendung der ferromagnetischen Schicht auf einem WC-Co-Substrat als
Temperatur- und Kraftsensor konnte erfolgreich an ausgewahlten Schichtsystemen
demonstriert werden. Anhand von einem Schichtaufbau mit einer 3 pm dicken
SiOq-Zwischenschicht und einer 200 nm dicken Fe3oCoys5Hf1N12-Schicht mit einer
70 nm SiOs-Deckschicht konnte reproduzierbar gezeigt werden, dass das Sensorsi-
gnal bei der Temperaturerhohung zu niedrigeren Frequenzen verschoben wird und
die FWHM des Messsignals mit zunehmender Temperatur ansteigt. Die Sensorei-
genschaften zeigen, dass beim Abkiihlen und Aufwéirmen keine Hystereseeffekte
entstehen. Die aus dem Sensorsignal bestimmte Grenzfrequenz der ferromagne-
tischen Schicht nimmt naherungsweise linear beim Anstieg der Temperatur, mit
einer Anderung von 1,1 MHz K~! ab. Dieses Ergebnis zeigt, dass das Schichtsystem

auf dem WC-Co-Substrat zur Temperaurbestimmung geeignet ist. Ein wesentli-
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cher Nachteil dieser Schichtkombination ist, dass kein Verschleiflschutz fiir das
Werkzeug gegeben ist. Fiir die Anwendung ist es prinzipiell moglich, dieses Schicht-
system auf beschichteten Werkzeugen einzusetzen. Die Temperatur kann fernab der
Schneidkante bestimmt werden. Das optimierte FezsCoysHf11 N1y / TijgAlssNye-
Schichtsystem weist im Temperaturbereich von Raumtemperatur bis 300 °C eine
sehr geringe Anderung der Grenzfrequenz bei der Temperaturerhéhung auf. Dies
ist dadurch begriindet, dass in diesem Schichtverbund die thermisch induzierten
mechanischen Spannungen im Vergleich zu den Schichtverbunden mit den SiO,-
Zwischenschichten vernachlissigbar klein sind. Die Anderung der Grenzfrequenz
in Abhéangigkeit der Temperatur entsteht aufgrund der Temperaurabhéingigkeit
der Séttigungsmagnetisierung und des Anisotropiefelds. Dieser Effekt wird aber
erst oberhalb von 400 °C bemerkbar, da die Anderung der Sattigungsmagnetisie-
rung und des Anisotropiefelds fiir niedrigere Temperaturen sehr klein ist, wie es
Modellrechnungen zeigen. Die Berechnungen zeigen, dass fiir den untersuchten
Schichtverbund starke Anderungen in der Grenzfrequenz erst oberhalb von 400 °C
auftreten. Demzufolge ist diese Schichtkombination als Temperatursensor prinzi-
piell geeignet, jedoch mit der Einschriankung, dass eine Temperaturbestimmung

anhand der Grenzfrequenz erst oberhalb 400 °C sinnvoll ist.

Die kontaktlose Temperaturmessung bei der spanenden Bearbeitung konnte mit
den beiden verschiedenen Schichtsystemen auf Wendeschneidplatten der Firma
WALTER AG und mit der von C. Thede et al. [8,321] entwickelten Messapparatur
nachgewiesen werden. Die Temperaturbestimmung anhand der magnetischen Ei-
genschaften der ferromagnetischen Schicht mittels des Frequenzmischverfahrens
liefert fiir beide Schichtsysteme eine eindeutige Korrelation zwischen Messsignal
und Temperatur in der WSP. Die Amplituden der geraden Vielfachen der Modu-
lationsfrequenz steigen mit Beginn des spanenden Beabreitungsprozesses an und
gehen kontinuierlich in Séttigung tiber, bis der Abkiihlprozess mit Beendigung
des Bearbeitungsschrittes eintritt. Der Temperaturverlauf weist einen linearen
Anstieg auf. Aufgrund der kleinen Abmafle des bearbeiteten Grundkérpers wurde
beim Zerspanen die maximale Temperatur noch nicht erreicht. Die maximale
Temperatur entspricht dem Temperaturgleichgewicht, das sich erwartungsgeméfl
in der WSP 1iber die Zeit einstellt. Die Wiederholung des Zerspanerxperiments

