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Kurzfassung

Die Herstellung, Charakterisierung und Optimierung hochmagnetostriktiver Schichten,
insbesondere von Viellagenschichten, die ihre Anwendung als Aktor- und Sensormaterialien
in der Mikrosystemtechnik finden sollen, ist Gegenstand der vorliegenden Arbeit. Die
Anforderungen an die optimierten Schichten sind eine hohe Magnetostriktion bzw. ein hoher
magnetoelastischer Kopplungskoeffizient sowie eine geringe Sittigungs- und Koerzitiv-
feldstirke.

Mittels des Magnetronsputterverfahrens wurden einlagige Schichten wie TbsFeso und
SmyoFego sowie Fe, FesoCoso, Fes7C018B14Si; und CogoBao abgeschieden und durch eine
Variation der Herstellungs- und Nachbehandlungsbedingungen optimiert. Auf dieser
Grundlage wurden Viellagenschichten hergestellt, die aus alternierenden Lagen dieser
hochmagnetostriktiven Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Legierungen und ferromagnetischen
Schichten mit einer hohen Magnetisierung bestehen. Durch den viellagigen Schichtaufbau soll
eine Reduzierung der Sittigungsfeldstirke unter Beibehaltung einer hohen Magnetostriktion
erreicht werden. Die Dicken der alternierenden Lagen wurden im Bereich zwischen 1 und
20 nm gewihlt. Es zeigte sich, daB3 diese Lagendicken und das Lagendickenverhiltnis einen
wesentlichen EinfluB auf die mechanischen Eigenschaften sowie das magnetische und
magnetostriktive Verhalten der Schichten haben. Weiterhin lassen sich durch
Glithbehandlungen, insbesondere Magnetfeldglithungen, die Eigenschaften der Viellagen-
schichten gezielt einstellen.

Die besten Resultate fiir einlagige Schichten erhilt man fiir TbFe-Schichten, die mit einer
Leistung von 300 W mit der Hochfrequenzsputtermethode abgeschieden wurden. Diese
Schichten zeigen bei einer externen Magnetfeldstirke poHee von 0,6 T einen magneto-
elastischen Kopplungskoeffizienten von ca. -36 MPa. (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)-Viellagen-
schichten, die bei 250 bis 280°C gegliiht wurden, erreichen einen magnetoelastischen
Kopplungskoeffizienten von bis zu -27 MPa bei einer Sittigungsfeldstirke poHs von ca.
20 mT, die Koerzitivfeldstirke poHc betrdgt dabei etwa 2 mT. Etwas niedrigere Koerzitiv-
und Sittigungsfeldstirken zeigen (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten, allerdings muf3 dabei
auch eine Reduzierung des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten in Kauf genommen
werden. Generell haben optimierte Viellagenschichten im Vergleich zu einlagigen Schichten
ein deutlich giinstigeres magnetostriktives Verhalten.

Dariiber hinaus wurde das Auftreten weiterer Effekte, wie Magnetowiderstandseffekt und AE-
Effekt, bei Viellagenschichten nachgewiesen.

Um potentielle Anwendungen magnetostriktiver dinner Schichten aufzuzeigen, werden
Demonstratoren wie eine Mikropumpe, ein linearer und ein rotierender Ultraschallmotor
sowie ein Drehmomentsensor vorgestellt.




Fabrication, characterisation and optimisation of giant magnetostrictive
multilayer films

Abstract

The topic of this thesis is the fabrication, characterisation and optimisation of giant
magnetostrictive thin films, especially multilayer films, which shall be used as materials for
actuators and sensors in the field of microsystem technologies. The optimised films should
have giani magnetostriction or magnetoelastic coupling coefficients and a low saturation and
coercive field.

Single layer films like TbgoFeso and SmyoFeso as well as Fe, FesoCoso, Fes7C01sB14Si; and
CogoBy were deposited using magnetron sputtering. These films were optimised by varying
their fabrication and post-deposition treatment parameters. Basing on this, multilayer films
were deposited which consist of alternating layers of giant magnetostrictive rare earth-
transition metal films and high saturation magnetisation ferromagnetic films. The idea is to
achieve a decrease of the saturation field by a multilayer design, while the magnetostriction
remains very high. The thickness of the alternating layers was varied between 1 and 20 nm.
As a result it became evident that the layer thicknesses and their ratios have a strong influence
on the mechanical, magnetic and magnetostrictive properties of the multilayer films,
Furthermore these properties of the multilayers can be adjusted by annealing, especially
annealing in a magnetic field.

For single layer films the best results were obtained for TbFe-films rf-sputtered with 300 W.
These films show a magnetoelastic coupling coefficient of -36 MPa at an external field
poHex= 0,6 T. (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)-multilayers, which were annealed between 250 and
280°C, show a magnetoelastic coupling coefficient of about -27 MPa with a saturation field
poHs of 20 mT and coercive field poHc of 2 mT. Lower values of the coercive and the
saturation field can be achieved with (TbFe/FeCoBSi)-multilayers, but the value of the
magnetoelastic coupling coefficient is lowered at the same time. Generally, the multilayer
films show a better magnetostrictive behavior if one compares them with single layer films.
Furthermore it was shown that the magnetoresistance and the AE-effect can be measured in
the multilayer films.

As examples of applications of magnetostrictive thin films demonstrators like a micropump, a
linear and a rotating ultrasonic motor and a torque sensor are presented.
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1 Einleitung und Aufgabenstellung

Die Mikrosystemtechnik (MST) versucht einen Beitrag zum allgemeinen
technologischen Fortschritt zu leisten, indem sie neuartige Systeme entwickelt, deren
Abmessungen im Mikrometerbereich liegen und sich durch einen hohen Grad der
Integration unterschiedlicher Funktionen auszeichnen. Dabei bedient sie sich Konzepten
und Technologien der Mikroelektronik, wie der Strukturierung durch photolitho-
grapische Prozesse und der parallelen Fertigung vieler identischer Strukturen auf einem
Substrat. Vollstindige Mikrosysteme bestehen aus Aktor- und Sensorelementen sowie
Komponenten der Mikroelektronik und der Aufbau- und Verbindungstechnik. Von
zentraler Bedeutung fiir eine erfolgreiche Realisierung von Mikroaktor-' und
-sensorelementen fiir Mikrosysteme sind spezielle, fir den durch die Anwendung
bestimmien Bereich optimierte Werkstoffe. Gegenstand der vorliegenden Arbeit ist
daher die Herstellung, Charakterisierung und Optimierung ein- und viellagiger
magnetostriktiver diinner Schichten, die aufgrund ihrer besonderen physikalischen
Eigenschafien die Grundlage fiir eine Entwicklung vor allem von Mikroaktoren, aber
auch von Mikrosensoren, darstellen.

Aktoren und Sensoren sind Bauelemente, die eine Energieform in eine andere bzw. die
Signale wandeln. Im Falle der Aktoren kann die EingangsgroBe beispielsweise
magnetische, elektrische oder thermische Energie sein, die AusgangsgroBe ist
mechanische Energie. Bei Sensoren ist die bevorzugte Ausgangsgrofie elektrisch. Die
Energiewandlungsfunktion kann im Fall der Aktoren mit Hilfe von unterschiedlichen
Funktionsprinzipien (elektrostatisch, elektromagnetisch, pneumatisch etc.), die auch bei
Makroaktoren Verwendung finden, ausgefiihrt werden. Allerdings ist es in der
Mikrosystemtechnik wie auch in der Mikroelektronik vorteilhaft, eine moglichst hohe
Integration von Funktionen und Komponenten zu erreichen. Das heiBt, mit moglichst
wenig Materialien und einem moglichst einfachen Aufbau der Strukturen die grofite
Wirkung zu erzielen.

Fur derartige Aktor- und Sensorelemente sind besondere Materialien - sogenannte
Funktionswerkstoffe oder "Smart Materials" - notwendig, die physikalische Effekte
aufweisen, welche direkt als inhdrente Werkstoffeigenschaft eine Energiewandlungs-
funktion ermoglichen. Magnetostriktive Werkstoffe lassen sich dieser Materialklasse
der Funktionswerkstoffe (Tabelle 1) zuordnen. Sie weisen sowohl einen direkten Effekt,
die Magnetostriktion nach Joule, als auch einen Umkehreffekt, den sogenannten Villari-
Effekt, auf. Sie erlauben daher, sowohl Aktor- als auch Sensorfunktionen auszufiihren.
Alternative Funktionswerkstoffe sind piezoelektrische Materialien und Formgedichtnis-
legierungen. Piezoelektrische Funktionswerkstoffe wie Bleizirkonattitanat (PZT) haben
gegeniiber magnetostriktiven Werkstoffen den Nachteil eines komplizierten
Herstellungsprozesses, der die Integrierbarkeit in Mikrosysteme erschwert, ihre Vorteile
sind dagegen ein geringer Energieverbrauch und niedrige Versorgungsspannungen, die




eine gute Kompatibilitat zur Mikroelektronik gewihrleisten. Formgedéchtnismaterialien
sind aufgrund der Temperaturabhingigkeit des Effektes nur fiir niedrige
Arbeitsfrequenzen geeignet und erlauben keine Umkehrung des Effektes, allerdings
konnen sehr grofie Krifte und Dehnungen erreicht werden. Magnetostriktive Werkstoffe
weisen gegeniiber anderen Funktionswerkstoffen zusitzlich den besonderen Vorteil auf,
daB sie iiber ein magnetisches Feld fernansteuerbar sind. Es stehen daher fur die
Realisierung von Mikroaktoren und -sensoren eine Reihe komplementédrer Funktions-
werkstoffe zur Verfiigung, wobei die jeweiligen Vor- und Nachteile dieser Werkstoffe
die Moglichkeit ihrer Anwendung bestimmen.' Die vorliegende Arbeit konzentriert sich
auf die Optimierung magnetostriktiver Schichten.

Magnetfeld .

SmFe Arbeit

FeCo

Ni
Villari-Effekt Metglas® | mech. Permeabilitits- | hoch gut
(inverse Ni Spannung | dnderung
Magnetostriktion)
Piezoeffekt PZT, elektr. Feld | mech. hoch mittel

ZnO Arbeit ‘
Inverser PZT, mech, Anderung des [ hoch mittel
Piezoeffekt Zn0O Spannung | elektr, Feldes
Formgedichtnis- | TiNi Temperatur | mech. niedrig | gut
effekt Arbeit

Tabelle 1: Ubersicht iiber einige Funktionswerkstoffe, ihre physikalischen Effekte sowie ihre Ein- und
Ausgangsgrifien. '

Die Herstellung von Mikroaktoren und -sensoren, die auf Funktionswerkstoffen
basieren, sollte zu den Technologien der Mikrotechnik kompatibel sein. Die in der
vorliegenden Dissertation untersuchten Aktor- und Sensorstrukturen bestehen aus
mikrostrukturierten Substraten, auf die diinne magnetostriktive Schichten durch das
Verfahren der Kathodenzerstaubung® abgeschieden werden. Die Vorteile der
Diinnschichttechnik - gegeniiber anderen Verfahren zur Herstellung von Funktions-
werkstoffen wie beispielsweise Melt-Spinning - sind eine Ermoglichung der
Miniaturisierung von Strukturen und deren Integrierbarkeit in industrielle Prozesse
(Batchprozesse). Dies sei am Beispiel eines magnetostriktiven Aktors erliutert. Wird

! Quandt und Holleck 1998
? Metglas ist eine Produktbezeichnung der Firma Allied Signal fiir spezielle amorphe Legierungen.
* Das Kathodenzerstiubungsverfahren wird im folgenden als "Sputtern" bezeichnet.




der Aktor mit einem magnetostriktiven amorpheﬁ Band aufgebaut, so muB3 dieses Band
zuerst separat hergestellt und fiir jeden Aktor seriell fixiert werden. Daher wird dieser
ProzeBschritt fiir sehr kleine Abmessungen immer schwieriger. Ist der Funktions-
werkstoff hingegen eine magnetostriktive Schicht, lassen sich diese zwei ProzeBschritte
auf einen einzigen reduzieren. Dariiber hinaus kann dieser Prozef fiir mehrere Aktoren
parallel ablaufen, da die Moglichkeit besteht, diilnne Schichten photolithographisch zu
strukturieren.

Wihrend magnetostriktive Werkstoffe als Kompaktmaterialien in den letzten Jahren
schon zahlreiche kommerzielle Anwendungen gefunden haben®, erfordert die
Anwendung von magnetostriktiven Diinnschichten insbesondere im Bereich der '
Mikroaktorik noch eine Reihe grundlegender Forschungs- und Entwicklungsarbeiten.
Die vorliegende Arbeit mochte hierzu einen Beitrag leisten.

Das Ziel der Arbeit ist daher, mit dem Sputterverfahren ein Material zu entwickeln, das
sich durch eine sehr hohe Magnetostriktion auszeichnet. Weiterhin soll dieses Material
eine niedrige magnetische und magnetostriktive Sattigungsfeldstirke besitzen, da in der
Mikrosystemtechnik nur kleine Magnetfeldstirken zur Ansteuerung von Aktoren
bereitgestellt werden kénnen. Im Hinblick auf sensorische Anwendungen sollte das zu
entwickelnde Material auch eine méglichst geringe Koerzitivfeldstirke besitzen. Es ist
also eine moglichst weitreichende Kombination von hochmagnetostriktiven und
weichmagnetischen Eigenschaften in einem Material anzustreben. Vorarbeiten’ haben
-gezeigt, dal ein Material, das dem geschilderten Anforderungsprofil entsprechen
konnte, keine einfache Legierungsschicht sein kann. Das hier zu entwickelnde Material
soll vielmehr als Viellagenschicht aufgebaut werden: der Aufbau des Materials als
Viellagenschicht fithrt zu einer Erweiterung der beeinfluBbaren Parameter und kann
daher die Verkniipfung auch gegenlidufiger Anforderungen in ein und demselben
Material ermoglichen. Dariiber hinaus ist zu untersuchen, ob das herzustellende
Material weitere physikalische Effekte aufweist, welche die eigentliche Aktorfunktion
um Sensoreigenschaften erweitern kann. SchlieBlich sollen mégliche Anwendungen des
optimierten Werkstoffes diskutiert werden.

“ Vgl. z.B. Greenough et al. 1995
* Ludwig 1996




2 Literaturiibersicht

Die in dieser Arbeit im Hinblick auf Anwendungen in der Mikroaktorik und -sensorik
untersuchten magnetoelastischen Effekte in diinnen Schichten sind durch eine
Verkniipfung von magnetischen und mechanischen Erscheinungen gekennzeichnet.
Daher werden nachfolgend die relevanten magnetischen Effekte und ihre Abhédngigkeit
von mechanischen Gréflen dargestellt. Weiterhin wird der Stand der Technik auf dem
Gebiet magnetostriktiver Werkstoffe erldutert. SchlieBlich werden Anwendungen
magnetostriktiver Materialien vorgestellt.

2.1 Theoretische Grundlagen

Die Arbeit folgt in diesem Kapitel zum Teil Standardwerken iiber die Grundlagen des
Magnetismus und der Magnetostriktion.®

2.1.1 Freie Energie magnetischer Materialien

Das Verhalten eines magnetischen Materials im Magnetfeld, das heifit sein
Magnetisierungsprozef3, ist durch das Streben nach der Minimierung seiner freien
Energie Ei: bestimmt und kann, wenn die notwendigen Parameter bekannt sind,
berechnet werden.

Die freie Energie Ei eines magnetischen Materials setzt sich nach Formel (1) aus dem
Volumenintegral iiber die magnetostatische Energiedichte Ey, die Austausch-
energiedichte E,, die Streufeldenergiedichte Es, die Anisotropieenergiedichte Ex und
die magnetoelastische Energiedichte Ey,. zusammen:

Ey=[|Eq+E, +Es+E, +E, v )

Die Wechselwirkung des Materials mit einem 4uf3eren Magnetfeld Hey wird durch die
magnetostatische Energiedichte beschrieben:

E, =-H, JcosO 2)
Diese Energie wird minimal, wenn das externe Magnetfeld Hey und die magnetische

Polarisation J=poM parallel liegen, das heilt der Winkel 6 zwischen Hex und J gegen
Null geht; po bezeichnet die Permeabilititskonstante des Vakuums.

¢ Vgl. z.B. Bozorth 1968, Chikazumi 1978, Handrich und Kobe 1980, Jiles 1991, Kronmiiller und
Lambeck 1992, McCurrie 1994, Trémolet de Lacheisserie 1993




Austauschwechselwirkungen, wie die intraatomare Austauschwechselwirkung bei
Ubergangsmetallen oder die indirekte Austauschwechselwirkung bei Seltenerdmetallen,
bewirken eine Gleichgewichtsausrichtung der magnetischen Momente zueinander. Fiir
kubische Systeme 148t sich die Austauschenergiedichte wie folgt beschreiben:

E, = Ai(Va,Y | €)

wobei A die Austauschkonstante und o; die Richtungskosinusse der Spinvektoren
beziiglich der Gleichgewichtsausrichtung bezeichnet.

Bei paralleler Ausrichtung der Momente spricht man von ferromagnetischer Ordnung
(z.B. Fe, Co, Ni), bei antiparalleler Ausrichtung von antiferromagnetischer Ordnung
(z.B. NiO). Wenn die antiparallel ausgerichteten Momente unterschiedlich grof sind,
wird dies als ferrimagnetische Ordnung (z.B. Ferrite, TbFe) bezeichnet (Abbildung 1).
Dariiber hinaus gibt es weitere geordnete Spinstrukturen, wie spiralformige, verkantete,

sperimagnetische und asperomagnetische.’
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Abbildung 1: Die Ausrichtung der magnetischen Momente bestimmt die magnetische Ordnung: a)
ferromagnetische Ordnung, b) antiferromagnetische Ordnung, c) ferrimagnetische Ordnung.

Die magnetische Anisotropie beschreibt eine bevorzugte Ausrichtung der magnetischen
Momente in bestimmte Richtungen des Materials. Diese bevorzugten Richtungen
werden auch als leichte Richtungen bezeichnet. Im entmagnetisierten Zustand liegt die
Magnetisierung in der leichten Richtung. Die Anisotropieenergiedichte ist in der
leichten Richtung minimal. Werden die magnetischen Momente um einen Winkel 6 aus
der leichten Richtung gedreht, erhoht sich die Anisotropieenergiedichte. Die Gesamt-
anisotropie eines Materials setzt sich aus der Kristallanisotropie und induzierten
Anisotropien zusammen. Fiir Materialien mit einer uniaxialen Anisotropie gilt:

E, =K, sin> 8+ K, sin* 6+... €))
wobei K,1,2 die Anisotropiekonstanten bezeichnen. Fiir kubische Kristalle gilt:
E, =K (ala} +alal +alal)+K,alalal+.. %)

wobei K;, die Anisotropiekonstanten und o;23 die Richtungskosinusse der
Magnetisierung beziiglich der drei Achsen bezeichnen. Obwohl in amorphen
Materialien keine Kristallanisotropie vorhanden ist, beobachtet man - neben der nicht

" Kronmiiller und Lambeck 1992, S. 720ff




materialspezifischen Formanisotropie (siche unten) - die folgenden Anisotropien.
Spannungsinduzierte Anisotropien werden durch die Sattigungsmagnetostriktion As des
Materials und eine innere, inhomogene Spannungsverteilung im Material oder durch
duBere Spannungen ¢ verursacht und erzeugen einen Anisotropieanteil, der durch

K, «< Ao ©)

beschrieben wird. Innere Spannungen sind oft herstellungsbedingt und konnen durch
eine Glithbehandlung reduziert werden. Durch Glithung von Materialien in einem
Magnetfeld oder durch Anlegen eines Magnetfeldes wihrend des Herstellungsprozesses
kann eine richtungsgeordnete Paaranisotropie induziert werden. Ublicherweise wird
dazu die Probe bis oberhalb ihrer Curietemperatur erhitzt. Beim Abkihlen im
Magnetfeld richten sich benachbarte Atome in der induzierten Vorzugsrichtung aus. Es
gilt in vielen Fillen zwischen der richtungsgeordneten Paaranisotropie Ko und der
Magnetisierung M die Beziehung:

K, «< M* (7

Da in den meisten amorphen Legierungen die Magnetostriktion ungleich Null ist, erhalt
man Beitrage zur Gesamtanisotropie sowohl von der magnetostriktiven Anisotropie als
auch von der Ordnungsanisotropie. Daher ist es moglich, durch geeignete Herstellungs-
und Nachbehandlungsbedingungen eine uniaxiale Anisotropie in amorphen Materialien
einzustellen. Das Anisotropiefeld Hy ist das Magnetfeld, welches benétigt wird, um die
Magnetisierung aus der leichten Richtung um 90° in die schwere Richtung zu drehen.
Fur Materialien mit uniaxialer Anisotropie, wie hexagonales Co, gilt:

2K
oM

H, = (3)

wobei K die Anisotropiekonstante, Ms die Séittigungsmagnetisierung und po die
Permeabilititskonstante des Vakuums bezeichnen.

Die Streufeldenergiedichte
E,=-——Hg,J 9

mit dem Streufeld
Hsr=-NM (10)

wobei N der entmagnetisierende Faktor ist und M die Magnetisierung der Probe
bedeutet, fithrt zur Formanisotropie und zur Bildung von magnetischen Doménen. Eine
Doméne ist ein Bereich des Materials, in dem alle magnetischen Momente parallel
liegen. Der Doménenbildungsprozef ist in Abbildung 2 dargestelit. Ein Eindoméinen-
teilchen besitzt ein weitreichendes Streufeld. Das dargestellte Teilchen teilt sich in zwei
Dominen auf, wenn die Reduzierung der Streufeldenergie groBer ist als die Energie, die




zur Bildung einer Doméanenwand aufzubringeri ist. Eine weitere Reduzierung des
Streufeldes wird durch die Bildung komplizierterer Doménenstrukturen ermoglicht. Im
dargestellten Beispiel verschwindet das Streufeld durch die Bildung von Doménen, die
durch 90°-Doménenwinde getrennt sind.