mit dem selben Werkzeug zeigt, dass Temperaturanstieg steiler verlauft, so dass
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man erwarten kann, das die maximale Temperatur dementsprechend schneller
erreicht wird. Der steilere Temperaturanstieg bei gleichbleibenden Prozessparame-
tern und der selben WSP lésst auf den voranschreitenden Verschleifl des Werkzeugs
schlieffen. Es besteht demzufolge ein Zusammenhang zwischen der Steigung des
Temperaturverlaufs und dem Verschleifizustand. Zusammenfassend zeigen die
Ergebnisse, dass die ferromagnetische Schicht als Sensorschicht zur in-situ Tempe-
raturiiberwachung bei der spanenden Bearbeitung eingesetzt werden kann. Die
ferromagnetische Schicht in Kombination mit der Messapparatur stellen ein funkti-
onsfahiges Temperatursensorsystem fiir Zerspanwerkzeuge dar. Im Rahmen dieser
Arbeit ist es damit gelungen ein Sensorsystem auf Hartmetallen zu entwickeln, das
ein hohes Potential zur Anwendung bei der Temperaturerfassung in der spanenden

Fertigungstechnologie bietet.

Die potentielle Anwendung der ferromagnetischen Schicht als Kraftsensor fiir
eine belastete Welle, konnte mit einer 200 nm dicken FessCoy5Hf;1N19-Schicht mit
einer 3 pm dicken SiOo-Zwischenschicht auf einem WC-Co-Substrat nachgewiesen
werden. Die Ergebnisse zeigen, dass sich die Grenzfrequenz der ferromagnetischen
Schicht bei der Belastung der Welle durch Torsion zu héheren Frequenzen ver-
schiebt. Durch die Verdrehung der Welle wird die FezsCoysHf11 N1o-Schicht geschert,
wodurch mechanische Spannungen in der Schicht entstehen. Die mechanischen
Spannungen dndern das Anisotropiefeld, so dass sich die Grenzfrequenz éndert.
In Form eines neuen Versuchsaufbaus konnte mit diesem Experiment gezeigt
werden, dass das Messsignal kontaktlos detektiert werden kann und die Grenz-
frequenz linear mit dem zunehmenden Torsionsmoment ansteigt. Die Anderung
der Grenzfrequenz liegt bei 10,6 MHzN"!m™!, so dass die Sensitivitit um den
Faktor zehn hoher ist im Vergleich zum Temperatursensor. Die Entkopplung der
Fe3sCoy5Hf11N1o-Schicht vom Substrat zeigt, dass das Sensorkonzept auf ferroma-

gnetischen Materialien eingesetzt werden kann.

Abschlielend ldsst sich zusammenfassend festhalten, dass im Rahmen dieser Ar-
beit die potentielle Anwendung von ferromagnetischen FesoCoysHf11Nio-Schichten
als Temperatur- oder Kraftsensoren nachgewiesen werden konnte. Die ferroma-
gnetischen Schichten, die auf einem Si-Substrat weichmagnetische und fir die

Sensoranwendung geeignete Eigenschaften aufweisen, wurden unter Beibehaltung
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dieser Eigenschaften auf das WC-Co-Substrat iibertragen. Anhand von ausge-
wahlten Schichtverbunden wurden die Anwendungen auf Hartmetallsubstraten

erfolgreich demonstriert.
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A.1. Ausfiihrliche Herleitung der Energieeigenwerte

In Abschnitt wurde ein Modell zur Beschreibung der Entstehung der thermisch
induzierten uniaxialen Anisotropie eingefithrt. Im Folgenden wird die ausfiithrliche
Herleitung der Energieeiegenwerte fiir den isotropen und anisotropen Zustand

hergeleitet.

Fiir den isotropen Zustand ergeben sich die drei Energiebeitrége zu [34]

<EHeisenberg> =—-N- JFeCo <S§eCoCo> <S(zjoFeFe>> (A'l)

<EDiP01> =N- (_2CF€C0(TO) <SI§eCoCo> <Sé0FeFe>)

2410gFedColll | .z . (A-2)
=—-N- —3B < FeCOC0> <SCoFeFe>
To
und
1 2
<EZeeman> = §N ’ :U’B/JJOHextgFe <SFeCoCo>
(A.3)

1
— iN : IUB/LOHextho <S(ZJoFeFe> :

Nach der Umordnung wéhrend der Warmebehandlung lauten die Energiebeitrége
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fiir den anisotropen Zustand

<EHeisenberg>

-2 JFeFe < FeFeFe> FeFeCo> 2. JFeFe <S FeFeFe> <S PieFeFe>

-2 JFeCO <SFeFeCO> SCOFeC0> (A4)