90° Wand

180° Wand

Abbildung 2: Schematische Darstellung zur Minimierung der Strenfeldenergie durch Doménenbildung.
Die Doméinen sind durch 180°- bzw. 90°-Wénde getrennt.

Es wird zwischen Bloch- und Néel-Doménenwinden unterschieden. In der Doménen-
wand findet eine kontinuierliche Rotation der magnetischen Momente statt. Néel-
Dominenwinde treten vor allem bei sehr diinnen Schichten auf, da bei ihnen im
Gegensatz zu den Blochwinden keine magnetischen Momente aus der Schichtebene
zeigen. Die Dominenwandbreite & 148t sich bei Kenntnis der Austauschkonstante A und
der Anisotropiekonstanten K berechnen:

5:7r\/% (11)

Die magnetoelastische Energiedichte fiir isotrope Ferromagnete

E. = ——;—Asacosz 6 (12)
mit der Sattigungsmagnetostriktion As und der dufleren mechanischen Spannung o
beschreibt die Wechselwirkung der magnetischen Momente mit inneren oder duf3eren
Spannungen. Dabei wird mit 6 der Winkel zwischen der Spannungsachse und der
Magnetisierungsrichtung bezeichnet. Fiir positiv magnetostriktive Materialien unter
Zugspannungen bedeutet dies, daBB sich die Momente in Richtung der Spannungsachse
orientieren. Druckspannungen bewirken eine Orientierung senkrecht zur Spannungs-
achse.

Abbildung 3: Schematische Darstellung der magnetoelastischen Wechselwirkung,




Das Verhiltnis der magnetoelastischen Energie Ey, zur Gesamtenergie E;, wird durch
den magnetomechanischen Kopplungskoeffizienten k33 ausgedriickt. Dieser ist wie folgt
definiert®:

k33=Eme/Etot (13)

Sowohl fiir sensorische als auch fiir aktorische Anwendungen sollte k;; gegen den
Grenzwert Eins gehen.

2.1.2 Magnetische Hysterese

Das Verhalten eines magnetischen Materials in einem variablen Magnetfeld ist durch
seine Hysterese gekennzeichnet. In Abbildung 4 ist ein Teil einer Hystereseschleife
dargestellt. Geht man von einem vollstindig entmagnetisierten Material aus, fiihrt eine
Erhohung des externen Magnetfeldes zur Ausrichtung der magnetischen Momente
durch Wandverschiebungs- und Rotationsprozesse. Dies fiihrt zu einer Magnetisierung
M des Materials. Die Magnetisierung des Materials steigt weiter an, bis die Sattigungs-
magnetisierung Mg erreicht wird. Dieser Teil der Magnetisierungskurve wird Neukurve
genannt. Wird die duBere Magnetfeldstirke von der Sittigungsfeldstirke ausgehend
reduziert, folgt die Magnetisierung nicht der Neukurve, da Wandverschiebungsprozesse
zum Teil irreversibel durch sogenannte Barkhausenspriinge ablaufen. Der Wert der
Magnetisierung des Materials bei einer auf Null reduzierten duferen Magnetfeldstirke
wird als Remanenzmagnetisierung Mg bezeichnet. Um die Magnetisierung des
Materials auf Null zu reduzieren, mufl die Koerzitivfeldstirke Hc aufgebracht werden.
Je nach GroBe der Koerzitivfeldstirke unterscheidet man zwischen hartmagnetischen
(Hc > 1000 A/m) und weichmagnetischen Materialien (Hc < 1000 A/m).

Weiterhin zeichnen sich weichmagnetische Werkstoffe durch hohe Permeabilititswerte
aus. Die Permeabilitdt p ist das Verhiltnis der Induktion B zur Feldstirke H, wobei die
magnetische Induktion B wie folgt definiert ist:

B=pyH+M)=pH+J (14)
to bezeichnet die Permeabilitit des Vakuums, J die magnetische Polarisation. Die

Permeabilitit p kann tiber folgende Beziehung in die Suszeptibilitit ¥ umgerechnet
werden:

x=p-1 (15)

® Hinz und Voigt 1989, S. 100
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H=0

Abbildung 4: Darstellung von Magnetisierungsprozessen in der Neukurve und einem Teil der
Hystereseschleife. In den Kisten sind magnetische Domiinen, ihre Magnetisierungsvektoren und die
Richtung und Stiirke des duBeren Magnetfeldes dargestellt (Hs>H,>H,).

Es wird zwischen strukturabhingigen und -unabhingigen intrinsischen Eigenschaften
magnetischer Materialien unterschieden.® Zu den ersten gehdren GroBen wie
Permeabilitdt p, Koerzitivfeldstarke Hce, Hystereseverlust Whn, zu den zweiten
beispielsweise die Sattigungsmagnetisierung Mg, Curietemperatur Tc, Séttigungs-
magnetostriktion As und die Kristallanisotropie K. Strukturabhingige Eigenschafien
konnen durch Herstellungs- und Nachbehandlungsprozesse optimiert werden.

Die durch die Austauschwechselwirkung verursachte Ausrichtung der magnetischen
Momente ist ein Ordnungszustand, der bis zu einer Grenztemperatur, der sogenannten
Curietemperatur Tc, bestehen bleibt. Die Magnetisierung eines ferromagnetischen
Materials ist beim absoluten Nullpunkt maximal und sinkt mit zunehmender
Temperatur. Diese Temperaturabhingigkeit der Magnetisierung ist in Abbildung 5
schematisch dargestellt.

® Vgl. McCurrie 1994, S. 3
1 Bozorth 1968, S. 14
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Tc >T

Abbildung 5: Schematische Darstellung der Temperaturabhingigkeit der Magnetisierung. Die
Magnetisierung ist bei T = 0 K maximal und verschwindet bei Tc.

Die bisherige Darstellung des Teilkapitels behandelte das Verhalten magnetischer
Materialien bei quasistatischen Magnetisierungsprozessen. Bei Wechselfeldern sind die
Magnetisierungsprozesse durch eine Verdnderung der Form der Hystereseschleife,
meist einer Verbreiterung, und durch eine Grenzfrequenz, bei der die Permeabilitat des
Materials drastisch sinkt, gekennzeichnet. Mit steigender Frequenz erhohen sich die
Ummagnetisierungsverluste, die proportional zur Fliche der Hystereseschleife sind. Die
Grenzfrequenz wird einerseits durch die vom Wechselfeld induzierten Wirbelstrome
bestimmi (Wirbelstromgrenzfrequenz), andererseits durch Spinrelaxationsprozesse
(gyromagnetische Grenzfrequenz). Fiir die Wirbelstromgrenzfrequenz £, gilt:"*

4p
= 16
75/10,U;d2 ( )

w

wobei p den spezifischen elektrischen Widerstand, po die Permeabilitit des Vakuums,
u; die Anfangspermeabilitdt und d die Dicke der Schicht bezeichnen. Daraus folgt fiir
die Optimierung von Materialien, die bei hohen Frequenzen eingesetzt werden sollen,
daBB ihr spezifischer Widerstand p moglichst hoch sein muB, wihrend die
Permeabilitatswerte eher niedrig sein soliten.

" Boll 1990, S. 107
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2.1.3 Magnetostriktion

Unter Magnetostriktion versteht man die magnetfeldabhingige elastische Anderung der
Gestalt oder des Volumens eines Materials. Diese Anderung kann im Fall der
Volumenmagnetostriktion bei unverinderter Gestalt erfolgen. Erfolgt eine Anderung
der Gestalt bei konstantem Volumen, spricht man von Gestalts- oder auch Joule-
Magnetostriktion. Die magnetostriktive Langendnderung dl bezogen auf die Lange 1 der
Probe wird als Magnetostriktion A bezeichnet:

A= T a7

Es wird zwischen positiv und negativ magnetostriktiven Materialien unterschieden:
wihrend erstere sich bei Anlegen eines Magnetfeldes in der Richtung des angelegten
Magnetfeldes verlingern, verkiirzen sich letztere. Prinzipiell weisen alle Werkstoffe
eine Magnetostriktion auf., Beispiele fir technisch nutzbare positiv magnetostriktive
Materialien sind TbFe und FeCo, fiir negativ magnetostriktive Materialien seien als
Beispiele SmFe und Ni genannt. Weichmagnetische Legierungen zeigen Magneto-
striktionen zwischen -35 x 10 und 130 x 10°. Bei Seltenerdmetall-Legierungen
konnen Magnetostriktionswerte bis 2,5 x 10 erreicht werden.'? Die Seltenerdmetalle
Tb und Dy zeigen bei cryogenen Temperaturen Magnetostriktionswerte bis zu 102"
Die Ursachen der Magnetostriktion liegen in der Spin-Bahn-Kopplung. Es findet eine
Wechselwirkung zwischen dem Kristallfeld und anisotropen Ladungsverteilungen, wie
bei den 4f-Orbitalen der Seltenerdatome, in einer Weise statt, daB die Gesamtenergie
minimiert wird. Uber die Spin-Bahn-Kopplung miissen die Spins der Elektronen dieser
Orientierung folgen. Andert sich die Ausrichtung der Spins durch ein &uBeres
Magnetfeld, miissen die Orbitale ebenfalls eine neue Lage einnehmen, um die
Gesamtenergie zu minimieren.

Ein makroskopisches Modell der Magnetostriktion'* isotroper Festkorper ist in
Abbildung 6 dargestellt. Vom paramagnetischen Zustand ausgehend, kommt es beim
Unterschreiten der Curietemperatur Tc zur ferromagnetischen Ordnung und damit zur
Bildung von Doménen. Die im paramagnetischen Zustand kreisformig dargestellten
Werkstoffbereiche verformen sich aufgrund der spontanen Magnetisierung zu
Ellipsoiden. Dies fiihrt zu einer spontanen Magnetostriktion. Da isotropes Werkstoff-
verhalten vorausgesetzt wird, kann man annehmen, daf3 alle Doménenrichtungen mit
gleicher Wahrscheinlichkeit vorhanden sind und alle Dehnungen gleichberechtigt sind.
Es kommt also zu einer gestaltsinvarianten Dimensionsidnderung. Die feldinduzierte
Magnetostriktion resultiert aus der Ausrichtung der magnetischen Momente in den

12 Clark 1980, S. 551
13 Quandt und Clark 1998
M Jiles 1991, S. 98fF
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spontan magnetisierten Doménen in Richtung eines von auBen angelegten
Magnetfeldes.

3/2 As

Abbildung 6: Makroskopisches Modell der Magnetostriktion: a) paramagnetischer Zustand, b) ferro-
magnetischer Zustand, ¢) Zustand bei angelegtem magnetischen Sittigungsfeld. Die Pfeile symbolisieren
die Richtung der magnetischen Momenie.

In den meisten Fillen kann kein isotropes Werkstoffverhalten vorausgesetzt werden. So
ist die Magnetostriktion in kubischen Materialien in den unterschiedlichen Kristall-
achsen verschieden. Fiir polykristalline, untexturierte, kubische Materialien gilt™:

2 3
ﬂs = gﬂloo +'5—’1m (18)

wobei Ao und Ai1; die Sattigungsmagnetostriktion der (100) bzw. (111) Richtung
bezeichnen.

In Tabelle 2 sind charakteristische Verldufe der magnetostriktiven bzw. der magne-
tischen Hysterese fiir den Magnetostriktions- und den Villari-Effekt (Umkehreffekt der
Magnetostriktion) jeweils fiir positiv und negativ magnetostriktive Werkstoffe
dargestellt. Bei einem positiv magnetostriktiven Material kommt es beim Anlegen eines
magnetischen Feldes in der Schichtebene parallel zur Magnetfeldrichtung zu einer
Verlangerung der Probe;, diese Dehnung wird mit A bezeichnet. In der Richtung
senkrecht zum Magnetfeld dagegen verkiirzt sich die Probe, diese Dehnung wird mit A
bezeichnet. Bei isotropen Materialien ist A.=- 0,5 A;. Bei negativ magnetostriktiven
Materialien verkiirzt sich die Probe parallel zu dem in der Schichtebene angelegten
Magnetfeld, das heilt, Ay hat ein negatives Vorzeichen. Bei Materialien mit einer

13 Jiles 1991, S. 103




13

isotropen leichten Ebene ist AL = - ?»”.16 Zur Bestimmung der Sittigungsmagneto-
striktion miissen Messungen der Magnetostriktion sowohl parallel als auch senkrecht in
der Schichtebene erfolgen, da in der Regel weder die Anisotropie des Materials bekannt
ist, noch ein ideal entmagnetisierter Zustand angenommen werden kann. Die
Séttigungsmagnetostriktion ergibt sich dann aus:

Je =3 (=) (19)

Fiir polykristalline Proben, deren Momente vollstindig ausgerichtet sind und bei der die
Richtung des duBleren Magnetfeldes senkrecht zur Richtung der Momente steht, 1463t
sich ein formelméBiger Zusammenhang zwischen dem Verlauf der Magnetostriktion
und dem der Magnetisierung angeben:

3, My
h= G0 @0

Ein Beispiel fiir ein solches Material ist TbDyFe unter hohem Druck; der
MagnetisierungsprozeB resultiert unter diesen Bedingungen nur aus der Rotation der

magnetischen Momente.

Beim inversen magnetostriktiven Effekt, dem Villari-Effekt (vgl. Tabelle 2), kommt es
bei positiv magnetostriktiven Materialien unter Zugspannung zu einer Erhéhung der
Permeabilitit wenn die MeBrichtung in der Spannungsachse liegt, da die Zugspannung
die Momente in die Spannungsachse dreht. Bei Druckspannungen und gleicher
MeBrichtung sinkt die Permeabilitat p,. Wiederum ist bei negativer Magnetostriktion
das Verhalten genau umgekehrt. Dieses Verhalten wird durch Formel 21 fiir ein
weichmagnetisches, negativ magnetostriktives Material durch

B
= 3o 3ALE €
beschrieben, wobei Jg die Séittigungspolarisation, po die Permeabilitatskonstante des

Vakuums, Ag die Sattigungsmagnetostriktion, ¢ die mechanische Spannung, E den
Elastizitatsmodul und € die Dehnung bezeichnen.

02y

Die Abhingigkeit des Elastizititsmoduls magnetischer Materialien von der
Magnetisierung wird als AE-Effekt bezeichnet. Die Ursache dieses Effektes ist die
magnetostriktive Dehnung. Dieser zusitzliche Dehnungsbeitrag zur normalen
elastischen Dehnung nach dem Hooke’'schen Gesetz, 148t den gemessenen Elastizitats-
modul E im Vergleich zum Elastizititsmodul in der magnetischen Sittigung Ega

'6 Schatz et al. 1994
7 Hinz und Voigt 1989, S. 100
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geringer erscheinen. Es gilt: AE=Eg-E. Der AE-Effekt ist fiir weichmagnetische

Materialien bei kleinen Magnetfeldstirken besonders grofS, wenn die Sittigungs-

magnetostriktion As und die Anfangssuszeptibiltit x; hoch ist:'®
AE 9y E

= 22
E 5 puM: @2)

Zwischen dem magnetomechanischen Kopplungskoeffizienten ki3 (vgl. Formel] 13) und
dem AE-Effekt besteht folgende Beziehung: ™

AE ks,
E - 1-(k) @3)

Tabelle 2: Die Auswirkungen der Magnetostriktion und des Villari-Effektes auf magnetostriktive und
magnetische Hystereseschleifen fiir positiv und negativ magnetostriktive Materialien.

'8 Trémolet de Lacheisserie 1993, S. 237
'° Hinz und Voigt 1989, S.102
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2.2 Magnetostriktive Werkstoffe

In diesem Kapitel soll der Stand der Technik im Bereich von Werkstoffen - vor allem
diinner Schichten - die einen magnetoelastischen Effekt aufweisen, diskutiert werden.
Es wird zwischen klassischen magnetostriktiven Materialien und Materialien mit sehr
hoher Magnetostriktion, den Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Legierungen, unter-
schieden. Aufgrund der besonderen Eigenschaften diinner Schichten ist deren
Magnetostriktion in manchen Fillen geringer als die vergleichbarer Kompaktmaterial-
legierungen. Die Materialentwicklung im Bereich von  Seltenerdmetall-
Ubergangsmetall-Legierungen zielt vor allem auf die Anwendung im Bereich der
Mikroaktorik. Die Anforderungen an das Material sind daher eine hohe
Magnetostriktion, um groBe Auslenkungen oder Krifte zu erhalten, kombiniert mit
weichmagnetischem Verhalten, um die fiir die Anregung eines Aktors erforderliche
Magnetfeldstirke méglichst klein zu halten.

2.2.1 Einphasige Werkstoffe

Wichtige magnetostriktive Materialien sind Fe, Co, Ni und FeCo. Neben diesen
kristallinen Materialien mit zum Teil sehr hohen Magnetisierungswerten spielen
amorphe Schichten auf der Basis von (Fe,Co)s0(B,Si,C)20 eine grofie Rolle, da sie sehr
‘hohe Permeabilititen aufweisen. Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Legierungen, wie
TbFe, TbDyFe und SmFe weisen die hochsten Magnetostriktionswerte bei
Raumtemperatur auf. Tabelle 3 gibt einen Uberblick iiber die wichtigsten Materialdaten
magnetostriktiver Werkstoffe.

6000
1,8% [ 1000%] 250° 400 ® 211" 1130°
0,612} 150° | 2500° 4* 10319[210° 360 °
2,46° | 160° [ 6000° 0,35° ]230° 980 °
1,8° 400000 ° 0,71" [ 110" 415!
1,61°] 3,2° | 300000° 0,977 [ 110" 370 °
1,14 | 73"
1,1° -7600° 10,359 [ 767 | 570 | 425°
1° 608 [074°]43% [151,2%| 380°
0,35°] 437 | 66,7 | 403°

Tabelle 3: Materialdaten magnetoelastischer Werkstoffe. Die Werte in den Spalten stellen Maximal- (As,
HoMs, M, Kas, AE/E, T.) oder Minimalwerte (He, K) dar. Referenzen: a: Boll 1990, b; McCurrie 1994,
c: Trémolet de Lacheisserie 1993, d: Clark 1980, e: Hinz und Voigt 1989, f: Modzelewski et al. 1981, g:
Jiles und Thoelke 1991, h: O'Handley et al. 1976, i: http://www.allied.com/metglas/magnetic/index.htm,
j: Klimker et al. 1985, k: Clark und Savage 1975, 1: Goodfellow 1995.
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Der Verlauf der Sittigungsmagnetisierung und der Sittigungsmagnetostriktion von
FeCo-Legierungen in Abhingigkeit ihrer Zusammensetzung ist in Abbildung 7 nach
Kurth und Schultz dargestellt®® Die Magnetisierung durchlduft ein Maximum von
2,43T bei ca. 40 Atomprozent Co. Die maximale Magnetostriktion fur Fe-Co
Legierungen wird fiir die Zusammensetzung FesoCoso gemessen und betragt nach Kurth
und Schultz 100 x 10®°. Abbildung 8 zeigt den Verlauf der Permeabilitit und der
Anisotropiekonstanten iiber der Zusammensetzung. Das Maximum der Permeabilitit
von 8000 liegt bei 50 Atomprozent Co. Die Anisotropiekonstante geht bei 42,5
Atomprozent Co durch Null. Die Magnetostriktion einer FesoCoso-Legierung ist in
Abbildung 9 dargestellt. Der im Vergleich zu Abbildung 7 niedrigere Sattigungswert
der Magnetostriktion 4Bt sich durch unterschiedliche Herstellungs- und Nachbe-
handlungsmethoden erkldren. Durch Magnetfeldglithen von FesoCoso 1468t sich die Form
der magnetischen Hystereseschleife von rund zu rechteckig umwandeln.*! Eine
Legierung der Zusammensetzung FesoCosy zeigt Maximalwerte bei der Magneto-
striktion und der Permeabilitit. Weiterhin weist sie eine sehr hohe Magnetisierung und
eine geringe Anisotropiekonstante auf. Daher ist diese Legierung sehr gut fiir aktorische
Anwendungen geeignet.

Co Fe,, PETTISIE KU

uM /T
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Abbildung 7: Magnetische Sittigungspolarisation und Magnetostriktion von Co,Fe;..-Legierungen als
Funktion der chemischen Zusammensetzung >

% Kurth und Schultz 1992
2 Boll 1990, S. 30
2 Kurth und Schultz 1992
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Abbildung 8: Permeabilitit und Anisotropie von Co.Fe, -Legierungen als Funktion der chemischen
Zusammensetzung, >
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Abbildung 9: Magnetostriktion einer FesoCoso-Legierung, die sintermetallurgisch hergestellt wurde.®*

Magnetostriktionskurven amorpher Schichten auf der Basis von (Fe,Co)so(B,Si,C)z2o sind
in Abbildung 10 am Beispiel zweier Schichten aus Metglas 2605 S2 (FessSioBi3)
dargestellt. Die amorphen Schichten haben sehr kleine Sittigungsfeldstirken
noHs <2 mT. Die Unterschiede in der Magnetostriktion ergeben sich aus unterschied-
lichen Herstellungs- und Nachbehandlungsmethoden.

 Kurth und Schultz 1992, Bozorth 1968
2 Bozorth 1968, S. 663
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Abbildung 10: Magnetostriktion amorpher Metglas 2605 S2 Schichten (Fe;sSioB;s).

Seltenerdmetall-Fe-Legierungen weisen bei Raumtemperatur sehr hohe Magneto-
striktionswerte auf, > Die Griinde hierfiir sind die 4£-Orbitale der Seltenerdmetalle, die
zu einer hohen Magnetostriktion fithren, und die starken Austauschwechselwirkungen
zwischen den Eisen- und Seltenerdmetallmomenten, welche die Ordnungstemperatur
der Legierung uiber die Raumtemperatur anheben. Allerdings zeigen diese Legierungen
eine hohe Anisotropie, die eine Anwendung in der Mikrotechnik erschwert. Daher
wurden unterschiedliche Konzepte verfolgt, die Anisotropie zu reduzieren. Bei
kristallinen Legierungen verschwindet die Anisotropiekonstante zweiter Ordnung, wenn
eine kubische Kristallstruktur vorhanden ist. Dies ist bei den Laves-Phasen
(Seltenerdmetall-Fe,), wie bei TbFe,, der Fall. Weiterhin kann in dieser Legierung
durch eine partielle Substitution von Tb durch Dy die Anisotropiekonstante vierter
Ordnung minimiert werden.”® Geht man von kristallinen Legierungen zu amorphen
Legierungen tiber, verschwindet die Kristallanisotropie. Dies fithrt zu einer deutlichen
Reduzierung der Koerzitivfeldstirke. Nachteile der amorphen Legierungen sind
allerdings in den meisten Fillen eine verminderte Curietemperatur und eine reduzierte
Magnetostriktion. Eine Ausnahme bilden amorphe Tb-Co-Schichten. Diese weisen eine
hohere Curietemperatur auf als die vergleichbaren kristallinen Schichten.?” Abbildung
11 vergleicht die Magnetostriktion einer amorphen und einer kristallinen TbDyFe-
Schicht: die kristalline Schicht erreicht zwar bei hohen Magnetfeldstirken hohere
Magnetostriktionswerte als die amorphe, jedoch besitzt sie eine sehr hohe
Koerzitivfeldstirke und damit kein weichmagnetisches Verhalten.

% Clark 1980, S. 533f
26 Clark 1980, S. 5611F
" Handrich und Kobe 1980, S.133
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Abbildung 11: Magnetostriktion amorpher und kristalliner TbDyFe-Schichten.”

Der Einflu der chemischen Zusammensetzung auf die Magnetisierung und die
Magnetostriktion von TbyFe;..-Schichten ist in Abbildung 12 und Abbildung 13 fiir den
Bereich Null bis 50 Atomprozent Terbium dargestellt. Der Verlauf der magnetischen
Sattigungspolarisation poMs zeigt ein lokales Maximum von 0,4 T bei 40 Atomprozent
Terbium. Analog zu den Magnetisierungswerten besteht ein Maximum der
Magnetostriktion bei 40 Atomprozent Terbium. Da TbFe-Schichten eine ferrimagne-
tische Ordnung besitzen, weisen sie eine Zusammensetzung auf (ca. 22 Atomprozent
Tb), bei der sich die magnetischen Momente der Tb- und Fe-Untergitter kompensieren,
so dal die Gesamtmagnetisierung Null ist. Diese Zusammensetzung wird als
Kompensationszusammensetzung bezeichnet. Abbildung 14 macht deutlich, dal im
Bereich der Kompensationszusammensetzung die Koerzitivfeldstirke stark ansteigt.
Der Verlauf der Curietemperatur iiber der Zusammensetzung ist in Abbildung 15
dargestellt. Die maximale Curietemperatur von 420 K wird fiir TbsoFe, erreicht.

*® Speliotis et al. 1997
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Abbildung 12: Abhingigkeit der magnetischen Polarisation von Tb,Fe,.,~Schichten von der chemischen
Zusammensetzung. Es besteht ein Maximum der Magnetisierung bei etwa 40 Atomprozent Terbium.
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Abbildung 13: Abhingigkeit der Magnetostriktion von TbFe,~Schichten von der chemischen
Zusammensetzung, Es besteht ein Maximum der Magnetostriktion bei etwa 40 Atomprozent Terbium.”

% Quandt und Clark 1998
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Abbildung 14: Abhingigkeit der Koerzitivfeldstirke von Tb.Fe, -Schichten von der chemischen
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Abbildung 15: Abhingigkeit der Curietemperatur von Tb,Fe,-Schichten von der chemischen
Zusammensetzung, !

Der EinfluB von Eigenspannungen auf das magnetostriktive Verhalten ist aufgrund der
magnetoelastischen Wechselwirkung von entscheidender Bedeutung. Eigenspannungen
entstehen wiahrend des Schichtherstellungsprozesses und durch unterschiedliche
thermische Ausdehnungskoeffizienten von Schicht und Substrat. Durch die Wahl von

3 Inoue et al. 1996
31 Hansen et al. 1989
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Sputterbedingungen wie Druck, Temperatur, Leistung und insbesondere der Bias-
spannung, 148t sich die Eigenspannung der Schicht kontrollieren (Abbildung 16). In
Abbildung 17 sind Magnetostriktionskurven von (Tbo3Dyo 7)o4Feos-Schichten, die mit
unterschiedlichen Biasspannungen gesputtert wurden, dargestellt.’? Bis zu einer
Biasspannung von 120 V zeigen die Schichten einen schwachen Anstieg der
Magnetostriktion mit der Magnetfeldstirke, da sie unter Druckspannung stehen und
damit die leichte Richtung aus der Ebene zeigt, (vgl. Formel 12). Durch weiteres
Erhohen der Biasspannung auf 160 V erreicht man, daB die Schicht unter Zugspannung
steht und die leichte Richtung nun in der Schichtebene liegt (leichte Ebene); dies
bewirkt einen steileren Anstieg der Magnetostriktion bei kleinen Magnetfeldstérken.
Schatz et al. vergleichen die Magnetisierungsprozesse unterschiedlicher TbDyFe-
Schichten, welche die leichte Richtung in der Ebene haben, bzw. eine senkrechte
Anisotropie besitzen.”> Bei Schichten mit einer leichten Ebene besteht der
Magnetisierungsprozefl aus zwei Teilen: zuerst erreicht die Magnetisierung durch
Bewegung von 180°-Domidnenwinden 50% ihres Sittigungswertes, ohne daB die
Magnetostriktion ansteigt. AnschlieBend kommt es zur Rotation der Momente in die
Richtung des angelegten Feldes, was mit einem steilen Anstieg der Magnetostriktion
verbunden ist. Bei Schichten mit senkrechter Anisotropie steigt die Magnetostriktion
schon bei kleinen Magnetisierungswerten an, da der Magnetisierungsprozef3 nur aus der
Rotation der Momente in die Schichtebene besteht.
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Abbildung 16: Abhingigkeit der Schichteigenspannungen von der Biasspannung fiir (Tbo3Dyo 7)o 4Feos-
Schichten. Ab ca. 100 V Biasspannung gehen die Schichten vom Druck- in den Zugspannungsbereich
iiber.*

%2 Quandt et al. 1994
3 Schatz et al. 1994
3% Quandt und Seemann 1996
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Abbildung 17: Abhingigkeit der Magnetostriktion (parallele Messung) von der Biasspannung fiir
(Tbo,3Dyo,)0,Feos-Schichten.*

Der EinfluB von Gliihbehandlungen auf die magnetischen und magnetostriktiven
Eigenschaften von TbFe-Schichten wird in einer Publikation von Inoue et al.*®
folgendermaBen beschrieben: eine Glithbehandlung bis zu 300°C fithrt zu einer
Verbesserung der Niedrigfeldmagnetostriktion. Allerdings steigt die Koerzitivfeldstarke
dabei an. Fiir das Verhalten der Schicht nach der Gliihung wird eine Spannungs-
erniedrigung bzw. Nanokristallisation verantwortlich gemacht.

Abbildung 18 zeigt den Verlauf der Magnetostriktion tber der &uferen
Magnetfeldstirke fiir verschiedene optimierte amorphe TbFe-Schichten. Die
Unterschiede in der Magnetostriktion der einzelnen Schichten erkliren sich durch
unterschiedliche Herstellungs- und Nachbehandlungsbedingungen. Fiir einen objektiven
Vergleich der Schichten kommt erschwerend hinzu, daB die meisten Autoren den
Elastizitatsmodul der Schicht, der zur Berechnung der Magnetostriktion gebraucht wird,

nicht angeben.

% Quandt et al. 1994
3 Inoue et al. 1996
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Abbildung 19: Magnetostriktion von amorphen (Tby.Dy,)o33(Feo45C0055)067-Schichten nach einer
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Magnetfeldglithung bei 250°C.>

Magnetostriktive Schichten im System (Tb;.xDyx)o33(Feo,45C00,55)0,67 wurden von Duc et
al. untersucht. In Abbildung 19 sind die Magnetostriktionskurven fiir unterschiedliche
Dy-Anteile dargestellt, Die groBten Magnetostriktionswerte werden ohne Zulegieren
von Dy erreicht. Die grofite magnetostriktive Suszeptibilitit wird fiir einen Dy-Anteil

37 Duc et al. 1996
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von 0,73 erreicht. Diese Schichten wurden in einem Magnetfeld bei 250°C gegliiht. Die
Magnetfeldglithung fiihrt zu einer gut definierten uniaxialen Anisotropie in der Ebene.
Im Bereich der Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Legierungen, die eine negative
Magnetostriktion aufweisen, sind Legierungen auf der Basis Sm-Fe-Co-B von zentraler
Bedeutung. Abbildung 20 zeigt die Magnetostriktionskurven unterschiedlicher
amorpher SmyFego 4xBog-Schichten im Vergleich zu einer SmgoFeso-Schicht. Die
Schicht mit einem Samariumanteil von 36,8 Atomprozent erzielt zur Zeit die héchsten
Magnetostriktionswerte. Allerdings geben die Autoren an, daB die Magnetostriktion mit
einem angenommenen Elastizititsmodul von 39 GPa berechnet wurde: das heifB}t, falls
der tatsichliche Elastizitdtsmodul der Schicht hoher ist als angenommen, sinken die
Magnetostriktionsweﬁe.38 Die Magnetostriktion der SmyoFego-Schicht wurde mit einem
Elastizitdtsmodul von 50 GPa berechnet.
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Abbildung 20: Verlauf der Sittigungsmagnetostriktionen unterschiedlicher Sm,Fess 4Bo ¢-Schichten®
und Magnetostriktion (parallele Messung) einer SmyoFego-Schicht™.

8 1im et al. 1998
39 im et al. 1998
0 Seemann 1997, S. 99
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2.2.2 Viellagenschichten

Im Bereich magnetischer Viellagenschichten besteht weltweit eine grofie
Forschungsaktivitat. Diese konzentriert sich vor allem auf die Bereiche GMR-
Schichten*’ und Schichten mit senkrechter Anisotropie fiir die magnetooptische
Aufzeichnung®. Im folgenden sollen vor allem Viellagenschichten fiir Anwendungen in
der Mikroaktorik und -sensorik vorgestellt werden. Neben Veréffentlichungen zu
Schichten, in denen eine hohe Magnetostriktion erwiinscht ist, finden sich auch
wissenschaftliche Arbeiten, deren Ziel es ist, durch einen speziellen Viellagenaufbau
die Magnetostriktion auf Null zu reduzieren. Viellagenschichten, die aus Seltenerd- und
Ubergangsmetalien bestehen, werden hergestellt, um spezielle magnetische Phinomene
zu untersuchen. Einige dieser Schichten werden hier vorgestellt, da in ihnen
magnetische Prozesse ablaufen, die auch in den in der vorliegenden Arbeit untersuchten
Schichten auftreten.

In ionenstrahlgesputterten (Fe/CoNbZr)- und (Fe/Co)-Viellagenschichten wurden von
Dime et al.*® Abhingigkeiten der Magnetostriktion von der Modulationslinge,
Ly=da + dg, untersucht, wobei dy und dg die Dicken der Schichten A und B
bezeichnen. Die Lagendicken wurden zwischen 1 und 40 nm variiert. Obwohl
anzunehmen ist, dal die Viellagenschichten negative Magnetostriktion zeigen, ergeben
sich vor allem fiir Viellagenschichten mit einer grofSen Anzahl von Grenzflichen
positive Magnetostriktionswerte, was auf die Bildung von Fe-Co Interdiffusionslagen
zuriickzufithren sei. Die Autoren schlagen zur Bestimmung der Magnetostriktion bzw.
des Interdiffusionszonenanteils der Dicke dx an der Gesamtmagnetostriktion derartiger
Viellagenschichten folgende Formel vor:;

ﬂ-s — ﬂ?“e (dFe - dx) + A’Co (dCo - dx) + 22’xdx
d,, +d,,

(24)

Setzt man die bekannten Werte fiir die Lagen A und B in die Formel ein, erhilt man
eine Geradengleichung. Die MagnetostriktionsmeBdaten werden iiber der inversen
Modulationslénge aufgetragen. Gibt es einen Beitrag der Interdiffusionszone zur
Gesamtmagnetostriktion, kann dieser aus der Steigung einer linearen Néherung an die
MeSBpunkte bestimmt werden. Die Autoren erhalten fiir (Fe/Co)-Viellagenschichten eine
Interdiffusionszone von 1 nm bzw. 1,65 nm, wobei der groBere Wert an Schichten, die
mit zusétzlichem Ionenbombardement hergestellt wurden, bestimmt wurde.

Lafford et al.** berichten iiber (FeCo/Ag)-Viellagenschichten als Materialien fiir
Spannungssensoren und Aktorelemente, da mit diesem Schichtsystem eine hohe

“! engl.: giant magnetoresistance, vgl. z.B. Griinberg 1995

“2 Vgl. z.B. Tsunshima 1996

“3 Dimne et al. 1990

44 Lafford, Gibbs, Zuberek, Shearwood 1994, Lafford, Gibbs, Shearwood 1994
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Magnetostriktion, verbunden mit weichmagnetischem Verhalten, ‘erreicht werden soll.
Das nichtmagnetische Edelmetall Silber wurde als Zwischenlagenmaterial gewihlt, da
es mit Fe und Co nicht mischbar ist. Es soll im Viellagenaufbau zur Reduzierung der
Koerzitivfeldstirke und durch Grenzflicheneffekte zur Erhohung der Magnetostriktion
fithren. Die Schichten wurden mit dem HF-Magnetronsputterverfahren auf Polyimid-
substrate aufgebracht. Die Lagendicke der FeCo-Schichten wurde zwischen 2 und
15 nm variiert, die Ag-Lagendicke zwischen 0,5 und 10 nm. Es wurden 25 bis 50
Doppellagen abgeschieden. Die Magnetostriktionswerte wurden mit der SAMR-
Methode* bestimmt und liegen iiber denen einer einlagigen FesoCoso Vergleichsschicht
(As = 40x10%). Allerdings konnte mit der SAMR-Methode nicht die Sittigungsfeld-
stirke erreicht werden, was den fiir FeCo sehr niedrigen Wert der Sittigungs-
magnetostriktion erkliren kann. Die Viellagenschicht (12 nm FeCo/ 2 nm Ag) x 50%
erreicht Magnetostriktionswerte von 83 x 10, Die Koerzitivfeldstirke der Viellagen-
schichten ist deutlich niedriger als in der Vergleichsschicht: 600 nm FeCo:
Hc=6900 A/m, (12 nm FeCo/ 2 nm Ag) x 50: Hc=340 A/m. Die Autoren erkldren die
Verminderung der Koerzitivfeldstirke durch die Unterbrechung des Filmwachstums
durch die Ag-Lagen und die Besonderheiten der Grenzfliche Ag/FeCo. Dieser Punkt
wird nicht eindeutig geklért, es ist auch zu beachten, da Ag-Schichten mit einer
Lagendicke kleiner als 5 nm nicht mehr durchgéngig sind. Glithbehandlungen zeigen
bei den Viellagenschichten keine eindeutigen Effekte. Untersuchungen an
- (CosoFesp/Cu)- und (Coa4Ferss/Ag)-Viellagenschichten fithrten zu vergleichbaren
Ergebnissen.

Fur Sensoranwendungen, die Schichten mit einer hohen Magnetostriktion und einem
geringen Anisotropiefeld erfordern, wurden von Rengarajan et al. magnetrongesputterte
(CosoFeso/NigoFes0)- Viellagenschichtsysteme vorgeschlagen.*’ Die Idee besteht darin,
das weichmagnetische NigoFezo als Startschicht zu benutzen und im Viellagenaufbau
Diffusionseffekte an den Grenzfldchen auszunutzen, um eine hohe Magnetisierung und
Beitridge einer Grenzflaichenmagnetostriktion zu erhalten. Die FeCo-Lagendicken
wurden zwischen 5,2 nm und 126 nm variiert, die NiFe-Lagendicke wurde mit 5 nm
konstant gehalten. Die Lagenzahl wurde so gewihlt, dal die Gesamtdicke des FeCo
jeweils bei 126 nm lag. Die Untersuchung ergab, daB an den Grenzflichen
Diffusionsprozesse stattfinden, die durch Bildung einer neuen Phase zu einer Erhéhung
der Magnetisierung im Vergleich zu einem Mittelwertmodell fiihren. Mit zunehmender
Lagenzahl sinken sowohl das Anisotropiefeld als auch die Koerzitivfeldstirke, wihrend
die Magnetostriktion und die magnetostriktive Suszeptibilitdt ansteigen. Es ist zu
beruicksichtigen, daB bei dieser Untersuchung mit zunehmender Lagenzahl nicht nur die

“> Small-Angle Magnetization Rotation, vgl. z.B. Narita 1980

“¢ In der Bezeichnung (x, nm Material A / x, nm Material B) x n fiir Viellagenschichten bedeutet n die
Anzahl der Doppellagen.

T Rengarajan et al. 1997
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Anzahl der—Grenzflichen—steigt, sondern auch die Lagendicke des FeCo sinkt, was
ebenso zu einer Anderung der magnetischen Eigenschafien fiilhren kann. Eine
(5,2 nm CosoFesp / 5 nm NiggFey) x 25 Viellagenschicht zeigt eine Magnetostriktion
von 58 x 107, eine Koerzitivfeldstirke von 2,5 Oe und ein Anisotropiefeld von 30 Oe.
Shan und Sellmyer* erlautern in einem Ubersichtsartikel zahlreiche Publikationen zum
Thema (Dy/Fe)-, (Dy/Co)- und (Tb/Fe)-Viellagenschichtsysteme. Die Arbeiten in
diesen Systemen zielen auf die Untersuchung von Grenzflichenphdnomenen in
Viellagenschichtsystemen und auf Anwendungen im Bereich der magnetooptischen
Speicherung. Einige Autoren untersuchen das Vorhandensein einer Austauschwechsel-
wirkung in Bilagenschichten wie (TbFe/Fe)*°, (TbFe/NiFe)® und (TbFe/NiFeMo)’'. Da
Fe-Schichien durch die Formanisotropie die Magnetisierung in der Ebene haben,
amorphe TbFe-Schichten aber eine senkrechte Anisotropie, konnte man annehmen, daf3
durch die senkrechte Orientierung der Momente keine Austauschwechselwirkung
stattfindet. Jedoch wird in den oben genannten Systemen cine Austauschwechsel-
wirkung gefunden. Dies ist auf eine verdnderte Ausrichtung der Magnetisierung in der
Viellagenschicht zuriickzufithren. Dohnomae et al. beschreiben den Magnetisierungs-
prozeB in einem (Fe/GdFe/Fe)-Schichtsystem.”? Die Fe und GdFe-Lagen koppeln
aufgrund der Austauschwechselwirkung der Fe-Spins in den Fe- und GdFe-Lagen
antiparallel. Die Magnetisierungskurve des Schichtsystems weist daher zwei Sittigungs-
bereiche auf. Die erste Sittigung wird bei Feldstirken, die kleiner als eine kritische
Feldstirke Hgr sind, erreicht, wobei die resultierenden magnetischen Momente der
GdFe-Lagen entgegen der Richtung des duBeren Feldes stehen. Wird die Feldstirke
tiber Hgr erhoht, kommt es zu einer Drehung der magnetischen Momente in den GdFe-
Lagen in die Richtung des angelegten Feldes. Am Anfang der Drehung stehen die
Momente in der Mitte der GdFe-Lage am nahesten zu der angelegten Feldrichtung,
wihrend an den Grenzflichen die Ausrichtung antiparallel bleibt. Mit der vollstindigen
Ausrichtung der Momente in den Fe- und GdFe-Lagen in die Feldrichtung, wird die
zweite Sattigung erreicht.

Givord et al. berichten iiber mehrlagige Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Schichten,
sogenannte "Sandwichschichten", wie beispielweise (Y-Co/Gd-Co/Y-Co) oder
(Tb-Co/Nd-Co/Tb-Co0).® In den Schichten, die aus austauschgekoppelten Lagen mit
einer typischen Dicke von jeweils 100 nm bestehen, tritt ein spezieller Typ einer
Dominenwand auf, welcher sich iber die gesamte Grenzfliche ausdehnt. Die
Doménenwand bildet sich, weil in den unterschiedlichen Lagen die Ummagnetisierung

“% Shan und Sellmyer 1996
“ Marinero et al. 1988

% Seredkin et al. 1983

3! Hellmann et al. 1987

32 Dohnomae et al. 1991

% Givord et al. 1996
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nicht bei der gleichen Koerzitivfeldstirke beginnt. Wenn also die magnetisch
"weichere" Lage bereits ummagnetisiert ist, die angrenzende Lage jedoch nicht, muf3 es
zur Ausbildung einer Doménenwand kommen, die sich iiber die gesamte Grenzfliache
erstreckt. Diese spezielle Doméanenwand verursacht komplizierte Magnetisierungs-
prozesse und kann zu sehr hohen Suszeptibilititen und zu Magnetostriktionsanomalien
fithren.