{

{

— ;(N —10) - Jrere (Storere) (Sterere)
)

-2 ‘]COCO <SCOCOCO SCOFGCO -2 JCOCO <SC%OCOCO> <SéoCoCo>

1 z z
- §(N - 10) ’ JCOCO <SCOCOCO> <SCOCOC0> )

(EDipol>
21095 lB / - . 20109715 / o :
-2 % <SFeFeFe> <SFeFeC0> -2 % <SFeFeFe> <SFeFeFe>

2010 gFe ot} 2
-2 —B < FeFeCo> <SCoFeCo>

o (A.5)
1 2,Uog e:u z z
- §(N - 10) F = <SFeFeFe> <SFeFeFe>
o
2092 1% /. . 200920115 / - z
—2- 3 <SCOCOC0> <SCoFeC0> -2 3 <SCOCOCO> <SCoCoCo>
To To
1 2”0920[1,2 z z
- 7(N - 10) ’ Tg E <SC0C0C0> <SC0C0C0>
0
und
<EZeeman>

. ; 1 . A6
- MB,UOHextgFe {2 : <SFeFeCo> +2- <SFeFeFe> + (2N - 4> <SFeFeFe>] ( )

'z 1 z
— pBHoHextgco [2 + (SGopeco) T2 <Scococo> + (2N - 4> <Scococo>] :

Da die uniaxiale Anisotropie thermisch im Magnetfeld in das Material eingepragt
wird, muss man die Temperaturabhéngigkeit der Spins in den Energiegleichungen
beriicksichtigen. Der Temperatureinfluss auf die Spins lésst sich mithilfe der Mean-

Field Naherung ausdriicken. Aufgrund der Wechselwirkung mit den Nachbaratomen
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wird der Spin des betrachteten Atoms von einem effektiven Feld beeinflusst, das
sich aus dem externen Magnetfeld und dem Austauschfeld zusammensetzt. Der
Einfluss der Temperatur auf die Spins lasst sich mathematisch mit der Brillouin-
Funktion Bg beschreiben. Die allgemeine Temperaturabhangigkeit der Spins ergibt

sich in der Mean-Field Naherung zu

(A7)

3 Sigipn Bext + 18 S J.S(T
Si(T>:Si,T:0‘BS( GilB Dext T 3 j#i 9 ( ))

kgT

Argument der Funktion

Sﬁ(T ) lésst sich analog darstellen. Der Spin eines Fe Atoms im isotropen Zustand,
das sich zwischen zwei Co Atomen befindet, ergibt sich mit Gleichung (A.7)) zu

z z SzegeﬂBeX_._JeoSZoGe
<Fecoco><T>=sFe-Bs( QUL e CFF”) (A3)

Analog erhélt man fiir ein Co Atom, das sich zwischen zwei Fe Atomen befindet

(A.9)

z Z Szo o B6X+Jeoszeoo
(SCopere) (T)—SCO~BS< Co (gcotin thTFC (SEecoc >)>.

Im Fall des anisotropen Zustandes ergibt sich fiir ein Fe beziehungsweise Co Atom,
das nur von Fe beziehungsweise Co Atomen umgeben ist, die sich nicht am Rand

oder beim Ubergang zwischen den beiden Teilketten befinden

St e Bex J ere Sze eFe
(Siupere) (T) = 53, - Bs [ e (restnBece & Jrore {Siivere)) (4.10)
kgT
beziehungsweise
z B z
(82 cocs) (T) = S, - Bs (500 (9cotB Bex: l: :’{CoCo <5cococo>)>‘ (A11)
B

Aufgrund der endlichen Kettenlange und den periodischen Randbedingungen ergibt
sich beim Ubergang von der Fe zur Co Atomkette fiir die vorletzten und letzten
Atompositionen eine andere Spinabhéngigkeit. Die Austauschwechselwirkungen

zwischen den Fe und Co Atomen wirken sich auf den Spin der Atome auf den
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vorletzten Positionen wie folgt aus

<S;‘2FeFe> (T)
= (A12)
e gFe/’LBS}%eBeXt + %Sﬁie (JFeFe <S§eFeFe> + JFEFG <S§eFeCo>)
Sr By kT ’
B
und
<SICZOCOCO> (T)
= (A.13)