Ein durch das Hochfrequenz-Magnetronsputterverfahren hergestelltes Drei-
Lagensystem (TbsFego/FesoBao/TbaoFeso) wurde von Igari et al.>* untersucht. Der
Schichtaufbau soll die Eigenschaften hohe Magnetostriktion und weichmagnetisches
Verhalten verkniipfen. Dazu wurden die Lagendicken nach folgender Formel gewibhlt:
d=2dmpretdres=1pm. Die FeB-Lagendicke wurde zwischen 100 nm und 600 nm variiert.
Die Ergebnisse sind in Abbildung 21 dargestellt. Mit zunehmender Lagendicke des FeB
sinkt der Betrag des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten b (vgl. Kapitel
3.2.2.3). Der Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten entspricht dem
einer TbFe-Schicht. Die Magnetisierung des Dreilagensystems steigt mit zunehmender
Dicke der FeB-Lagen, wihrend die Koerzitivfeldstirke von 100,5 Oe (TbFe) auf 6 Oe
(bei einer FeB-Lagendicke von 600 nm) sinkt. Die Autoren erreichen durch den
strukturellen Aufbau des Systems ein magnetisch weicheres Verhalten, die erhoffte
Erhohung der magnetostriktiven Suszeptibilitdt wird indes nicht beobachtet. Als Grund
hierfir nennen die Autoren Anteile einer senkrechten Magnetisierung in den TbFe-
Lagen, die eine hohe magnetostriktive Suszeptibilitdt verhindere.
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Abbildung 21: Verlauf des magnetoclastischen Kopplungskoeffizienten iiber der &duBeren
Magnetfeldstirke fiir (TbFe/FeB/TbFe)-Schichten mit unterschiedlichen Lagendicken.

34 Igari et al. 1995




30

Shima et al. untersuchten hochfrequenzgesputterte (TbFeB/SmFeB) x 10-Viellagen-
schichten, um zu tberpriifen, ob an den Grenzflaichen die Spannung und Dehnung
effektiv iibertragen wird.”> Die Lagendicken wurden dazu jeweils zwischen 10 und
90 nm variiert. Mit zunehmender SmFeB Lagendicke sinkt die Magnetostriktion der
Viellagenschicht und ist ab 60% SmFeB negativ. Die Autoren entwickeln ein einfaches
Modell zur Bestimmung der Magnetostriktion von Viellagenschichten:

1 = AE,(A-v)d, + E,(1-v,)d,
45 E,(1-vp)d, +Eg(1-v,)t,

Ein Vergleich der MeBdaten mit Formel (25) ergibt eine gute Ubereinstimmung im
Vergleich zu einer linearen Mischungsregel. Die Magnetostriktion dieser
Viellagenschichten ist danach stark abhédngig vom Elastizititsmodul E, der
Poissonzahl v und der Lagendicke d. Weiterhin finden die Autoren ein Minimum der
Koerzitivfeldstiarke von 80 Oe fiir eine (20 nm SmFeR/ 80 nm TbFeB) x 10 Viellagen-
schicht, wihrend die Magnetisierung der Viellagenschichten einer linearen Mischungs-
regel folgt.

(25)

Viellagenschichten fiir hochfrequente Anwendungen (im Bereich 1 MHz bis 10 GHz)
bestehen aus Lagen einer magnetischen Schicht und Zwischenlagen aus einem
elektrisch isolierenden Material. Beispiele hierfir sind die Systeme (CoFe/SiO;)*
(CoZrNb/Si0,)*", (NiFe/Si0,)*%, (Fe/SiO,) und ((Fe/Si0,)/Si0;)*°. Abbildung 22 zeigt
den Realteil der komplexen Permeabilitit einiger dieser Viellagenschichten als Funktion
der Frequenz im Vergleich zu einer einlagigen NigoFes-Schicht®®, Charakteristisch ist
das Aufireten einer Grenzfrequenz, die durch den elektrischen Widerstand und die
Permeabilitédt der Schichten, aber auch durch ihre Dicke bestimmt wird.

% Shima et al. 1997

%6 Senda und Ishii 1994
%7 Senda und Ishii 1993
% Senda etal. 1993

% Senda 1992

% Boll 1990, S. 68
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Abbildung 22: Realteil der komplexen Permeabilitiit als Funktion der Frequenz fiir ein- und viellagige
Schichten.

2.3 Anwendungsfelder magnetostriktiver Materialien

Im folgenden werden Anwendungen magnetostriktiver Materialien sowohl in Form
kompakter Materialien als auch diinner Schichten vorgestellt.

2.3.1 Kompaktmaterialien

Als Kompaktmaterialien werden in dieser Arbeit Werkstoffe bezeichnet, deren
Abmessungen im Gegensatz zu diinnen Schichten in allen Dimensionen iiber 50 pm
liegen. Uberdies werden Anwendungen amorpher Binder, die durch das "melt-
spinning” Verfahren hergestellt werden, aufgezeigt.

Im Bereich magnetostriktiver Aktoren findet vor allem die unter dem Handelsnamen
Terfenol-D bekannte, hochmagnetostriktive Legierung (Tbo,gDyo,—;)Fezﬂ, Verwendung.
Diese Legierung zeigt eine statische Magnetostriktion A von bis zu 2000 x 10, bzw.
Adyn = 3500 x 10 bei dynamischer Anregung.% Sie besitzt eine hohe Energiedichte
von 14 bis 25 kJ/m®. Es konnen mit diesem Material hohe Krifte erzeugt und schnelle
Bewegungen ausgefiihrt werden. So erreicht man mit einem zylindrischen Aktor der
Léange 300 mm und des Durchmessers 14 mm eine Auslenkung von 250 pm und eine
Kraft von 3,5 kN. Ein typischer Aktor, Abbildung 23 a), besteht aus einem Terfenol-
D-Stab, der zylindrisch von einer anregenden Spule und einem Permanentmagneten zur

6! Clark 1980
62 Clayessen et al. 1994
% Greenough et al. 1995, S. 200
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Erzeugung eines Biasmagnetfeldes umgeben ist. Weiterhin ist der Terfenol-D-Stab
mechanisch vorgespannt, um ein moglichst giinstiges Aktorverhalten zu erzielen. Die
Herstellung von Terfenol-D-Stiben erfolgt entweder mit dem Zonenschmelzverfahren
oder einem modifizierten Bridgmanverfahren.®* Hauptanwendungsfelder fiir derartige
Aktoren finden sich im Bereich von Sonaren, mechanischen Aktoren und der Schock-
und Vibrationskontrolle.%® Terfenol-D ist fiir die Herstellung von Sonaren interessant,
da im Bereich niedriger Frequenzen Vorteile gegeniiber Sonaren mit piezoelektrischem
Erregungsprinzip erzielt werden. Mechanische Aktoren wie lineare und rotierende
magnetostriktive Mikromotoren sind aus der Literatur bekannt und zeigen Vorteile im
Bereich der erzielbaren Haltekrifte, der Drehmomente und der Positioniergenauigkeit.
Der Kiesewettermotor, der nach dem sogenannten Inchwormprinzip arbeitet, erzeugt
eine Kraft von 1 kN.% Vorteilhaft ist die Erzeugung hoher Drehmomente bei kleinen
Drehgeschwindigkeiten im Falle von rotierenden Motoren.®” Weiterhin finden sich
Aktoren zur Einspritzung von Treibstoffen und fiir Ventilanwendungen. Im Bereich der
aktiven Vibrationskontrolle sollen magnetostriktive Aktoren Vorteile im Bereich
niedriger Frequenzen erzielen. Seit kurzem sind auch Anwendungen von Terfenol-D im
Bereich von Ultraschalltransducern bekannt.®® Weiterhin wurde Terfenol zur Her-
stellung von Magnetometern benutzt oder auch, um mit Hilfe des inversen Effektes als
elektrischer Generator zu arbeiten. Probleme im Bereich der vorgestellten Aktoren sind
die hohen Materialkosten der Seltenerdmetalle, der relativ komplizierte Aufbau der
Aktoren und das sprode Materialverhalten. Die gegenwirtige Forschung ist bestrebt,
diese Probleme zu iiberwinden.

Fir cryogene Anwendungen wie Ventile fur fliissiges Helium oder Mikro-
positioniereinheiten fiir Satellitenoptiken sind TbDy-Legierungen von groflem Interesse,
da sie bei den gegebenen tiefen Arbeitstemperaturen ihre optimalen Aktoreigenschaften
zeigen. Die Kombination von magnetostriktiven Tieftemperaturaktoren und Hoch-
temperatursupraleitern fir die Erzeugung der benétigten Magnetfelder ist ein vielver-
sprechender Ansatz fiir eine effektive Tieftemperaturaktorik. %

® Weisensel et al. 1998

% Greenough et al. 1995, S. 200£F
% Kiesewetter 1988

% Vranish et al. 1991

% Weisensel et al. 1998

% Dooley et al. 1998
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Abbildung 23: Schematische Darsteliung eines a) magnetostrikiiven Aktors™ und b) Sensors’'.

Im Bereich magnetostriktiver bzw. magnetoelastischer Sensoren werden Werkstoffe
bendtigt, die einen moglichst hohen magnetomechanischen Kopplungskoeffizienten ka3
besitzen. In Ubersichtsartikeln werden zahlreiche Anwendungen von magnetoela-
stischen Werkstoffen besprochen.”? Der prinzipielle Aufbau von Sensoren, die den
Villari-Effekt ausnutzen, ist durch eine Anordnung von Spulen um das magneto-
elastische Material gekennzeichnet. Eine Erregerspule magnetisiert das Material. Eine
Aufnahmespule registriert die Anderungen der magnetischen FEigenschaften des
magnetoelastischen Materials aufgrund einer duBeren Grofe wie Kraft oder Druck (vgl.
Abbildung 23 b).

Vielfaltige Anwendungen haben die durch das "melt-spinning" Verfahren hergestellten
amorphen Bénder erfahren. Kabelitz schldgt beispielsweise einen magnetoelastischen
DehnmeBstreifen vor, den er mit dem amorphen Band "Metglas 2605 SC" realisiert.”
Als Vorteile benennt er eine sehr hohe Dehnungsempfindlichkeit, welche die von
Widerstands-DehnungsmeBstreifen und piezoresistiven Umformern iibertrifft. Eine
neuere Entwicklung stellen amorphe Dréhte dar, die aufgrund ihres Kreisquerschnittes
besondere magnetische Eigenschaften haben.

™ Greenough et al. 1995, S. 198

! Hinz und Voigt 1989, S. 109

2 Vgl. Hinz und Voigt 1989, Mohri 1992, Meydan 1994
7 Kabelitz 1994
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2.3.2 Materialien in Diinnschichtform

Im Gegensatz zu Aktoren und Sensoren, die auf magnetoelastischen Kompakt-
materialien aufbauen, sind im Bereich der Diinnschichtaktoren und -sensoren nur
wenige Anwendungen bekannt. Bei der Mehrzahl der vorgestellten Beispiele handelt es
sich um erste Demonstratoren im LabormaBstab.

Einfache magnetostriktive Diinnschichtaktoren basieren auf Schicht-Substrat-
Verbunden in der Biegebalkengeometrie.”* Diese Aktoren konnten beispielsweise
Bewegungen ausfiihren, um Lichtstrahlung abzulenken, oder Krifte ausiiben, um eine
Schaltfunktion zu ermoglichen. Flik et al.” beschreiben einen mit Siliziummikro-
mechanik hergestellten Aktor (Abbildung 24 a), der durch die magnetostriktive
Auslenkung eines einseitig beschichteten Biegebalkens einen Fliissigkeitsstrom von bis
zu 500 ml/s schalten kann. Um den Aktor anzusteuern, ist ein Magnetfeld von 20 mT
notig, das von einer um den Fluidkanal gewickelien Spule erzeugt wird. Die Dicke der
TbDyFe-Schicht betrigt 5 um, die Abmessungen des Siliziumbalkens sind: Linge
2 mm, Breite 1 mm, Dicke 20 pm. Es 14Bt sich bei quasistatischer Anregung eine
Auslenkung von 13 pm erreichen. Es wird eine Arbeitsfrequenz grofer 1 kHz als
moglich betrachtet. Aufbauend auf diesem Aktor, lieBen sich auch hydraulisch
angetriebene Membranventile herstellen.

Ein weiteres Anwendungsfeld stellen optische Aktoren da, etwa ein zweidimensionaler,
kontaktlos angesteuerter, auf Biegebalkenaktoren basierender Aktor zur kontrollierten
Ablenkung von Lichtstrahlen (Scanner).”® Dieser soll durch zwei unterschiedlich
orientierte Magnetfelder, die verschiedene Arbeitsfrequenzen besitzen, zu Biege- und
Torsionsschwingungen angeregt werden (Abbildung 24 b).

Japanische Arbeitsgruppen schlagen magnetostriktive "Laufmaschinen” und auf diesen
aufbauende mobile fernansteuerbare Mikroroboter vor.”” Die in Abbildung 24 c)
schematisch dargestellte Laufmaschine besteht aus einem 7,5 pum dicken Polyimid-
streifen der Lange 16 mm und der Breite 4 mm. Dieser Streifen ist an beiden Enden
abgeknickt, um "Beine" (Hohe 2,5 mm) zu erzeugen. Auf der Oberseite des Streifens
befindet sich eine 1 pm dicke TbFe-Schicht, auf der Unterseite eine 1 pm dicke SmFe-
Schicht. Bei einer Anregungsfrequenz von 200 Hz erreicht er eine Geschwindigkeit von
5 mm/s. Bei niedrigeren Frequenzen (30 bis 45 Hz) lauft die Maschine auch riickwirts.
Im Bereich der Mikrofluidik weist eine magnetostriktive Mikropumpe - gegeniiber
Mikropumpen, die auf anderen Wirkprinzipien aufbauen - den Vorteil auf, daB sie durch
ein Magnetfeld fernansteuerbar ist. In Abbildung 24 d) ist eine von Seemann

7 Honda et al. 1994, Quandt et al. 1994
7 Flik et al. 1994

7 Orsier et al. 1996

77 Arai und Honda 1996
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entwickelte magnetostriktive Mikropumpe dargestellt.” Das aktive Element dieser
Pumpe ist eine Siliziummembran, auf deren Vorderseite eine TbFe-Schicht und auf
deren Riickseite eine SmFe-Schicht abgeschieden werden. Alle Teile der Pumpe, bis auf
die Flansche, werden aus Siliziumwafern durch Laserschneiden hergestellt. Das
Zusammenfiigen der Pumpe erfolgt durch Kleben. Die Pumpe hat eine Breite von
17 mm und eine Linge von 25 mm, die Hohe betrigt ohne Flansche 0,8 mm. Die
Pumpe erreicht bei einer Frequenz von 2 Hz eine FluBrate von 9,4 ul/min und kann
einen Druck von 1 mbar aufbauen. '

Si-Substrat (525 pm),

1. Magnetidd

. R
2. Magnetgld Msagnetisieungs-
richtung

Biegung

Si-Biegebalken (1 - 20 pm) Tormion

magnetostriktive Schicht (I um)

Membran

@ /L—‘ Deckwafer (180 um)
Wafer fir Pumpkammer

m;/L und Kammer des Einla®

ventils (180 pm)
- -/L Basiswafer, beidseitig
poliert (240 pym)
Wafer fr Kammer des
N Auslaventils (180 ym)
Flansche

Abbildung 24: Schematische Darstellung magnetostriktiver Aktoren: a) Fliissigkeitsschalter”, 1: Spule,
2: magnetostriktiver Biegebalken, 3: Einlah, 4, 5: Auslah, b) "Scanner"®’, ¢) Laufmaschine®, d) Mikro-

pumpe®.

78 Seemann 1997, S. 119
" Flik et al. 1994

% Orsier et al. 1996

81 Arai und Honda 1996

82 Seemann 1997
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Gibbs et al.® berichten iiber eine magnetostriktive Mikrostruktur fiir Sensor-
anwendungen im Bereich der Temperatur- oder Druckmessung (Abbildung 25 a). Eine
mit anisotropen Siliziuméitzen hergestellte Briickenstruktur (800 um x 70 pm x 3 pum)
dient als Resonator. Die Resonanzfrequenz wird thermisch, durch einen gepulsten
Laserstrahl, angeregt. Auf dem Resonator wird eine (6 nm FeCo/ 2 nm Ag) x 50
Viellagenschicht abgeschieden. Diese Schicht besitzt eine Magnetostriktion von
98 x 10 und eine Koerzitivfeldstirke von 500 A/m. Die leichte Richtung liegt quer zur
langen Balkenachse. Die Schwingungsfrequenz des Balkens wird optisch detektiert.
Wird nun ein Magnetfeld entlang der langen Balkenachse angelegt, kommt es aufgrund
des AE-Effektes zu einer Anderung der Resonanzfrequenz der Struktur. Die Autoren
sehen die Moglichkeit, einen derartigen stimmbaren Schwinger zu nutzen, um
beispielsweise Drift oder Temperatureffekte beriihrungslos durch ein Magnetfeld zu
kompensieren. In einer weiteren Publikation gibt Gibbs®* mogliche Anwendungen von
magnetostriktiven Schichten an: Selbstiesimechanismen fir Akior- und Sensor-
strukturen, beriihrungslose Auslesung - beispielsweise durch induktive Kopplung - von
Drucksensoren und optische Magnetometrie.

Ein auf einem mikrostrukturierten Siliziumbiegebalken basierendes magnetostriktives
Magnetometer wurde von Osiander et al. beschrieben (Abbildung 25 b).*’ Die magneto-
striktive TbDyFe- Schicht wird durch Magnetronsputtern hergestellt. Der Biegebalken
hat eine Linge von 450 um, eine Breite von 50um und eine Dicke von 1 bis 3 pm. Der
Biegebalken wird von einer Spulenanordnung (Spulenabstand 1 cm) in eine Resonanz-
frequenz von etwa 10 kHz versetzt. Das zu messende duBere Magnetfeld verursacht eine
Anderung der Auslenkung des Biegebalkens, die optisch detektiert wird. Der modulierte
Laserstrahl einer Laserdiode wird am Balken reflektiert und auf einem PSD-Element
mit Hilfe eines Lock-In Verstarkers ausgelesen. Die Autoren geben eine erzielbare
Auflésung von 1 uT an.

8 Gibbs et al. 1996
8 Gibbs 1995
8 Osiander et al. 1996
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Abbildung 25: Schematische Darstellung magnetostriktiver Sensoren; a) Resonanter Sensor®®, b)
Magnetometer®’, ¢) magnetostriktiv-piezoelektrischer Sensor™®, d) magnetostriktives SAW-Bauteil®.

Ein neuer magnetostriktiver Sensor wurde von Arai et al. vorgeschlagen.’® Das Konzept
beruht auf der elastischen Kopplung zwischen dem piezoelektrischen und dem
magnetostriktiven Effekt. Die Teststruktur (Abbildung 25 c) besteht aus einer mikro-
mechanisch hergestellten Siliziummembran, auf die als Funktionsschichten eine
piezoelektrische ZnO-Schicht und eine magnetostriktive FeSiB-Schicht abgeschieden
werden. Die Funktionsschichten werden durch eine SiO,-Schicht elektrisch voneinander

¥ Gibbs et al. 1996

8 Osiander et al. 1996
® Arai et al. 1995

8 Koeninger et al. 1994
% Arai et al. 1995
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isoliert und durch Cr-Schichten elektrisch kontaktiert. Bei Anlegen eines Magnetfeldes
kommt es aufgrund der magnetostriktiven Dehnung der FeSiB-Schicht zur Erzeugung
eines elektrischen Signals durch die mitgedehnte piezoelektrische Schicht. Die Autoren
sehen Vorteile dieser Struktur in ihrem einfachen Aufbau, da keine Spule benétigt wird,
in der hohen Effizienz und dem groBen Ausgangssignal. Anwendungen einer magneto-
striktiven FeSiB-Schicht auf einem PZT-Substrat als spannungskontrollierter variabler
Induktor werden von Arai et al. vorgesehen.”’ Eine 4 pm dicke amorphe Fe77Si1Biz-
Schicht wird durch Magnetronsputtern auf einem gekithlten 150 pum dicken PZT-
Substrat abgeschieden. Als Elektroden dienen einerseits eine Au-Schicht auf der
Substratriickseite und andererseits die magnetostriktive Schicht selbst. Durch das
Anlegen einer elekirischen Spannung an das PZT-Substrat kommt es zur Dehnung der
magnetostriktiven Schicht. Diese indert aufgrund des inversen magnetostriktiven
Effektes ihre magnetischen Eigenschaften. Die Autoren finden eine deutliche
Abhingigkeit der Koerzitivfeldstirke und der Permeabilitit vom angelegten
elektrischen Feld. Neben der Anwendung als variabler Induktor besteht die
Moglichkeit, die Struktur als Servomechanismus zu nutzen, wobei Bewegungen durch
die piezoelektrisch Schicht erzeugt werden, die durch die magnetostriktive Schicht
detektiert werden.

Eine weitere Anwendung der Kombination piezoelektrischer und magnetostriktiver
Materialien stellen magnetisch stimmbare SAW-Bauteile dar (Abbildung 25 d).**** Da
die SAW-Bauteile nach ihrer Fertigstellung eine feste Frequenz besitzen, jedoch der
Bedarf besteht, diese Frequenz zu verdndern, wird versucht, durch die Anwendung
magnetoelastischer diinner Schichten, die auf das SAW-Element abgeschieden werden,
ein solche Abstimmbarkeit zu schaffen. Dazu muf3 die Schicht mechanisch gut an das
SAW-Element koppeln, um ihre durch magnetoelastische Effekte verinderte Steifigkeit
an das Element zu ibertragen. Anwendungsbeispiele sind stimmbare Verzoégerungs-
strecken (delay lines), Signalkonverter und Filter.”* Als magnetostriktive Schichten
wurden beispielsweise Fe-B Legierungen, aber auch TbDyFe verwendet. Die Schichten
sollten eine groBe magnetostriktive Suszeptibilitit und ein weichmagnetisches
Verhalten besitzen, um schon mit kleinen Magnetfeldstirken eine groBe Anderung der
Frequenz des SAW-Bauteiles erreichen zu konnen.

*! Arai et al. 1994

*2 engl.: surface acoustic wave, akustische Oberflachenwelle
% Webb et al. 1979

%4 Koeninger et al. 1994




39

3 Experimentelle Methoden

Nachfolgend werden die in der vorliegenden Arbeit angewandten Verfahren und
Methoden zur Herstellung und Charakterisierung magnetostriktiver Schichten und
Schicht-Substrat-Verbunde vorgestellt.

3.1 Herstellung magnetostriktiver Schicht-Substrat-Verbunde

Die Abscheidung magnetostriktiver Schichten auf Substrate erfolgt durch das
Magnetronsputterverfahren. Das Magnetronsputtern zeichnet sich gegeniiber anderen
Beschichtungsverfahren durch mehrere Vorteile aus, wie hohe Beschichtungsraten, eine
hohe Energie der Teilchen, die Unabhingigkeit vom Dampfdruck der Materialien und
niedrige ProzeBtemperaturen. Nach der Beschichtung kann eine Glithbehandlung der
Schichten notwendig sein, um mechanische und magnetische Eigenschaften der

Schichten einzustellen und damit zu optimieren.

3.1.1 Substrate

Als Substratmaterial wurde vor allem Silizium, aber auch Molybdén, Titan, Glas und
Polyimid verwendet. Wenn im Text nicht anders vermerkt, befinden sich alle Schichten
auf Si (100) Substraten. Im Falle von Molybddn, Titan und Polyimid wurden die
Substrate aus Folien unterschiedlicher Dicke (10 bis 100pm) mittels einer Schneide-
maschine herausgetrennt. Die Glassubstrate lagen in der gewiinschten Geometrie vor.
Die Probenabmessungen ergaben sich aus den Anforderungen der MeBmethoden.
Typische Probenabmessungen waren 20 x 2 mm und 9,5 mm x 4 mm. Bei den
Siliziumsubstraten diente das Laserschneiden zur Herstellung einfacher Biegebalken-
oder Membranaktoren. Aus Si (100) Wafern wurden mit einem Nd:YAG Laser der
Wellenlange A = 1064 nm Proben herausgetrennt. Die Dicke der Wafer lag zwischen
100 und 525 um. Die Pulslidnge betrug beim Laserschneiden 0,2 ms, bei einer mittleren
Laserleistung von 3 - 5 W. Das durch den Laser aufgeschmolzene Silizium wird durch
einen ArgongasfluB3 (4 - 8 bar) entfernt. Es konnen Bearbeitungsgeschwindigkeiten bis
zu 6 mm/s erreicht werden. Die Verfahrensparameter sind dahingehend zu optimieren,
Ablagerungen von wiedererstarrtem Si und Oxidationsprozesse in der hitzebeeinflufiten
Zone zu verhindern. Die minimal erreichbaren StrukturgroBen werden durch den
Durchmesser des Laserstrahls und die Eigenschafien des bearbeiteten Materials
bestimmt und betragen fiir Si ca. 20 um.”

5 W. Pfleging, private Mitteilung, 1999
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3.1.2 Magnetronsputtern ein- und viellagiger Schichten

3.1.2.1 Sputterprozefl

Das Sputtern oder auch Kathodenzerstduben genannte Verfahren zur Herstellung diinner
Schichten zihlt zu den physikalischen Abscheideverfahren aus der Dampfphase, kurz
PVD-Verfahren®®. Weitere PVD-Verfahren sind beispielsweise das Aufdampfen, das
Ionenplattieren, das Arc-Verdampfen und die Laserablation. Sowohl die PVD-
Verfahren, als auch die "Chemical Vapor Deposition", kurz CVD-Verfahren, und das
elektrolytische Abscheiden sind Methoden der Schichtherstellung, die auf einer
atomaren Abscheidung beruhen.

Beim Sputtern wird in einer Vakuumkammer zwischen einer Kathode und einer Anode
ein Hochspannungsfeld (Gleichspannung: DC oder hochfrequente Wechselspannung:
HF) angelegt. Das zu zerstiubende Material dient als Kathode, diese wird im
allgemeinen Sprachgebrauch als Target bezeichnet. Die Substrate werden als Anode
gepolt. Wird nun ein Gas - bei nichtreaktivem Sputtern Edelgase wie Ar, beim reaktiven
Sputtern beispielsweise Ar-Gasgemische mit hohem Anteil von Oz, N; oder H; - in die
Kammer eingelassen, ziindet, falls die Ziindbedingungen erfiillt sind, ein Plasma. Die
positiven Ar-Ionen werden durch ein Hochspannungsfeld auf das Target beschleunigt
und schlagen aus dessen Oberfliche unterschiedlich geladene Teilchen heraus. Wie
Abbildung 26 verdeutlicht, kénnen die Ionen aber auch reflektiert oder implantiert
werden. Weiterhin werden auch Sekundirelektronen und Photonen emittiert. Die
herausgeschlagenen Teilchen kondensieren auf der Substratoberfliche. Das Film-
wachstum auf der Substratoberfldche findet statt, indem die nicht wieder desorbierenden
Teilchen, beispielsweise an Stufen oder Atomansammlungen, angelagert werden. Je
nach der Energie der Teilchen oder auch der Temperatur des Substrates diffundieren die
ankommenden Teilchen auf der Substratoberfliche in unterschiedlichem Mafle
(Abbildung 26). Um die Beschichtungsrate beim Sputtern zu erhohen, wird oft mit
Magnetron-Sputteranlagen gearbeitet. Bei diesen erzeugt ein hinter dem Target
angebrachter Permanentmagnet ein inhomogenes Magnetfeld iiber der Targetoberflache.
Dieses Magnetfeld zwingt Elektronen aus dem Plasma auf Spiralbahnen. Der dadurch
langere Weg der Elektronen erhoht die Wahrscheinlichkeit des StoSes mit neutralen
Gasatomen und dadurch der Erzeugung neuer Ionen, was eine Erh6hung der Sputterrate
bedeutet. Eine inhomogene Verteilung der Ionendichte an der Targetoberfliche fiihrt
zur Bildung eines Erosionsgrabens am Target (Abbildung 26).

%6 engl.: physical vapor deposition
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Abbildung 26: Schematische Darstellung des Sputterverfahrens. Zwischen Target und Subsirat brennt
ein Plasma, die auf das Target einfallenden Ionen schlagen Teilchen aus der Targetoberfliche. Am Target
bildet sich ein Erosionsgraben. Es finden Teilchenwechselwirkungen mit der Substratoberfldche statt.
Schichtwachstumsprozesse an der Substratoberfliche sind von der Art des Schichtmaterials, des
Substrates und der Temperatur abhingig.

Neben dem oben beschriebenen Gleichstromsputtern (DC-Sputtern) ist auch eine
Hochfrequenz-Sputtermethode (HF-Sputtern®”) gebrauchlich. Die HF-Sputtermethode
wird vor allem zur Zerstaubung von dielektrischen oder magnetischen Materialien
verwendet, da aufgrund der hochfrequenten (z.B. 13,56 MHz) Einkopplung der
Spannung das Target ein Nichtleiter sein kann. Um die Einkopplung zu regeln, sind
spezielle Anpassungsnetzwerke notwendig. Das Verfahren zeichnet sich durch einen
hohen Ionisationsgrad des Sputtergases aus, der durch die hochfrequent oszillierenden
Elektronen erreicht wird.”® Mittels des Hochfrequenzatzverfahrens kann eine Reinigung
der Substrate vor dem Sputtern stattfinden, indem auf das Substrat hin beschleunigte
Ionen die Substratoberfliche abtragen. Das negative Potential der Substrate wird durch
die Hochfrequenz induziert.

°7 Oft auch als RF-Sputtern bezeichnet, von englisch: radio frequency.
* Shah 1995




42

Beim Bias-Sputtern werden die Substrate auf ein negatives Potential beziiglich des
Plasmas gelegt: durch eine negative Spannung (DC), oder wie beim Atzen durch ein
Hochfrequenzpotential. Dadurch wird ein Ionenbombardement durch positive Ionen
herbeigefiihrt. Dieses kann Auswirkungen auf die Reinheit, die Schichtstruktur und auf
Schichteigenschaften wie Eigenspannungen haben.

Die Mikrostruktur gesputterter Schichten kann durch Strukturzonenmodelle wie das von
Thomton erweiterte Dreizonenmodell von Movchan und Demchishin beschrieben
werden.” Trigt man iiber dem Verhiltnis von Substrattemperatur zu Schmelz-
temperatur und dem Inertgasdruck verschiedene Zonen auf, erhilt man folgende
Aussagen: von niedrigen Temperaturverhiltnissen zu hoheren gehend, ist das
Wachstum der Schicht nacheinander von Abschattungseffekten und unzureichender
Oberflichendiffusion, erhohter Oberflichendiffusion bis zu Wachstum durch Volumen-
diffusion bestimmt. Ebenso nimmt die Dichte und Hafifestigkeit der Schichten in
diesem Sinne zu. Ein steigender Inertgasdruck verschiebt die Zoneniiberginge zu
hoheren Temperaturbereichen. Das Sputtern zeichnet sich gegeniiber dem PVD-
Verfahren thermisches Verdampfen durch hohere Energie der auf dem Substrat
aufireffenden Teilchen aus (10 bis 100fach). Dies fithrt auch zu einer besseren
Schichthafiung. Ebenso ist es vorteilhaft, daB das fiir die Beschichtung ausgewihite
Material nicht in die fliissige Phase tiberfithrt werden muB, das heif}t, es kénnen auch
hochschmelzende Materialien wie Wolfram oder Keramiken fiir Beschichtungen
benutzt werden. Gegeniiber CVD-Verfahren ist das Sputtern ein Verfahren, welches die
Substrate thermisch weniger belastet. Die Verfahrenstemperatur liegt bei den in dieser
Arbeit durchgefiihrten Experimenten bei 100°C bis 150°C. Weiterhin kénnen beim
Sputterverfahren fast alle Materialien eingesetzt werden, da im Gegensatz zu den CVD-
Verfahren die Ausgangsmaterialien nicht in der Gasphase benétigt werden.

3.1.2.2 Sputteranlage

Die in der vorliegenden Arbeit verwendete Sputteranlage basiert auf dem Modell Z 550
der Firma Leybold-Heraeus, an der diverse Modifikationen vorgenommen wurden
(Abbildung 27). Der erreichbare Enddruck der Anlage betrigt etwa 1 x 107 mbar. Es
kann mit bis zu vier Targets gleichzeitig gearbeitet werden, wobei Targets des
Durchmessers 75 mm bzw. 150 mm benutzt werden konnen. Fir die elektrische
Versorgung der Targets stehen drei DC- sowie zwei HF-Spannungsversorgungen zur
Verfiigung. Der Abstand zwischen Target und Substrat betridgt maximal 50 mm. Die
Substrate, deren maximale Abmessungen kleiner als die des Targets sein sollten,
koénnen vor der Beschichtung durch Hochfrequenzitzen gereinigt werden. Die Targets
werden durch Freisputtern gegen eine Blende gesdubert. Es konnen unterschiedliche

% Thornton 1977
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drehbare Blenden (Sektoren-, Lochblenden) benﬁtzt werden. Die Anlage besitzt eine
hochfrequenztaugliche Heizung fiir Glithtemperaturen bis zu 600°C.

Rezipien\tenverschluB
\
drehbare Lochblende
Kithlwasser
| | ] |
Target 1 )
( o hyon 2
AI% - ..D & 9 e
1 E—— -m "y —{:>Vakuumpumpe
Rezipient Substrat

Drehteller (Erde, DC, HF)

Abbildung 27: Schematische Darstellung der Sputteranlage.

3.1.2.3 Herstellung von Targets und einlagigen Schichten

Zur Herstellung magnetostriktiver diinner Schichten einer bestimmten chemischen
Zusammensetzung mit dem Magnetronsputterverfahren miissen die Ausgangs-
materialien in Form von sogenannten Element- oder Legierungstargets vorliegen. Diese
wurden entweder, wie im Fall von Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Legierungen, von
Zulieferern gekauft oder wie folgt sintermetallurgisch hergestellt. Die Ausgangsstoffe
sind Pulver der benétigten Elemente. Diese werden entsprechend der gewiinschten
Zusammensetzung des Targets eingewogen und griindlich (8 h) durchmischt. Dieses
Gemisch wird in eine Kohlenstoffmatritze gegeben und in einer HeiBpresse gesintert.
Der Druck betrdgt dabei ca. 23 MPa. Bei der Herstellung eines FesoCoso-Targets betrug
die Sintertemperatur ca. 930°C, bei der eines Fes7C013B14Si;-Targets 950°C. Die
gesinterte Scheibe (Durchmesser 80 mm, Dicke 6 bis 10 mm) wird anschlieBend auf das
gewiinschte Mall erodiert und mit leitfahigem Klebstoff auf einem Kupferhalter
befestigt.

Die Herstellung einlagiger Schichten erfolgte mit folgenden Sputterparametern. Als
Sputtergas wurde Argon 6N genutzt, der Ar-Partialdruck betrug 4 x 10> mbar. Bei der
Herstellung von TbFe-Schichten mit dem DC-Sputterverfahren wurde die Leistung
zwischen 100 und 500 W variiert, die Biasspannung zwischen 0 und 400 V. Die
Leistung beim HF-Sputtern von TbFe-Schichten wurde zwischen 100 und 500 W
variiert. Die Herstellung ferromagnetischer Schichten wie FeCo, FeCoBSi, CoB
erfolgte mit dem HF-Sputterverfahren, die Leistung lag dabei zwischen 100 und 400 W.
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Typische Beschichtungsraten lagen bei der Hersfellung von Seltenerdmetall-
Ubergangsmetallschichten im Bereich von 1,5 bis 3 nm/s. Fiir ferromagnetische Targets
ergaben sich im Bereich der genannten Sputterleistungen Beschichtungsraten von 0,3
bis 1 nm/s.

3.1.2.4 Herstellung von Viellagenschichten

Zur reproduzierbaren Herstellung von hochmagnetostriktiven Viellagenschichten war es
notwendig, den SputterprozeB3 an der vorhandenen Anlage zu optimieren. Es wurde eine
SPS-Viellagensteuerung konzipiert, mit der bis zu vier Targets gleichzeitig fiir die
Herstellung von Viellagenschichten benutzt werden kénnen. Die Steuerung regelt die
Teller- und Blendenbewegung im "stop-and-go-mode"”. Die Substrate befinden sich auf
einer festgelegten Tellerposition, die Steuerung fidhri die Subsirate in einer vor dem
Beschichtungsvorgang zu wihlenden Reihenfolge unter die Targets. Dabei verhilt es
sich so, daB die Offnung der Lochblende vor den Substraten an der gewiinschten
Position ankommt. Die vorgegebene Beschichtungszeit liuft vom Zeitpunkt der
Ankunft der Substrate unter dem Target ab. Die gesamte Verweilzeit der Substrate unter
dem jeweiligen Target bestimmt die Dicke der Lage. Um die Homogenitit und
Kontrollierbarkeit sowohl der Gesamt- als auch der Einzellagendicken zu verbessern,
muf die mit der Steuerung nicht erfaBte Zeit, wihrend die Substrate bereits beschichtet
werden, minimiert werden. Dies wird durch eine Maximierung der Drehgeschwindig-
keit des Tellers sowie durch eine optimierte Blendenform erreicht.

Um die in Kapitel 1 genannten Anforderungen an magnetostriktive Aktorschichten zu
erreichen, wurden Viellagenschichten hergestellt und untersucht, wobei fiir die hoch-
magnetostriktiven Lagen bei den positiv magnetostriktiven Materialien TbasFeg als
Lagenmaterial gewihlt wurde. Als Zwischenlagenmaterial wurden Schichtmaterialien
mit hoher Séttigungsmagnetisierung wie Fe, FesoCoso und Fes;C018B14Si; benutzt. Bei
den negativ magnetostriktiven Materialien wurde SmyoFego als hochmagnetostriktive
Legierung gewihlt, kristallines Ni bzw. amorphes CogoB3o als Zwischenlagenmaterial.
Als Sputtergas wurde Argon 6N genutzt, der Ar-Partialdruck betrug 4 x 10° mbar.
Typische Sputterparameter bei der Herstellung der Viellagenschichten waren 150 W,
220 V Bias bei den TbFe-Lagen, bzw. 150 W, 100 V Bias bei den SmFe-Lagen. Die
FeCo bzw. FeCoBSi Zwischenlagen wurden mit der HF-Sputtermethode mit einer
Leistung von 200 bzw. 350 W abgeschieden, CoB mit 250 W.

Eine aus 7 nm dicken TbsoFego- und 9 nm dicken FesoCoso-Lagen bestehende Viellagen-
schicht mit insgesamt 141 Lagen wird im Text als (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70
Viellagenschicht bezeichnet, wobei in dieser Bezeichnung die Anzahl der Doppellagen
angegeben wird. Die 141. Lage ist eine weitere Lage des ferromagnetischen Materials
und soll die Seltenerdmetall-Lagen vor Oxidation schiitzen. Die Anzahl der
alternierenden Lagen wurde zwischen 2 und 1000 variiert.
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3.1.3 Gliihbehandlung

Die Wirmebehandlung der Schichten kann entweder in-situ wahrend der Beschichtung
oder nachtriglich in einem Ofen unter Vakuum erfolgen. Bei nachtriglichen
Glithbehandlungen lag der Basisdruck bei < 10° mbar. Die Proben wurden in
Titanblechschiffchen, die als Sauerstoffgetter wirken, in den Ofen eingebracht.
Weiterhin konnten die Schichten in einer anderen Vakuumapparatur unter der
Einwirkung eines #uBeren Magnetfeldes bis zu einer Magnetfeldstirke von
toHew < 0,5 T geglitht werden.

3.2 Schichtcharakterisierung
3.2.1 Bestimmung des Schichtaufbans

3.2.1.1 Schichtdicke

Zur Messung der Schichtdicke wird ein Teilbereich des Substrates abgedeckt, um nach
der Beschichtung eine Stufe zu erhalten. Diese Stufe wurde mit einem Profilometer der
Firma Tencor (P10 Long Scan Profiler) ausgemessen. Das MeBverfahren beruht auf
dem Abtasten der zu messenden Oberfliche mit einer Nadel. Aus der gemessenen
Schichtdicke und der Sputterzeit wird die Sputterrate errechnet. Fehler konnen bei der
Bestimmung der Schichtdicke aus der inhomogenen Schichtdickenverteilung beim
Magnetronsputtern resultieren. Es sollte daher das fir weitere Untersuchungen zu
verwendende Substrat direkt zur Schichtdickenbestimmung herangezogen werden. Die
gemessenen Schichtdicken lagen zwischen 100 nm und 30 um, typische Schichtdicken
lagen zwischen 1 und 2 pm.

3.2.1.2 Chemische Zusammensetzung

Zur Bestimmung der chemischen Zusammensetzung von Schichten wurden folgende
Analyseverfahren benutzt: Elektronenstrahl-Mikroanalyse (Mikrosonde) und Auger-
Elektronen-Spektroskopie. Bei der Mikrosonde wird ein Elektronenstrahl auf eine Probe
gerichtet. Dadurch werden Elektronen aus inneren Schalen emittiert, worauf Elektronen
aus duBeren Schalen die entstandenen Liicken wieder besetzen. Dabei entsteht eine
elementspezifische Rontgenstrahlung. Diese wird an einem Spektrometerkristall
gebeugt und mit einem Rontgenstrahlendetektor gemessen (wellenldngendispersiv). Die
Informationstiefe ist von der Energie des Elektronenstrahls abhingig und betrigt ca.
1 pm. Die zu untersuchenden Schichten sollten daher dicker sein als die Eindringtiefe
des Elektronenstrahls.
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Die Auger-Elektronen-Spektroskopie (AES), verbunden mit in-situ Ionensputtern,

erlaubt die Erstellung von Tiefenprofilen der chemischen Zusammensetzung einer.

Schicht. Bei der AES-Methode wird eine Probe mit Elektronen, deren Energie im kV-
Bereich liegt, beschossen. Dadurch 16sen sich Elektronen aus den inneren Schalen der
Probenatome. Die so entstandenen Liicken werden mit Elektronen aus hoheren Schalen
aufgefiillt. Die dabei entstehende Energie wird auf dritte Elektronen - die sogenannten
Auger-Elektronen - iibertragen, die dadurch emittieren. Die Informationstiefe dieses
Verfahrens ist durch die Austrittstiefe der Auger-Elektronen gegeben und betrigt
wenige Nanometer. Die Messung erfaBt die kinetische Energie der pro Sekunde
emittierten Auger-Elektronen. Die so erhaltenen Spektren ergeben nach Vergleich mit
Referenzdaten Aussagen iiber die in der Probe enthaltenen Atomsorten und deren
Konzentration. In der vorliegenden Arbeit wurden an einer Anlage der Firma Perkin
Elmer (Typ: PHI 600 Auger Scanning Multiprobe) AES-Tiefenprofile hergestellt,
indem Xenon-Ionen auf die rotierende Probe beschleunigi werden. Es mufl bei der
Erstellung von Tiefenprofilen darauf geachtet werden, daB durch das Sputtern zum
Abtragen der Schicht auch Verinderungen der Schichteigenschaften verursacht werden
konnen.