Sz B <gCOPJBSéOBeXt + %Séo (JCOCO <SéoCoCo> + JCOCO <SéoFeC0>))
Co ™8 kT ‘

Fiir die Atome die direkt beim Ubergang miteinander wechselwirken ergibt sich

folgende Temperaturabhangigkeit fiir die Spins

<S§‘eFeCo> (T)

| (A.14)
gFe,U/BSE‘eBext + %Slg‘e (JFeFe <SFZFeFe> + ‘]FGCO <SéoFeCo>>
Sf‘e ) BS )
kgT
und
<SéoFeCo> (T)
N (A.15)

2 gCOMBSéOBeXt + %Séo (JCOCO <S,CZOCOCO> + JF@CO <S§eFeC0>>
Sco - Bs kT
B

Fiir den Grundzustand wird fiir Fe?* der Spineigenwert S3, = 4/2 und fiir Co**

der Wert S&, = 3/2 angenommen. Setzt man die temperaturabhéngigen Spin-
gleichungen in die Energiegleichungen ein, kann man numerisch durch iteratives

einsetzen, die Energiewerte fiir den isotropen und anisotropen Zustand berechnen.
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A.2. Quantitative Erklarung des MOKE-Effekts

In Abschnitt wurde der MOKE-Effekt phanomenologisch beschrieben. Eine
quantitative Erklarung im klassischen wie auch im quantenmechanischen Sinne

werden im Folgenden zusammenfassend beschieben.

Die Erklarung zur Drehung und Polarisationsanderung kann man mit der klas-
sischen Beschreibung der Wechselwirkung von Licht und Materie anhand des
Lorentz-Modells ableiten [317,[318]. Hierzu wird angenommen, dass die im Atom
gebundenen Elektronen des Festkorpers durch das elektrische Feld E der einfallen-
den Lichtwelle zu harmonischen Oszillationen angeregt werden. Wird das Material
durch ein dufleres Magnetfeld B = Moﬁ magnetisiert, muss fiir die Bewegungs-
gleichung der Elektronen zusatzlich die Lorentz-Kraft berticksichtigt werden. Die

vollstindige Bewegungsgleichung fiir ein Elektron lautet [318]
M+ mAyi 4+ mwoi = —eE — ei X B, (A.16)

wobei m fiir die Elektronenmasse, v fiir die Dampfung, wy fiir die Resonanzfrequenz
und e fiir die Elementarladung steht. Lost man diese Bewegungsgleichung unter der
Annahme, dass die elektromagnetische Lichtwelle senkrecht zum Magnetfeld steht,
ergibt sich mithilfe des Dielektrizitdtstensors, dass sowohl der Brechungsindize
wie auch der Reflexions- und Absorbtionskoeffizient fiir links- und rechtszirkular

polarisiertes Licht verschieden sind.

Linear polarisiertes Licht setzt sich aus links- und rechtszirkular polarisiertem Licht
gleicher Phase und Amplitude zusammen. Wird nun linear polarisiertes Licht an
einem magnetisierten Medium reflektiert, entsteht in Folge der unterschiedlichen
Brechungsindizes und die damit verbundenen unterschiedlichen Ausbreitungs-
geschwindigkeiten fiir links- und rechtspolarisiertes Licht eine Phasendifferenz
zwischen den beiden Wellen. Die Polarisationsachse wird dadurch um den Kerr-
Winkel gedreht. Aufgrund der unterschiedlichen Reflexionskoeffizienten haben
die beiden Wellen auch verschieden groe Amplituden. Die Uberlagerung dieser
beider zirkular polarisierten reflektierten Wellen ergibt elliptisch polarisiertes Licht.
Anschaulich lédsst sich dieses Phanomen dadurch beschreiben, dass die durch das

Magnetfeld entstehende Lorentz-Kraft eine Drehung der Polarisation P in Rich-
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tung parallel zu P x M bewirkt.