3.2.1.3 Struktur

Rontgenbeugungsanalysen an diinnen Schichten ergeben Aussagen iiber die kristalline
oder amorphe Struktur des untersuchten Materials. Weiterhin kénnen aus dem
Rontgenspektrum Informationen iber KristallitgroBen, aufiretende Phasen und deren
Orientierungen gewonnen werden. Dazu wird in einem Rontgendiffraktometer (Firma
Seifert) Rontgenstrahlung (hier: Cu-K,, Wellenlinge A= 0,154 nm) auf eine Probe
gerichtet. Die gebeugte Strahlung wird von einem Zihirohr detektiert.

Die Rasterelektronenmikroskopie (REM) erméglicht die Anfertigung kontrastreicher
Bilder mit groBer Tiefenschirfe und hoher Auflosung (< 20 nm). Ein Elektronenstrahl,
dessen Durchmesser etwa 10 nm betrigt, wird iber die Oberfliche der zu
untersuchenden Probe gefiihrt. Aus der Intensitit der aus der Probe austretenden
Sekundarelektronen ergibt sich zeilenweise ein Bild. Bei nichtleitenden Proben miissen
diese vor dem Einbau in das REM mit einem leitfahigen Material beschichtet werden,
um Aufladungseffekte zu vermeiden.

Bei der Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) werden diinne Proben (< 100 nm)
des zu untersuchenden Materials mit Elektronen durchstrahlt. Es konnen Hell- und
Dunkelfeldaufnahmen gemacht werden. Beugungsbilder erlauben Aussagen iiber die
Kristallinitat der Probe: Punkte bei Einkristallen, scharfe Ringe bei Polykristallen und
diffuse Ringe bei amorphen Proben. Bei der hochauflésenden Transmissions-
elektronenmikroskopie erreicht man eine Auflosung von ca. 0,2 nm. Fir Viellagen-
schichten war es notwendig, Querschnittspriparate anzufertigen, um die Grenzflichen
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zwischen den einzelnen Lagen und zwischen dem Substrat und der Schicht untersuchen
zu koénnen. Die Herstellung der Querschnittspréiparate erfolgte in mehreren Schritten:
zuerst wurden die zu untersuchenden Schichten auf ihren Substraten durch Brechen
oder mit besonderen Ultraschallschneidegeriten auf ein bestimmtes Maf3 gebracht. Die
Proben wurden Schicht auf Schicht zusammengeklebt und in eine zylinderformige
Probenhalterung eingeklebt. Diese wurde nach der Aushirtung des Klebers mit einer
Diamantsige in ca. 200 um dicke Scheiben zersigt. Die Scheiben wurden durch
beidseitiges Schleifen auf ca. 100 um abgediinnt. AnschlieBend wurden in die Scheiben
mit einem speziellen Gerit (Gatan Dimple Grinder) beidseitig Gruben eingebracht, um
in der Probenmitte eine Dicke von ca. 20 pm zu erhalten. Die weitere Dinnung der
Proben auf eine durchstrahlbare Dicke erfolgte in einem lonenétzgerit.

wedds

3.2.2 Messung magnetischer Eigenschaften

3.2.2.1 Magnetisierung

Ein Vibrationsmagnetometer (VSM'®®) diente zur Messung der Magnetisierung der
Schichten. Der in dieser Arbeit verwendete Aufbau (vgl. Abbildung 28) besteht aus
einem Elektromagneten zur Erzeugung des externen Magnetfeldes, das mit einer
Hallsonde ausgelesen wird. Zwischen den Polschuhen des Magneten befindet sich der
zu untersuchende Schicht-Substrat-Verbund in einem Plastik-Probenhalter. Der
Probenhalter kann parallel oder senkrecht zum Magnetfeld ausgerichtet werden und
wird Uber einen Antrieb zum Schwingen gebracht. Das von der schwingenden Probe,
die durch das stationdre Magnetfeld magnetisiert wird, ausgehende magnetische Feld
wird von Aufnehmerspulen erfalt und Uber einen Vorverstiarker an einen Lock-In-
Verstarker gegeben. Die von der externen Magnetfeldstirke abhdngige Magnetisierung
der Probe wird aus der zuvor gemessenen Empfindlichkeit des MeBaufbaus - hierzu
erfolgen Leermessungen und Messungen mit einer Eichprobe - und dem aus der
Schichtdicke und der Fliche der Probe berechneten Volumen bestimmt.

Zur Bestimmung der Anisotropie in der Ebene steht ein Probenhalter zur Verfiigung, in
dem die Probe gedreht werden kann. Mit einem weiteren Probenhalter kann qualitativ
der Einflufl von Zugspannungen auf die magnetische Hysterese bestimmt werden.

1% engl.: vibrating sample magnetometer




48

Abbildung 28: Schematische Darstellung des Vibrationsmagnetometers: 1 Antrieb, 2 Gestell, ohne
Verbindung zum Steintisch, 3 justierbare Probenhalterstange, 4 Probenhalter, 5 Elektromagnet mit
Polschuhen und Aufnehmerspulen, 6 Steintisch auf Schwingungsdimpfern,

3.2.2.2 Dominenstruktur

Magnetische Dominen bzw. deren Winde konnen mit Methoden wie dem Bitter-
Verfahren, der Kerr-Mikroskopie und der magnetischen Kraft-Mikroskopie (MFM'h
sichtbar gemacht werden. In der vorliegenden Arbeit wurde vorwiegend die
Interferenzkontrast-Kolloid-Methode'® angewandt. Diese Untersuchungsmethode stellt
eine Verbesserung des Bitter-Verfahrens dar. Ein Ferrofluid wird auf die Probe
aufgetragen. Durch das Streufeld an der Oberfliche des magnetischen Korpers werden
die Partikel des Ferrofluids ausgerichtet und dadurch die magnetische Struktur der
Probe sichtbar gemacht. Zur Erzielung einer hohen Auflosung wird dieses magnetische
Oberflichenmikrofeld mit einem Nomarski-Interferometer untersucht. Da sowohl die
MFM- als auch die Interferenzkontrast-Kolloid-Methode am Institut nicht zur
Verfligung standen, wurden diese Untersuchungen in Zusammenarbeit mit Prof. Dr.
H.D. Chopra, Buffalo State University, USA und Prof. Dr. M. Wuttig, University of
Maryland, USA, realisiert.

19! engl.: magnetic force microscopy
192 Chopra et al. 1998
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3.2.2.3 Magnetostriktion

Die Messung der Magnetostriktion diinner Schichten erfolgte nach einem von
Klokholm'® eingefiihrten MeBprinzip. In der vorliegenden Arbeit wurde die magnet-
feldabhingige Auslenkung eines einseitig eingespannten Biegebalkens, der auf einer
Seite beschichtet ist, optisch detektiert. Der magnetoelastische Kopplungskoeffizient b

ergibt sich aus:'®

ads K

b=-1 d, 6(1+vy)

(26)
wobei oo den von der Magnetostriktion abhingigen Auslenkungswinkel der Probe, Is
und ds die Substratlinge und -dicke, Es und vs die elastischen Konstanten des
Substrates und d¢ die Filmdicke bezeichnen. Aus dem magnetoelastischen Kopplungs-
koeffizienten b kann die Magnetostriktion A berechnet werden, falls der Elastizitéts-
modul Er der diinnen Schicht bekannt ist:

A= -b(l—zl’fl 27)

Der magnetoelastische Sattigungs-Kopplungskoeffizient bg ergibt sich aus:
2
bs = -3'(bu -b,) (28)

Die Indizes || bzw. L geben die Richtung des Magnetfeldes bei der Messung der
Magnetostriktion an: parallel bzw. senkrecht in der Schichtebene.

In Abbildung 29 sind die in der vorliegenden Arbeit benutzten unterschiedlichen
MefBstinde zur Bestimmung der Magnetostriktion dargestellt. Alle MeBaufbauten
befinden sich auf schwingungsgedimpften Tischen. Fir Messungen im Feldbereich bis
0,6 T wird ein Elekiromagnet genutzt, im Bereich kleiner Magnetfelder bis 80 mT wird
eine Helmholtzspulenanordnung genutzt. Die Auslesung der Magnetfeldstirke erfolgt
iiber eine Hallsonde. Der magnetostriktive Biegebalken kann in allen Mefstinden so
eingebaut werden, dal das Magnetfeld entweder parallel oder senkrecht in der
Schichtebene verlduft. Ein Laserstrahl wird auf das freie Ende des Biegebalkens
gerichtet. Die Position des reflektierten Strahls wird mit PSD-Detektoren'® (Heimann,
Hamamatsu) gemessen. Es gilt die Beziehung;

Ax =2dl (29)

103 Klokholm 1976
194 Trémolet de Lacheisserie und Peuzin 1994

195 yon engl.: position sensitive device, optischer Positionssensor
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wobei Ax die vom Laserstrahl auf dem PSD-Element zuriickgelegte Strecke, oo den
Auslenkungswinkel der Probe und 1 den Abstand zwischen der Probe und dem PSD-
Element bezeichnet. Zwischen der Auslenkung z am Balkenende und dem
Auslenkungswinkel o gilt die Beziehung:

Z =

DR

I, (30)

wobei g die Linge der Probe bezeichnet. Die Steuerung und Auslesung der Mef3stande
erfolgt iiber einen PC. Beim MeBstand zur Bestimmung der Temperaturabhdngigkeit
der Magnetostriktion befindet sich die eingespannte Probe in einer Vakuumapparatur.
Die Probe wird durch eine Strahlungsheizung auf die gewiinschte Temperatur gebracht.
Diese wird mit einem Thermoelement kontrolliert.

b)

s

~_; l_ﬁ ;

Abbildung 29: Schematische Darstellung der Magnetostriktionsmefstinde: a) Elektromagnet zur
Messung der Magnetostriktion bei grofien dufleren Magnetfeldstiirken b) Helmholtzspulenanordnung zur
Niedrigfeldmessung, ¢) Meflaufbau zur Messung der Magnetostriktion als Funktion der Temperatur.
1 Steintisch, 2 schwingungsgedimpfte Standbeine, 3 Grundplatte, 4 Elektromagnet mit variablen
Polschuhen, 5 Halter fiir die eingespannte Probe, 6 Probe in der Einspannvorrichtung, 7 Hallsonde,
8 Laser, 9 PSD-Element, 10 schwingungsgedimpfie Grundplatte, 11 Helmholtzspulenanordnung,
12 Probenhalter, 13 Umlenkspiegel, 14 PSD-Element, 15 Probe in der Einspannung, 16 Vakuumbauteile,
17 Pumpstand.

3.2.2.4 Magnetowiderstand

Der Magnetowiderstandseffekt, dessen Ursache in der Streuung von Leitungselektronen
an den magnetischen Spinmomenten der Atome liegt, duBert sich in einer Anderung des
elektrischen “Viderstandes eines magnetischen Materials im Magnetfeld. Die
Widerstandsinderung Ap/p betragt zwischen Bruchteilen eines Prozents bis ca. fiinf
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Prozent. Das Vorzeichen der Widerstandsinderung ist abhingig von der Orientierung
des Magnetfeldes zum flieBenden Strom: bei paralleler Ausrichtung ist sie bei den
meisten Materialien positiv, bei senkrechter Ausrichtung negativ. Vergleichbar mit der
Magnetostriktion ist der Magnetowiderstandseffekt unabhingig vom Vorzeichen des
magnetischen Feldes, 180°-Domanenrotationen wirken sich nicht aus, 1%

Die Messung des Magnetowiderstandseffekts erfolgte mittels einer Vierpunktmessung,
Vier dquidistante Nadeln kontaktieren die Probe. An den beiden duBleren Kontakten
wird ein konstanter Strom I aufgeprigt, an den inneren Kontakten wird die an der Probe
abfallende Spannung U gemessen. Wenn die Schicht diinn und ihre Dicke df bekannt
ist, kann der spezifische Widerstand p nach Formel 31 berechnet werden: '*’

Mif}t man den spezifischen Widerstand des zu untersuchenden Materials in einem
variablen Magnetfeld, erhilt man die Kennlinie des Magnetowiderstandseffekis.

3.2.3 Messung mechanischer Eigenschaften

3.2.3.1 Schichteigenspannungen

Die Schichteigenspannung o setzt sich aus intrinsischen Spannungen oy und

thermischen Spannungen Gierm Zusammen:
O=Ointt Otherm (3 2)

Intrinsische Spannungen entstehen wihrend der Beschichtung und koénnen durch die
Beschichtungsparameter beeinfluit werden. Nach einer Abkithlung von der
Herstellungs- oder Gliihtemperatur Tg auf Raumtemperatur Trr entstehen durch
Unterschiede im thermischen Ausdehnungskoeffizienten zwischen Substrat (os) und

Schicht (ar) thermische Eigenspannungen:
Otherm=(0r-as)(TarTry) Er (33)
Experimentell wird die Schichteigenspannung ¢ aus der Differenz der Durchbiegung

(Ax) eines Substrates vor und nach der einseitigen Beschichtung bestimmit.

4 ME? w
°T30-v)d,r 349

1% Bozorth 1968, S. 745
197 Keithley 1998, S. 448
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Dazu wurde ein Laserinterferometer der Firma UBM benutzt, das die Durchbiegung der
Proben, hier lasergeschnittene Siliziumbalken, entlang deren langen Achse mifit. Aus
der konvexen bzw. konkaven Kriimmung des Substrates mit der Schicht auf der
Oberseite ergibt sich, daB die Schicht unter Druck- bzw. Zugspannung steht.

Waihrend der Glithung von Schicht-Substrat-Verbunden kommt es zu Eigenspannungs-
dnderungen in den Schichten. Dies erfolgt durch atomare Umlagerungsprozesse,
Entspannungsprozesse oder Kristallisation amorpher Schichten. Diese Spannungs-
dnderungen wurden in einem speziellen MeBaufbau untersucht. Ein einseitig
eingespannter Schicht-Substrat-Verbund wird iiber eine Strahlungsheizung im Hoch-
vakuum erhitzt. Die aus den Bimetallspannungen zwischen Schicht und Substrat und
den oben beschriebenen Spannungsinderungen resultierende Auslenkung des Biege-
balkens wird optisch mit einem an der Probe reflektierten Laserstrahl detektiert (vgl.
Abbildung 29 c).

3.2.3.2 Elastizititsmodul und AE-Effekt

Die Messung des AE-Effektes erfolgte durch eine Analyse des Frequenzspektrums eines
akustisch angeregten, einseitig eingespannten und beschichteten Biegebalkens in
Abhingigkeit eines duBeren Magnetfeldes (Abbildung 30). Ein Netzwerkanalysator (HP
4195 A) liefert in einem Frequenzband die Anregungsspannung fiir einen Lautsprecher.
Gleichzeitig wird dieses Signal als Referenzsignal im Netzwerkanalysator genutzt. Die
Schwingung des Biegebalkens wird iiber ein Laservibrometer (PI) erfaf3t, welches das
gemessene Signal an den Netzwerkanalysator liefert. Auf diese Weise konnen
Resonanzfrequenzen des Schicht-Substrat-Verbundes untersucht werden.

Die Anderung der Eigenfrequenz im Magnetfeld ist mit der Anderung des
Elastizitatsmodules der Schicht (AEf) nach Formel (35)'°® verkniipft;

Ed|(f.)
A, = B (—H-j -1 (3%)
4 3df[ Sro }
wobei Es und ds den Elastizititsmodul und die Dicke des Substrates, dr die

Schichtdicke, o und fiz die Frequenz des schwingenden Balkens ohne und mit
angelegtem Magnetfeld bezeichnen.

198 K Mackay, private Mitteilung, 1998
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Abbildung 306: Meflaufbau zur Bestimmung des AE-Effektes. Das Frequenzspektruin eines akustisch
angeregten Schwingers wird mit Hilfe eines Netzwerkanalysators und eines Laservibrometers aufgenom-
men. Ans der magnetfeldabhiingigen Anderung der Resonanzfrequenz 16t sich der AE-Effekt berechnen.

Zur Bestimmung von Absolutwerten des Elastizititsmoduls diinner Schichten kénnen
verschiedene Verfahren verwendet werden. In der vorliegenden Arbeit wurde vor-
. wiegend das Nanoindentationsverfahren benutzt (Abbildung 31).'” Bei diesem
Verfahren wird eine pyramidenformige Indenterspitze in das zu priifende Material
geprefit. Dabei wird die Last P und die Auslenkung w wihrend des Be- und Entlastens
aufgezeichnet. Der kombinierte Elastizitatsmodul von Indenter und Probe, E', ergibt
sich aus:

= (36)

wobei A, die projizierte Kontaktfliche und dP/dw die Steigung der Last-
Auslenkungskurve bei beginnender Entlastung bezeichnen.
Der Elastizitdtsmodul E der Probe errechnet sich aus:

(7

mit dem Indentermodul E;, dem kombinierten Elastizitdtsmodul von Indenter und Probe
E und der Poissonzahl v. Wird ein Schicht-Substrat-Verbund mit dem Nanoindenta-
tionsverfahren untersucht, muf3 beachtet werden, dal der gemessene Elastizititsmodul E
eine komplexe Grofle ist, die aus der lokalen, mittleren Reaktion des Substrates und der

1% Mencik et al. 1996, Mencik et al. 1997
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Schicht resultiert. Der gemessene Elastizitditsmodul kann zwischen dem Schicht-
elastizitdtsmodul fiir sehr kleine Eindringtiefen bis zum Substratelastizitatsmodul fiir
Eindringtiefen, die groBer als die Schichtdicke sind, variieren. Um den tatséchlichen
Elastizititsmodul der Schicht zu erhalten, ist es notig, eine Reihe von Messungen
durchzufiihren, bei denen die Eindringtiefe und die Last variiert werden. Dann werden
die gemessenen Werte auf die Eindringtiefe Null extrapoliert. Es ist zu beachten, daf3
auch die Oberflichenbeschaffenheit, insbesondere die Rauhigkeit der Probe, einen
EinfluB} auf die Genauigkeit der MeBwerte hat. Abbildung 32 zeigt die REM-Aufnahme
eines Indentereindrucks in eine (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschicht.

. Indenterspitze

Schicht

Substrat

B w

Abbildung 31: Nanoindentationsverfahren: a) Be- und Entlastungskurve. Die mit der Indenterspitze
aufgebrachte Last P ist iiber dem Weg w aufgetragen. Die Steigung dieser Kurve bei beginnender
Entlastung ist ein MaB fiir den Elastizitdtsmodul des Schicht-Substrat-Verbundes; b) Die Indenterspitze
dringt in eine Schicht der Dicke d; ein. Dabei legt sie den Weg w zuriick.

Abbildung 32: REM-Aufnahme der durch einen Indentereindruck entstandenen Vertiefung in einer
(TbFe/FeCoBSi ) x 70 Viellagenschicht,
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3.2.3.3 Frequenzabhiingiges Verhalten von Schicht-Substrat-Verbunden

Das frequenzabhingige Verhalten von Schicht-Substrat-Verbunden wurde mit dem in
Abbildung 33 schematisch dargesteliten Aufbau gemessen. Eine magnetostriktive
Membran wird auf einer Halterung befestigt und in einen kleinen Elektromagneten zur
Erzeugung radialer Wechselmagnetfelder eingebaut. Uber einen Frequenzgenerator und
einen Verstirker wird der Elektromagnet angesteuert. Zur Aufrechterhaltung einer
konstanten Magnetfeldstirke bei steigender Frequenz ist es notwendig, die
Ausgangsspannung am Frequenzgenerator nachzuregeln. Die frequenzabhingige
Auslenkung der Membran wird iiber ein Laservibrometer ausgelesen.

Abbildung 33: Schematische Darstellung des Mefaufbaus zur Bestimmung des frequenzabhingigen
Verhaltens magnetostriktiver Membranen; 1) Frequenzgenerator, 2) Verstirker, 3) Elektromagnet zur
Erzeugung radialer Magnetfelder, 4) magnetostriktive Membran, 5) Laser, 6) Laservibrometer, 7)
Oszilloskop.
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4 Ergebnisse

4.1 Einlagenschichten

Im folgenden werden die Ergebnisse der Schichtentwicklung im Bereich einlagiger
magnetischer Schichten dargestellt. Diese sollen einerseits als Grundlage fiir die
Entwicklung von Viellagenschichten dienen, andererseits aber auch als einlagige
Schichten optimale Werte erzielen. Damit dienen sie erstens als BeurteilungsmaBstab
fir die Viellagenschichten und kénnen zweitens selbst fir Anwendungen genutzt
werden, falls die Anwendung keine Viellagenschicht erfordert oder erlaubt.

4.1.1 Hochmagnetostriktive Schichten auf Seltenerdmetall-Ubergangsmetallbasis

Die Entwicklung hochmagnetostriktiver einlagiger Schichten basiert auf den
Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Legierungen. In der vorliegenden Arbeit werden vor
allem amorphe TbsFegso-Schichten untersucht. Die Schichten werden mit unter-
schiedlichen Leistungen abgeschieden: fiir Viellagenschichten werden relativ niedrige
Abscheideraten benotigt. Eine Sputterleistung von 150 W und eine Biasspannung von
220 V fiihrten bei einem TbFe-Target zu einer Beschichtungsrate von ca. 1,7 nm/s. Die
genannten Beschichtungsparameter fithren aber nicht unbedingt zu einem Optimum im
magnetostriktiven Verhalten der einlagigen Schichten.