Mit dieser klassischen Modellierung kann der magneto-optische Kerr-Effekt zwar
qualitativ richtig beschrieben werden, jedoch ist die eigentliche physikalische
Ursache des magneto-optischen Kerr-Effektes quantenmechanischer Natur. Die Po-
larisationsénderung aufgrund des unterschiedlichen Absorptionsverhaltens fiir links-
beziehungsweise rechtszirkular polarisiertes Licht wird durch die Austauschauf-
spaltung der Elektronen mit entgegengesetztem Spin und der Spin-Bahn-Wechsel-
wirkung hervorgerufen [342|. Zur Erkldrung des magnetischen Dichroismus zeigt
Abbildung a) ein Termschema fiir die optischen Uberginge fiir links- und
rechtszirkular polarisiertes Licht vom dy, y,-Niveau (I = 2, m; = £1) in ein pz-
Niveau (I = 1, my = 0) in einem ferromagnetischen Material. Die elektrischen

Diplolauswahlregeln bei einem optischen Ubergang lauten [342]
Al==%1 und Am = =£1, (A.17)

Demnach sind nur Uberginge von der s- in die p-Schale oder von der p- in
die d-Schale fiir Ubergangsmetalle durch links- (Am; = —1) beziechungsweise
rechtspolarisiertes (Am; = +1) Licht erlaubt. Der Spin bleibt bei einem opti-
schen Ubergang erhalten As = 0. Die Austauschwechselwirkung bewirkt eine
Verschiebung der Energieniveaus fiir die Spin-up und Spin-down Elektronen um
die Austauschenergie Aq. Aufgrund der Spin-Bahn-Wechselwirkung wird das
zweifach entartete d,y,-Niveau in die beiden Energieniveaus d(xiy), und d—iy),
mit den entsprechenden Magnetquantenzahlen m; = 41 und m; = —1 aufgespalten.
Der Energieunterschied entspricht gerade Ago. Im Fall des Spin-up Zustandes liegt
das Energienivau fiir m; = +1 energetisch hoher als das Niveau fiir m; = —1. Im
Fall des Spin-down Zustandes ist es genau umgekehrt. Da die daraus resultierenden
vier Energieniveaus alle unterschiedliche Energien haben, ergibt sich fiir links-
beziehungsweise rechtszirkular polarisiertes Licht ein unterschiedliches Absorpti-
onsspektrum (Dichroismus). Im Fall einer fehlenden Spin-Bahn-Aufspaltung oder
bei einer fehlenden Austauschaufspaltung, wie es bei Paramgneten der Fall ist,
tritt der Dichroismus nicht auf. Die Energie Niveaus und Uberginge fiir einen
Paramagneten sind in Abbildung b) gezeigt. [342]
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Abbildung A.1.: Termschema fiir die optischen Ubergénge fiir links- und rechts-

zirkular polarisiertes Licht in einem a) ferromagnetischen Material und b) parama-

gnetischen Material. Rechts sind die dazugehorigen Absorptionsspektren abgebildet.

Im Fall des Ferromagneten entsteht aufgrund der Austauschaufspaltung A, und

der Spin-Bahn-Wechselwirkung Agso fiir links- beziehungsweise rechtszirkular po-

larisiertes Licht ein unterschiedliches Absorptionsspektrum (Dichroismus). Das ist

der mikroskopische Ursprung des magneto-optischen Kerr-Effekts. Paramagnete
zeigen aufgrund der fehlenden Austauschaufspaltung kein Dichrosimus. (nach )
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A.3. Schichtverbund auf einem Si-Substrat

Abbildung [A.2] zeigt schematisch den Schichtaufbau. Die FezsCoysHf;1N1o-Schicht
ist auf einer SiOs-Zwischenschicht auf einem Si-Substrat deponiert. Die Schichten
wurden mittels der Magnetron-Hochleistungskathodenzerstaubung auf hergestellt
und nach der Schichtabscheidung wurden die Proben im Magnetfeldofen bei
50 mT warmebehandelt. Fiir die Untersuchung der magnetischen Eigenschaften
der diinnen Fes,Cog5Hf 1 N1o-Schicht in Abhéngigkeit vom Abstand zwischen Sub-
stratoberfliche und magnetischer Schicht wurde die Dicke der Zwischenschicht

von 0,5 pum bis 10 pm variiert.

In Abbildung[A.3|sind die Ergebnisse der dynamischen magnetischen Eigenschaften
im HF-Feld fiir eine a) 200 nm dicke FessCogsHf;1Nqo-Schicht und b) 200 nm dicke
Fe3oCoy5Hf 11 N1o-Schicht mit einer 10 pm dicken SiOs-Zwischenschicht auf einem
Si-Substrat dargestellt. Aus den Ergebnissen erkennt man, dass die Zwischen-
schicht keine Auswirkungen auf die Signalantwort der ferromagnetischen Schicht
im HF-Feld hat. Die Grenzfrequenz liegt unabhangig von der Zwischenschicht bei
etwa 2,2 GHz und die FWHM bei 0,3 GHz.