4.1.1.1 Zusammensetzung, Struktur und mechanische Eigenschaften

Beim Magnetronsputterverfahren kann es zu Unterschieden zwischen der chemischen
Zusammensetzung des Targetmaterials und der abgeschiedenen Schichten kommen. Die
Schichten werden im folgenden mit ihrer Sollzusammensetzung bezeichnet.

Alle ohne zusitzliche Heizung abgeschiedenen TbaoFeso-, (TbsoDyro)szFess- und
SmyoFeso-Schichten hatten eine amorphe Struktur. Abbildung 34 zeigt ein Rontgen-
diffraktogramm einer TbaoFeso-Schicht (150 W, 220 V Bias, d = 1,6 um): es sind keine
kristallinen Rontgenreflexe zu erkennen. Eine kristalline Struktur erscheint im
Rontgendiffraktogramm erst nach einer Gliithung der Schicht bei 500°C (Abbildung 35).
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Abbildung 34: Rontgendiffraktogramm einer TbsoFeq-Schicht (150 W, 220 V Bias, d = 1,6 um). Es sind
keine Rontgenreflexe erkennbar.
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Abbildung 35: Rontgendiffraktogramm einer TbyoFeg-Schicht (150 W, 220 V Bias, d = 1, 6 um) nach
einer Glithung bei 500°C (60 min). Es sind die Reflexe {022}, {113} und {333} von TbFe, erkennbar.

Abbildung 36 zeigt die temperaturabhingige Auslenkung eines einseitig eingespannten
Silizium-Biegebalkens, der auf der Oberseite mit TbsoFeso beschichtet ist. Die
Auslenkung kommt durch Bimetallspannungen, thermisch induzierte Entspannungs-
effekte und magnetostriktive Effekte zustande. Die Kurve #ndert sowohl beim
Aufheizen, als auch beim Abkiihlen bei ca. 150°C ihre Steigung. Dieser Effekt kann
durch den Ubergang zwischen dem ferromagnetischem und dem paramagnetischem
Zustand bei der Curietemperatur und der damit verbundenen Magnetostriktion erklirt
werden. Bei 275°C durchlduft die Kurve einen Wendepunkt. Dies deutet darauf hin, da3
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innere Spannungen des Materials abgebaut werden. Die Steigungen der Kurve sind
beim Aufheizen und Abkiihlen unterschiedlich, dieses Verhalten spricht ebenfalls fiir
eine Anderung der Struktur der Schicht durch die Gliihung.

50 100 150 200 250 300
T/°C

Abbildung 36: Die temperaturabhiingige Anderung der Auslenkung z eines TbyoFeg-Siliziumsubstrat-
Verbunds (TbFe: 150 W, 220 V Bias, d = 2,1 pm, ds= 200 pm) beim Aufheizen auf ca. 350°C (Heizrate
ca. 5 K/min) und anschlielendem Abkiihlen (Kiihirate ca. 5 K/min) auf Raumtemperatur, Wihrend der
Glithung war ein Magnetfeld von ca. 75 mT angelegt.

Auf Siliziumsubstrate abgeschiedene TbsoFego-Schichten (150 W, 220 V Bias) befin-
den sich nach der Herstellung unter Druckeigenspannungen der GroBenordnung
150 MPa. Eine Anderung dieser Schichteigenspannungen kann durch eine Glith-
behandlung erfolgen. Nach einer Glithung bei ca. 250°C (45 min) befinden sich die
Schichten im Zugspannungszustand.

Aus Nanoindentationsversuchen ergeben sich die in Tabelle 4 aufgefiihrten elastischen
Konstanten fiir unterschiedliche Seltenderdmetall-Ubergangsmetall-Schichten. Fiir alle
Schichten wird eine Querkontraktionszahl von 0,3 angenommen.

60,8 bis 88,4

67,6 bis 88,3

54,6 bis 64,3

Tabelle 4: Aus Nanoindentationsversuchen ermittelte elastische Konstanten fiir unterschiedliche
Seltenerdmetali-Ubergangsmetallschichten (d = 2 bis 4 pum) auf Si-Substraten.
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4.1.1.2 Magnetisierung

Bedingt durch ihre Struktur, haben amorphe TbsoFeg-Schichten eine kleinere
Sattigungsmagnetisierung als  kristalline TbsFeso-Schichten. Die magnetischen
Hysteresen einer ungeglithten und einer bei 275°C (15 min) geglithten TbsoFego-Schicht
(150 W, 220 V Bias, d = 1,0 um) sind in Abbildung 37 dargestellt. Die Messungen
erfolgen jeweils parallel bzw. senkrecht zur Schichtebene. Aus der Abbildung geht
hervor, daB die ungegliihte Schicht eine senkrechte Anisotropie besitzt, wihrend bei der
gegliithten Schicht die Magnetisierung in der Schichtebene liegt. Dies ist durch einen
verianderten Spannungszustand in der Schicht nach der Glilhung zu erkliren. Die
Glithung fiihrt neben einer Steigerung der Permeabilitit zu einer Erhohung der
Koerzitivfeldstirke poHe von 9,4 mT auf 15,6 mT. Die Sattigungspolarisation dieser
TbaoFego-Schichten liegt bei paralleler Messung zwischen 0,35 und 0,39 T.

T T T T T

0,3 | —a— ungegliiht, parallel
+ —o— ungeglitht, senkrecht
| —e—275°C, parallel
—o—275°C, senkrecht

MM/T

0,4 0,2 0,0 0,2 0.4
B H., /T

Abbildung 37: Verlauf der magnetischen Polarisation einer Thy,Feg-Schicht (150 W, 220 V Bias, d =
1,0 um) vor und nach einer Glithung bei 275°C (15 min). Die Messungen erfolgten parallel und senkrecht
zur Schichtebene.

Abbildung 38 zeigt die magnetische Hysterese einer SmyoFego-Schicht (150 W, 100 V
Bias, d = 2,2 um). Die Sittigungspolarisation betragt 0,62 T, bei einer Sittigungs-
feldstarke von peHg=100 mT. Die im Vergleich zu TbsoFes-Schichten hohere
Sattigungspolarisation erkldrt sich aus der parallelen Kopplung zwischen den
magnetischen Momenten der Sm- und Fe-Atome. Die Schicht hat eine isotrope leichte
Ebene, die Koerzitivfeldstiarke poHc betrégt bei paralleler Messung 13,5 mT.
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Abbildung 38: Maguetische Hysierese einer SmyoFeg-Schicht (150 W, 100 V Bias, d = 2,2 pm) fiir
unterschiedliche MefBrichtungen.

4.1.1.3 Dominenstruktur

Die Doménenstruktur einer TbagFego-Schicht (150 W, 220 V Bias, d = 1,2 pm) ist in
Abbildung 39 dargestellt. Die Aufnahme an der vom Autor hergestellten Probe wurde
freundlicherweise von Prof. Dr. M. Wuttig, University of Maryland, USA, mit der
Methode der magnetischen Rasterkraftmikroskopie (MFM) erstellt. Links ist die
Topographie der Probe zu erkennen, in diesem Fall eine sehr glatte Oberflache, da der
Film auf einem Siliziumwafer abgeschieden wurde. Rechts ist die magnetische Struktur
der Probe zu erkennen. Die Doménen sind streifenformig, diese Struktur ist typisch fir
Schichten mit einer senkrechten Anisotropie. Fiir TbDyFe-Schichten werden dhnliche
Domiinenstrukturen beobachtet.'!°

10 513 1995
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Abbildung 39: MFM-Aufnahme der Doménenstruktur einer TbsFeso-Schicht (150 W, 220 V Bias, d =
1,2 pm). Links Topographie, rechts magnetisches Bild.'"!

4.1.1.4 Magnetostriktion

Im folgenden wird der Verlauf der Magnetostriktion bzw. des magnetoelastischen
Kopplungskoeffizienten iiber der dufleren Magnetfeldstirke anhand unterschiedlicher
TbaoFeso-Schichten diskutiert. Abbildung 40 zeigt einen Vergleich der magneto-
striktiven Hysteresen von TbasoFeg-Schichten, die mit (300 W, 190 V Bias) bzw.
(150 W, 220 V Bias) hergestellt werden. Die mit 300 W Sputterleistung abgeschiedene
Schicht zeigt bei paralleler Messung einen sehr hohen magnetoelastischen
Kopplungskoeffizienten von b = -50 MPa, wéhrend die mit 150 W hergestellte Schicht
lediglich -35 MPa erreicht. Die Form der magnetostriktiven Hysterese ist bei beiden
Schichten &hnlich, nach einem Bereich, in dem der magnetoelastische
Kopplungskoeffizient linear ansteigt, kommt es bei ca. 0,3 bis 0,4 T zu einem
Abflachen der Kurve. Die Sittigung wird fiir beide Schichten erst bei Feldstirken poHeq
grofer als 0,6 T erreicht.

"1 Die MFM-Aufnahme wurde von Prof. Dr. M. Wuttig, University of Maryland, USA, erstellt.
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Abbildung 40: Vergleich des magnetostrikiiven Verhaliens einer mit (300 W, 190 V Bias, d = 2,8 um)
und einer mit (150 W, 220 V Bias, d = 1 um) gesputterten ThsoFes-Schicht. Die Messungen erfolgten
Jjeweils parallel und senkrecht in der Schichtebene,

Das magnetostriktive Verhalten einer mit der Hochfrequenzsputtermethode herge-
stellten TbagFego-Schicht ist in Abbildung 41 dargestellt. Diese Schicht besitzt den
hochsten in der vorliegenden Arbeit gemessenen magnetoelastischen Kopplungs-
koeffizienten: bs = -35,8 MPa (bei poHex=0,6 T). Die Schicht ist durch einen steilen
Anstieg der Magnetostriktion bei kleinen dufleren Magnetfeldstirken gekennzeichnet.
Das magnetostriktive Verhalten einer SmyoFego-Schicht (150 W, 100 V Bias) ist in
Abbildung 42 fiir Messungen parallel und senkrecht in der Schichtebene wieder-
gegeben. Da die Werte des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten in beiden
MeBrichtungen mit 19,5 MPa gleich hoch sind, kann man auf eine isotrope leichte
Ebene schlieBen. Die Koerzitivfeldstirke poHc betrigt ca. 13 mT. Die Magnetostriktion
miindet bei ca. 0,2 T in die Sittigung ein.
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Abbildung 41: Verlauf des magnetoclastischen Kopplungskoeffizienten einer mit dem
Hochfrequenzsputterverfahren hergestellten ThoFeg-Schicht (300 W HF, d = 4 yum) in Abhiingigkeit des
externen Magnetfeldes. Die Messungen erfolgten parallel und senkrecht in der Schichtebene.
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Abbildung 42: Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten einer SmyoFes,-Schicht (150 W,
100 V Bias, d = 2,2 ym) fiir parallele und senkrechte Messungen in der Schichtebene.

Abbildung 43 zeigt das magnetostriktive Verhalten einer TbasgFego-Schicht (300 W,
190 V Bias) nach einer Glithung bei 250°C (45 min). In der Abbildung ist der aus den
MeBwerten der parallelen und senkrechten Messung berechnete magnetoelastische
Sattigungskopplungskoeffizient bs tber der 4duBeren Feldstirke aufgetragen. Das
magnetostriktive Verhalten der gegliihten Probe ist im Gegensatz zur ungeglithten
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Schicht isotrop in der Ebene: der magnetoelastische Kopplungskoefﬁziént ist fur beide
MeBrichtungen gleich groB. Die Glithung fiihrt weiterhin zu einer Erhohung der
Koerzitivfeldstirke poHc der magnetostriktiven Schicht auf 15 mT. Der Verlauf des
magnetoelastischen Sattigungskopplungskoeffizienten ist in zwei Bereiche aufgeteilt:
erniedrigt man die Magnetfeldstirke poHex von +80 mT ausgehend, sinkt der Wert des
magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten kontinuierlich bis auf Null beim Erreichen
der Koerzitivfeldstirke. Bei einer weiteren Erniedrigung des Feldes kommt es zu einem
sprunghaften Anstieg der Magnetostriktion. Bei ca. -20 mT geht die Kurve wieder in
den Bereich der kontinuierlichen Anderung des magnetoelastischen Kopplungs-
koeffizienten iiber.
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Abbildung 43: Verlauf des magnetoelastischen Sattigungskopplungskoeffizienten einer TbFes-Schicht
(300 W, 190 V Bias, d = 1,1 um) nach einer Glithung bei 250°C (45 min).

Die Temperaturabhingigkeit der Magnetostriktion zeigt Abbildung 44 anhand der
Magnetostriktionskurven einer TbsoFego-Schicht bei paralleler Messung. Die Werte der
Magnetostriktion bei einer dueren Feldstirke poHex = 0,6 T sind in Abbildung 45 als
Funktion der Temperatur dargestellt. Von der Magnetostriktion bei Raumtemperatur
ausgehend, sinkt sowohl der Sattigungswert der Magnetostriktion als auch die
magnetostriktive Suzeptibilitit mit zunehmender Temperatur. Wihrend bei einer
Temperatur von 90°C noch eine positive Magnetostriktion zu verzeichnen ist, hat die
Magnetostriktion bei 100°C das Vorzeichen gewechselt. Daraus 148t sich schlieBen, da3
die Curietemperatur der TbaoFeg-Schicht iiberschritten wurde. Aus Abbildung 45 148t
sich eine Curietemperatur von ca. 90°C abschitzen. Da das Eisen, das in der Schicht zu
einem hohen Anteil enthalten ist, eine sehr viel hohere Curietemperatur besitzt, ist es im
ferromagnetischen Zustand und kann daher zu der beobachteten negativen
Magnetostriktion fiihren. Wiederholt man dieses Experiment an der gleichen Schicht
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nach einer Glithung bei 250°C (10 min), findet man den Vorzeichenwechsel bei einer
hoheren Temperatur, das heilt, die Glithung fitht zu einer Erhohung der
Curietemperatur der TbsoFego-Schicht auf ca. 130°C.

A I w.E.

Abbildung 44: Magnetostriktion einer TbsoFes-Schicht (150 W, 220 V Bias, d = 3 pm) bei paralleler
Messung in Abhéingigkeit der Temperatur.
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Abbildung 45: Temperaturabhiingigkeit der Magnetostriktion einer TbyFes-Schicht (150 W, 220 V
Bias, d = 3 um), parallele Messung. Aus dem Verlauf der Mefiwerte kann die Curictemperatur Te
abgeschitzt werden. Die gefiillten Quadrate stellen die erste Messung, die offenen Kreise die zweite
Messung der Probe dar. Die Haltezeit betrug fiir jeden MeBpunkt ca. 30 min,
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4.1.1.5 Magnétowiderstand

Der Magnetowiderstandseffekt zweier unterschiedlicher TbsoFego-Schichten ist in
Abbildung 46 dargestellt. Bei einer duBeren Magnetfeldstiarke poHex von 0,4 T betrégt
die GroBe des Effektes fiir beide Schichten ca. 0,15 %. Der Anstieg des Effektes bei
kleinen Magnetfeldstirken ist bei der mit der Hochfrequenzsputtermethode
hergestellten Schicht héher. Ebenso miindet diese Schicht frither in die Sittigung ein.

015 - —a—Tb, Fe,; 300WHF, d=4pm .
—o—Tb,Fe.: 300 W, 190 V Bias, d = 2,8 gm r_.’
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Abbildung 46: Magnetowiderstandseffekt zweier TbsoFes-Schichten, die mit unterschiedlichen Sputter-
bedingungen hergestellt wurden.''

4.1.2 Ferromagnetische Schichten

Kristalline Schichten, die eine hohe Sittigungsmagnetisierung aufweisen, kénnen im
System Fe-Co hergestellt werden (vgl. Kapitel 2.2.1). Amorphe Schichten zeigen im all-
gemeinen ein "weichmagnetischeres" Verhalten als vergleichbare kristalline Schichten,
da strukturbedingt die Kristallanisotropie wegfillt. Allerdings 148t sich bei amorphen
Legierungen nur eine geringere Sittigungsmagnetisierung erreichen als bei kristallinen
Legierungen. Die hier untersuchten Legierungen sind FesoCoso, Fes7C013B14S11, CogoBao
und C058F64Mn1B125i15.

12 Die Messung des Magnetowiderstandseffektes an den beiden dargestellten Schichten, die vom Autor
hergestellt wurden, wurde am Institut NCSR Demokritos, Athen, Griechenland, von Prof. Dr. D. Niarchos
durchgefiihrt.
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4.1.2.1 Zusammensetzung, Struktur und mechanische Eigenséhaften

Alle einlagigen Fe- und FesoCoso-Schichten wiesen nach der Herstellung eine kristalline
Struktur auf. In Abbildung 47 ist das Rontgendiffraktogramm einer FesoCoso-Schicht
dargestellt. Es ist eine Intensitétsspitze bei 45° zu sehen, die {110}-Ebenen zugeordnet
werden kann. Feg;Co18B14Si;-Schichten zeigen im Rontgendiffraktogramm ebenfalls
Rontgenreflexe (Abbildung 48), obwohl dieses Material nach der Literatur amorph sein
sollte. Diese Angaben beziehen sich jedoch auf durch das "melt-spinning"-Verfahren
hergestellte amorphe Bander. Beim Sputtern kommt es oft zu Unterschieden zwischen
der Zusammensetzung des Targets und den daraus hergestellten Schichten (vgl. Tabelle
5). Ursachen hierfur sind beispielweise unterschiedliche Sputterraten der chemischen
Elemente eines Legierungstargets, das Adsorptions- und Desorptionsverhalten sowie
Riicksputtereffekte an der Substrat- bzw. Schichtoberfliche. In den Feg;Co1sB14Sii-
Schichien ist der gemessene Anteil der Metalloide B und Si mit ca. 10% zu gering, um
eine amorphe Struktur zu erhalten.

FesoCoso Feq39Cos1,1

Fes7Co18B14S1; Feg9,6C020,5B9,6S103

~ Tabelle 5: Zusammensetzung von Targetmaterialien und daraus hergestellten Schichten.
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Abbildung 47: Réntgendiffraktogramm einer FesoCoso-Schicht (200 W HF, d= 0,8 pm).
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Abbildung 48: Réntgendiffraktogramm einer Fes;Co;sB) 48i;-Schicht (350 W HF, d = 1,2 pm). Es sind
zwei Rontgenreflexe erkennbar, die sich o-Fe-Kristalliten znordnen lassen.

Rontgenbeugungsuntersuchungen an CogoBz2o-Schichten ergeben, daB diese Schichten
eine amorphe Struktur besitzen (Abbildung 49).
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Abbildung 49: Rontgendiffraktogramm einer amorphen CogoBao-Schicht (350 W HF, d = 0,9 um). Es
sind keine Rontgenreflexe vorhanden.

Die in diesem Kapitel besprochenen ferromagnetischen Schichten auf Si-Substraten
konnen nach der Herstellung unter Druck- oder Zugeigenspannungen stehen. Dies ist
von der Temperaturbelastung der Probe wéhrend des Sputtervorgangs abhéngig.
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Tabelle 6 zeigt die mit dem Nanoindentationsverfahren gerhessenen Werte des
Elastizititsmoduls von in der vorliegenden Arbeit hergestellten ferromagnetischen
Schichten, die Querkontraktionszahl wird mit 0,3 angenommen.

Tabelle 6: Elastische Konstanten ferromagnetischer Schichten (Dicke ca. 1 um) auf Si-Substraten, die
aus Nanoindentationsversuchen ermittelt wurden.

4.1.2.2 Magnetisierung

Der Verlauf der magnetischen Polarisation iiber der duBeren Magnetfeldstirke ist fiir
eine mit 150 W hochfrequenzgesputterte Fe-Schicht in Abbildung 50 dargestellt. Die
Sattigungspolarisation der Schicht betragt 2,1 T, bei einer Sittigungsfeldstirke poHs
von ca. 70 mT. Die Schicht weist eine Koerzitivfeldstirke poHc von 2 mT auf. Bei der
Fe-Schicht, ebenso bei den weiteren hier untersuchten ferromagnetischen Schichten,
liegt die leichte Magnetisierung in der Schichtebene. Die mit einer Hochfrequenz-
leistung von 200 W hergestellten FesoCoso-Schichten (Abbildung 51) zeigen eine
Sattigungspolarisation von 2,3 T. Die Sattigungsfeldstirke poHg betrigt ca. 250 mT, die
Koerzitivfeldstiarke poHc 10,5 mT.
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Abbildung 50: Magnetische Hysterese einer Fe-Schicht (150 W HF, d=2,2 pm), paraliele Messung,
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moH /T

Abbildeng 51: Magnetische Hysterese einer FesoCoso-Schicht (200 W HF, d = 1 um), parallele
Messung,

Abbildung 52 zeigt den Verlauf der magnetischen Hysterese einer Fes7Co018B14Si;-
Schicht (350 W HF). Die Sittigungspolarisation von 1,9 T wird bei einer Sittigungs-
feldstirke uoHs von ca. 130 mT erreicht, die Koerzitivfeldstirke poHc betrigt ca. 7 mT.
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Abbildung 52: Magnetische Hysterese einer Fes;Co15B;4Si;-Schicht (350 W HF, d = 1,2 um), parallele
Messung,

Der Verlauf der magnetischen Hysterese einer amorphen CogoBao-Schicht (200 W HF)
ist in Abbildung 53 dargestellt. Die Schicht zeigt - im Vergleich zu den bisher
untersuchten Schichten - ein sehr weichmagnetisches Verhalten: die Sattigungspolari-
sation betrigt ca. 1,0 T, bei einer Sittigungsfeldstirke von ca. 7,5 mT. Die Koerzitiv-
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feldstarke poHc betrigt ca. 0,15 mT. Abbildung 54 zeigt den EinfluB einer &uBeren
mechanischen Spannung auf die Magnetisierungskurve einer CogoBao-Schicht
(350 W HF). Durch die auf das negativ magnetostriktive Material einwirkende
Zugspannung erhoht sich die Permeabilitit in der MeBrichtung und die Sattigungs-
feldstiarke poHs wird auf 2 mT reduziert.