In Abbildung[A-4] sind die Ergebnisse der statischen magnetischen Eigenschaften
fiir eine a) 200 nm dicke FezsCoysHf11Nqo- und b) 200 nm dicke FeszoCoysHfp1Nyo-
Schicht mit einer 10 pm dicken SiO,-Zwischenschicht auf einem Si-Substrat darge-

stellt, die mit dem VSM gemessen wurden. Anhand der Hysteresekurven fir die

Fes3zCossHf11 N2

Abbildung A.2.: Schematische Darstellung des Schichtaufbaus fiir ei-
ne Fe3yCoysHf;;Njo-Schicht mit einer SiO,-Zwischenschicht auf einem vom
Si—Substrat.
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Abbildung A.3.: Real- und Imaginéarteil der komplexen Permeabilitit einer a)
200 nm dicken F€320045Hf11N12-SChjCht und b) 200 nm dicken F€32CO45Hf11N12-
Schicht mit einer 10 pm dicken SiO,-Zwischenschicht auf einem Si-Substrat.

FesoCoysHf11N1o-Schicht ist kein Unterschied zu erkennen, ob auf dem Substrat
eine Zwischenschicht deponiert ist oder nicht. Die leichte und schwere Polarisa-

tionsrichtung sind eindeutig unterscheidbar und die Schicht weist eine uniaxiale
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Abbildung A.4.: Hysteresekurven der leichten und schweren Polarisations-
richtung einer a) 200 nm dicken Fes;CoysHf;1Njo-Schicht und b) 200 nm dicken
FessCoysHE;1N1o-Schicht mit einer 10 nm dicken SiOs-Zwischenschicht auf einem
Si-Substrat, gemessen mit dem VSM.

Anisotropie mit einer Feldstarke von etwa 4,5 m'T auf. Die ferromagnetische Schicht

ist sehr weichmagnetisch, die Koerzitivfeldstarke liegt bei poH. = 0,2m'T.

Zum Vergleich zeigt Abbildung die Ergebnisse der statischen magnetischen
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A. Anhang
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Abbildung A.5.: Hysteresekurven der leichten und schweren Polarisations-
richtung einer a) 200 nm dicken Fes;CoysHf11N1o-Schicht und b) 200 nm dicken
Fe3sCoysHE;1Nio-Schicht mit einer 10 pm dicken SiOs-Zwischenschicht auf einem

Si-Substrat, gemessen mit dem MOKE.

Eigenschaften fir eine a) 200nm dicke FegyCoys5Hf11N19-Schicht und b) 200 nm
dicke FezsCoysHf 11 N1o-Schicht mit einer 10 pm dicken SiOs-Zwischenschicht auf
einem Si-Substrat wie sie mit dem MOKE gemessen wurden. Anhand der Hys-

teresekurven fiir die FessCoy5Hf11N19-Schicht ist kein Unterschied zu erkennen,
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A.3. Schichtverbund auf einem Si-Substrat

ob auf dem Substrat eine Zwischenschicht deponiert ist oder nicht. Die leichte
und schwere Polarisationsrichtung sind eindeutig unterscheidbar und die Schicht
weist eine uniaxiale Anisotropie mit einer Feldstirke von etwa 4,5 mT auf. Dieses
Ergebnis ist vergleichbar mit den VSM-Messungen fiir dieselben Proben. Die
ferromagnetische Schicht ist sehr weichmagnetisch, so dass die Koerzitivfeldstérke

verschwindend klein ist.
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A. Anhang

A.4. HR-TEM Untersuchungen

Die Abbildungen [A.6], [A.7], [A.§ und [A.9] zeigen nochmals in vergroferter Dar-
stellung die in den Abbildungen b), e) und b), e) abgebildeten TEM-

Hochauflosungsaufnahmen.

Abbildung A.6.: Hochauflésende Abbildung an der Grenzfliche zwischen der
Fes,CoysHf;1Nio und TigyAlyyN3o-Schicht. Vergleich Abbjldung b).
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A.4. HR-TEM Untersuchungen

Abbildung A.7.: Hochauflésende Abbildung an der Grenzfliche zwischen der
Fes,CoysHt;1 N2 und TigygAlyyN3o-Schicht. Vergleiche Abbi]dung b).
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A.4. HR-TEM Untersuchungen

Abbildung A.9.: Hochauflésende Abbildung an der Grenzfliche zwischen der
F6320045Hf11N12 Schicht. Verg]eiche Abb1ldung e).
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