1,0 F T T T

0,5 -
l—
=~ 00} -
EO
=

0,5 |- -

j
-1,0 : 1 N 1 L -
-10 5 0 5
M H, /[ mT

10

Abbildung 53: Verlauf der magnetischen Polarisation einer CogoB,o-Schicht (200 W HF, d= 1,3 um) bei

paralleler Messung,
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Abbildung 54: Abhingigkeit der Magnetisierung einer CogoB,o-Schicht (350 W HF, d = 1 um) von einer
dufleren mechanischen Spannung,
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4.1.2.3 Dominenstruktur

Der in Abbildung 55 dargestellte Magnetisierungsprozef3 einer FesoCoso-Schicht (200 W
HF) kann in drei Bereiche unterteilt werden: die Nukleation von Doménen, das
Wachstum der Dominen durch Wandbewegungen und die Rotation der magnetischen
Momente in die Richtung des angelegten Feldes. Die Doménenstrukturen in Abbildung
56 (a-k) gehoren zu den in Abbildung 55 markierten Punkten auf der Magnetisierungs-
kurve.! Die Dominenstrukturen wurden, nachdem die Sittigung der Schicht bei
negativen Magnetfeldstiarken erreicht wurde, bei sinkenden duBeren Magnetfeldstirken
aufgenommen (siehe Kapitel 3.2.2.2). Im ersten Bereich der Magnetisierungskurve wird
bei sinkender externer Magnetfeldstirke der magnetische Zustand der Probe zunehmend
heterogen. Dies zeigt sich an der zunehmenden Dichte der in Abbildung 56 (a-d)
erkennbaren Wellenstrukturen. Die Magnetisierungsrichtung liegt senkrecht zur
beobachieien Wellenfroni. Da eine langreichweitige Periodizitit nicht erkennbar ist, 148t
sich schliefen, dal der Magnetisierungsprozef3 uneinheitlich ablauft. Eine Nukleation
von Doménen wird bei einer Feldstarke von 15,9 mT beobachtet. Charakteristisch fiir
die Dominen ist, daB sie von Domédnenwinden umschlossen werden, deren
Orientierung in allen Richtungen der Ebene liegen. Da die Doménenwinde in
einlagigen Schichten immer parallel zu der magnetisch leichten Richtung liegen, zeigt
Abbildung 56 (e-i), daB die Anisotropie in der Schicht kurzreichweitig ist und von Ort
zu Ort variiert. Das Wachstum der Doménen ist mit einer weiteren Nukleation neuer
Doménen verbunden. Sobald die Wandbewegungsprozesse abgeschlossen sind, kommt
es zu einer Rotation der magnetischen Momente in die Richtung des duBieren Feldes.
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Abbildung S55: Magnetisierung einer 9 nm dicken FesyCoso-Schicht (200 W HF). Der
Magnetisierungsprozefs 148t sich in drei Bereiche aufteilen. Die Buchstaben bezeichnen die Punkte auf
der Hystereseschleife bei denen Doméinenuntersuchungen vorgenommen wurden.

'3 Die Doménenuntersuchungen an den vom Autor hergestellten Schichten wurden von Prof. Dr. H. D.
Chopra an der Buffalo State University in New York, USA durchgefiihrt,
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Abbildung 56: Dominenstrukturen bei der Ummagnetisierung einer FesqCoso-Schicht (200 W HF,
d =9 nm), vgl. Abbildung 55. Die Breite einer Aufnahme entspricht 350 ym.

4.1.2.4 Magnetostriktion

Magnetostriktive Hystereseschleifen von Fe-, FesoCoso- und Feg7C018B14Sii-Schichten
sind in den Abbildungen 57 bis 59 dargestellt. Die Fe-Schicht (150 W HF) zeigt negativ
magnetostriktives Verhalten. Eine FesoCoso-Schicht (200 W HF) zeigt bei paralleler
Messung einen magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten von ca. -20 MPa bei einer
Sattigungsfeldstirke poHs von ca. 280 mT. Die Koerzitivfeldstirke poHc betrigt ca.
9 mT. Bei paralleler Messung wird von einer Fes7C013B14Si;-Schicht (350 W HF) ein
magnetoelastischer Kopplungskoeffizient von -11,9 MPa erreicht. Bei dieser Schicht
betragt die Sattigungsfeldstirke 160 mT. Die Koerzitivfeldstéirke ist bei dieser Messung
nicht auflésbar. Sowohl bei der FesoCoso-Schicht, als auch bei der Feg7C018B14Si;-
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Schicht hat der magnetoelastische Kopplungskoeffizient bei paralleler und senkrechter
Messung das gleiche Vorzeichen.

-b / MPa

l‘IOHeXt I'T

Abbildung 57: Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten einer Fe-Schicht (150 W HF,
d=22 pm) in Abhiingigkeit der externen Magnetfeldstirke bei Messungen parallel und senkrecht in der
Schichtebene.
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Abbildung 58: Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten einer FesoCoso-Schicht (200 W
HF, d = 1 um) in Abhéngigkeit der externen Magnetfeldstirke bei Messungen parallel und senkrecht in
der Schichtebene.
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Abbildung 59: Verlauf des magnetoclastischen Kopplungskoeffizienten einer Feg;Co,3B145i;-Schicht
(350 W HF, d = 1,2 pm). Das duflere Feld wurde parallel bzw. senkrecht in der Ebene angelegt.

CogoB2o-Schichten zeigen ein negativ magnetostriktives Verhalten. Wie Abbildung 60
verdeutlicht, betrigt der magnetoelastische Kopplungskoeffizient in paralleler MeB-

richtung 1,3 MPa bei einer Sittigungsfeldstirke poHs von ca. 20 mT.

-b / MPa

0,0

0,5

. /L

-100 -50 0
BoH I mT

50

100

150

Abbildung 60: Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten einer CogoBoo-Schicht (200 W

HF, d = 1,3 um) in Abhéngigkeit der externen Magnetfeldstiirke, parallele Messung,

Abbildung 61 zeigt die Temperaturabhangigkeit der Magnetostriktion einer FesoCoso-
Schicht, die auf ein Molybdédn-Substrat abgeschieden wurde. Bei einer Temperatur von
500°C sinkt die Magnetostriktion der Schicht auf den halben Wert, den sie bei
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Raumtemperatﬁr zeigte. Aus dem Verlauf der MeBwerte 148t sich schlieBen, daB die
Curietemperatur der Schicht deutlich oberhalb von 600°C liegt. Der Literaturwert'*
betrdgt ca. 980°C.
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Abbildung 61: Temperaturabhingigkeit der Magnetostriktion einer FesoCos-Schicht (200 W HF,
d = 0,8 um) auf einem Molybdin-Substrat.

4.1.2.5 Magnetowiderstand

Der anisotrope Magnetowiderstandseffekt einer FesoCoso-Schicht (200 W HF) ist in
Abbildung 62 dargestellt. Die Widerstandsinderung betrigt bei paralleler Messung in
der Sittigung ca. 0,67 %, bei senkrechter Messung ca. 0,11 %. Der Verlauf des
Magnetowiderstandseffektes und der Magnetostriktion einer FesoCoso-Schicht (vgl.
Abbildung 58) sind sehr dhnlich, jedoch ergibt sich bei der senkrechten Messung der
beiden Effekte ein unterschiedliches Vorzeichen.

14 Trémolet de Lacheisserie 1993
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Abbildung 62: Magnetowiderstandseffekt einer FesyCoso-Schicht (200 W HF, d = 0,9 pm), Messungen
parallel und senkrecht in der Schichtebene.

4.2 Viellagenschichten

4.2.1 Theorie hochmagnetostriktiver Viellagenschichten

Das in der vorliegenden Arbeit verfolgte Entwicklungsziel ist, magnetostriktive
Aktorschichten mit einem moglichst hohen magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten
bs zu erhalten, die gleichzeitig eine hohe magnetostriktive Suszeptibilitit dA/dH, eine
geringe Sattigungsfeldstirke poHs und eine geringe Koerzitivfeldstirke poHc erreichen.
Wie aus der Literatur bekannt ist, kann eine Optimierung der gewiinschten
Eigenschaften bei einlagigen Schichten durch die in Kapitel 2.2.1 beschriebenen
Verfahrensweisen erfolgen. Allerdings ist es fiir mikrotechnische Anwendungen
notwendig, eine weitere Verbesserung der Materialeigenschafien zu erzielen. Um die
Eigenschaften eines bereits optimierten Systems - hier einlagige magnetostriktive
Schichten - weiter verbessern zu konnen, ist es notwendig, neue variable GréBen in das
System einzufithren. In dieser Dissertation wird vorgeschlagen, durch Herstellung von
magnetostriktiven Viellagenschichten die unterschiedliche, jeweils optimierte einlagige
Schichten enthalten, diese Systemerweiterung zu erreichen. Durch den Ubergang von
einfachen Legierungsschichten zu Viellagenschichtsystemen erhdlt man neue
Parameter, wie die Art des Zwischenlagenmaterials, die Lagendicken, das Lagen-
dickenverhiltnis, die zur Optimierung des Systems genutzt werden kénnen. Es ist zu
erwarten, daB die Eigenschaften eines optimierten Viellagenschichtsystems die
Eigenschaften seiner einzelnen Bestandteile iibertreffen konnen. Weiterhin kénnten
aufgrund der Viellagenstruktur ginzlich neue Eigenschafien in Erscheinung treten. Ein
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Beispiel fiir ein bereits erfolgreich entwickeltes magnetisches Viellagenschichtsystem
sind GMR-Schichten.'*®

Bei den in Kapitel 2.2.1 beschriebenen hochmagnetostriktiven Seltenerdmetall-
Ubergangsmetall-Legierungen wurde eine Optimierung der magnetostriktiven Eigen-
schaften durch eine geeignete Wahl der chemischen Zusammensetzung und eine
gezielte Einstellung der Mikrostruktur und des Eigenspannungszustandes erreicht. Eine
weitere Reduzierung der Anisotropie in diesen amorphen Legierungen wird durch
Ansitze wie die Dotierung der Legierungen mit Bor untersucht (vgl. S. 25).

Fine andere Moglichkeit der Optimierung des magnetostriktiven Verhaltens diinner
Schichten ergibt sich aus der folgenden Formel (vgl. Formel 8):

H; < % (38)
Danach fiihrt die Erhéhung der Sittigungsmagnetisierung Mg eines magnetostriktiven
Materials unter der Voraussetzung einer konstanten Anisotropie K zu einer Reduzierung
des magnetischen Siitigungsfeldes Hs. Da bei Materialien wie TbFe die Sattigungs-
magnetisierung (vgl. Abbildung 12) bei maximaler Magnetostriktion durch eine
Verdnderung der Stochiometrie nicht erhoht werden kann, ist mit einphasigen amorphen
Schichten des Systems TbFe der beschriebene Ansatz zur Reduzierung der Sittigungs-
feldstarke magnetostriktiver Schichten nicht durchfithrbar. Daher sollen vielmehr
Viellagenschichtsysteme hergestellt werden, die eine Optimierung nach dem in Formel
38 formulierten Ansatz erlauben.
Das zu optimierende Viellagenschichtsystem besteht aus alternierenden Lagen von
hochmagnetostriktiven amorphen Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Legierungen wie
TbFe oder SmFe und weichmagnetischen Werkstoffen, die eine hohe Sittigungs-
magnetisierung aufweisen. Weitere Anforderungen an das Zwischenlagenmaterial sind
eine moglichst geringe Anisotropie bei gleichzeitig moglichst hoher Magnetostriktion.
Fiir derartige Zwischenlagen kommen die in Kapitel 4.1.2 beschriebenen Werkstoffe in
Frage. Fir eine Reduzierung der Sittigungsfeldstirke Hs nach Formel 38 ist es
notwendig, daf3 die Sittigungsmagnetisierung des Viellagenschichtsystems méglichst
hoch ist. Die mittlere Magnetisierung eines Viellagenschichtsystems, My, 148t sich,
unter der Annahme einer linearen Mischungsregel, wie folgt beschreiben:

M, + M,d,

My, = d, +d, (39)

mit der Magnetisierung der hochmagnetostriktiven Lagen Ma und der Zwischenlagen
Mg, bzw. den Lagendicken da und dg. Dabei wird weiterhin angenommen, dal an den
Grenzflachen der Lagen keine Diffusionszone entsteht, die zu einer Verdnderung der
Magnetisierung der Viellagenschicht fiihren koénnte. Bei paralleler magnetischer

15 vgl. z.B. Griinberg 1995
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Kopplung zwischen den beiden Lagenmaterialien addieren sich die Magnetisierungen in
Formel 39, bei antiparalleler Kopplung miissen sie subtrahiert werden. Eine
antiparallele Kopplung der magnetischen Momente der Schichten fihrt zu einem
Kompensationslagendickenverhiltnis, bei dem die mittlere Magnetisierung des
Viellagenschichtsystems gegen Null geht. Der Verlauf der mittleren Magnetisierung
My ist fiir den Fall einer parallelen bzw. antiparallelen Kopplung eines Materials A mit
hoher Magnetisierung und eines Materials B mit niedriger Magnetisierung in Abbildung
63 dargestellt.

Fir ein Viellagenschichtsystem ergibt sich unter der Annahme einer linearen
Mischungsregel ein mittlerer magnetoelastischer Kopplungskoeffizient by

B b,d,+bd;

40
L d,+d, (40)

wobei ba und bg die magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten der beiden Lagen-
materialien bezeichnen. Die Formel fiir den mittleren magnetoelastischen Kopplungs-
koeffizienten by, berticksichtigt die unterschiedlichen Werte des Elastizititsmoduls der
Lagenmaterialien (vgl. Formel 27). Abbildung 63 zeigt eine graphische Darstellung der
in den Formeln 39 und 40 ausgedriickten Abhéingigkeiten fiir eine Schicht A mit einer
niedrigen magnetischen Polarisation und einem hohen magnetoelastischen Kopplungs-
koeffizienten (z.B. TbFe) und einer Schicht B mit einem niedrigen magnetoelastischen
Kopplungskoeffizienten und hoher magnetischer Polarisation (z.B. amorphe
Legierung). Analog zu Formel 40 wird auch fiir die Anisotropie des Gesamtsystems
eine lineare Mischungsregel angenommen.
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Abbildung 63: Theoretischer Verlauf der Sittigungsmagnetisierung Mg und des magnetoelastischen
Kopplungskoeffizienten b in Abhingigkeit des Lagendickenverhéltnisses x einer Viellagenschicht.
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In Abbildung 64 sind der Aufbau eines Viellagenschichtsystems und auftretende
Problemfelder schematisch dargestellt. Das Viellagenschichtsystem besteht aus
alternierend abgeschiedenen Lagen unterschiedlicher magnetischer Materialien auf
einem Substrat. Dabei liegen die Dicken der alternierenden Lagen im
Nanometerbereich. Die aus diesem Schichtaufbau resultierenden Problemfelder sind
Grenzflicheneffekte und magnetische Kopplungsphinomene. Sowohl an der
Grenzfliche zwischen dem Substrat und der diinnen Schicht als auch an den
Grenzflichen zwischen den Lagen sind thermische Spannungen zu erwarten, die aus
den unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten der Schichten sowie des
Substrates entstehen. Die Haftung der Schicht auf dem Substrat ist von diesen
Spannungen abhingig, aber auch vom Bindungstyp des Substrates bzw. des
Schichtmaterials. An den Grenzflichen kann eine Diffusion von Elementen stattfinden,
die zu einer Stérung des viellagigen Schichtaufbaus fiihren kann. Vor allem an der
Oberfliche sind Oxidationseffekte zu beachten. Zwischen den einzelnen magnetischen
Lagen kommt es zu magnetischen Kopplungsphinomenen, wie Austauschkopplung und
Streufeldkopplung. Weiterhin kann es zu einer Bildung von Doménenwinden an den
Grenzflichen der Lagen kommen.

Oxidation
Austauschkopplung = = ,
Streufeldkopplung = =
B ]
Diffusion
Grenzfldchen
Haftung
Substrat: Si, Ti, Mo Diffusion

Therm. Spannung

Abbildung 64: Aufbau cines Viellagenschichtsystems und Problemfelder.

Es ist anzunehmen, daB3 die magnetischen und magnetostriktiven Eigenschaften sowohl
der einzelnen Lagen als auch des Gesamtsystems wesentlich von der Lagendicke der
unterschiedlichen Materialien abhingen. Firr die mittlere Magnetisierung und den
magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten einer Viellagenschicht wurde dies bereits
durch die Formeln 39 und 40 beschrieben. Es existieren neben diesen Abhingigkeiten,
die durch Mischungsregeln zu beschreiben sind, weitere Beziehungen komplexerer Art.
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So kann eine lineare Mischungsregel fiir die mittlere Magnetisiefung einer Viellagen-
schicht nur angenommen werden, wenn es nicht zu einer Bildung von Doménenwéinden
an den Schichtgrenzflachen kommt, die den gewiinschten kollektiven Magnetisierungs-
prozef} in der Viellagenschicht verhindern wiirde. Das heif3t, die Lagendicken miissen
kleiner sein als die Blochwanddicke. Weiterhin ist es fiir einen kollektiven Magneti-
sierungsprozefl notwendig, daB8 die alternierenden Lagen austauschgekoppelt sind. Fiir
die Lagendicken bedeutet dies, daB sie kleiner sein miissen als die ferromagnetische
Austauschlidnge. Untere Grenzen der Lagendicke stellen Grenzdicken dar, die zu einer
Degeneration des Lagenmaterials oder der Viellagenschicht fiihren: beispielsweise muf3
die Lagendicke grofer als die Interdiffusionszone zwischen den Lagen sein; fiir sehr
dinne Lagen kann es zu einer Verdnderung des Lagenmaterials hinsichtlich seiner
Kristallinitdt kommen. Weiterhin besteht ein in Abbildung 65 schematisch dargestellter
Zusammenhang zwischen der Korngrofle eines Materials und seiner Koerzitivfeld-
stirke: amorphe Materialien sind durch eine sehr geringe Koerzitivieldstirke gekenn-
zeichnet, da sie keine Beitrige der Kristallanisotropie zur Gesamtanisotropie haben. Bei
nanokristallinen Materialien kommt es mit steigender KorngréBBe dg zu einer Erhohung
‘der Koerzitivfeldstirke nach einem dx®-Gesetz. '*® Mikrokristalline Materialien zeigen
eine mit zunehmender Komgrofe wieder fallende Koerzitivfeldstirke. Die Erklarung
fiir das weichmagnetische Verhalten nanokristalliner Legierungen liefert das Random-
Anisotropy-Modell: durch eine wechselseitige Beeinflussung von Anisotropieenergie
und der ferromagnetischen Austauschwechselwirkung kann es zu einer Ausmittelung
von lokalen Anisotropien kommen.
4

K=2as @)
Dieser Ausmittelungseffekt beginnt, sobald die Korngrofle kleiner ist als die
ferromagnetische Austauschlinge Lex:

d <I_ == (42)

wobei A die Austauschkonstante bezeichnet. Falls in der Viellagenschicht kristalline |
Materialien verwendet werden, miissen die Lagendicken wiederum kleiner als die
ferromagnetische Austauschlidnge sein.

Zusammenfassend gilt fiir die zu wihlende Dicke der alternierenden Lagen:

dyy <<d <38,L, (43)

wobei dgir die Dicke der Interdiffusionszone, d die Dicke einer Lage, & die
Doménenwanddicke und L. die ferromagnetische Austauschlinge bezeichnen.

116 Herzer 1991, S. 143
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Abbildung 65: Zusammenhang zwischen Koerzitivfeldstirke He und Korngrofie dk eines magnetischen
Materials."’

4.2.2 Zusammensetzung, Struktur und mechanische Eigenschaften

Die Struktur von Viellagenschichten wird von den unterschiedlichen Lagenmaterialien,
den Sputterbedingungen und thermischen Nachbehandlungen bestimmt. AES-Tiefen-
profile (vgl. Kapitel 3.2.1.2) erlauben Aussagen iber die Viellagenstruktur und das
Vorhandensein bzw. den Grad einer durch Diffusion verursachten Durchmischung der
Lagen. Abbildung 66 zeigt eine in-situ Sekundirelektronenaufnahme eines durch das
Sputtern auf die rotierende Probe entstandenen flachen Kraters in der Schichtoberflache.
Die alternierenden Lagen sind aufgrund des sehr flachen Einfallswinkels beim Sputtern
sehr stark aufgefichert und daher anhand unterschiedlicher Graustufen, die aus den
unterschiedlichen Sekundirelektronenkoeffizienten resultieren, erkennbar. Werden an
solchen Sputterkratern AES-Elementverteilungsaufnahmen erstellt, erhilt man sehr gute
qualitative Aussagen iiber das Diffusionsverhalten unterschiedlicher Elemente in den
Viellagenschichten. In Abbildung 67 ist die Verteilung des Sauerstoffs in einer (4,5 nm
TbFe / 10 nm Fe) x 122 Viellagenschicht nach einer Glithung bei 480°C (15 min)
erkennbar. Wiahrend der Sauerstoff bei der ungeglithten und der bei 275°C (15 min)
geglihten Probe nur an der Oberfliche nachweisbar ist, zeigt die AES-Element-
verteilungsaufnahme, daB die Glithung zu einer Oxidation der zwei obersten TbFe-
Lagen fithrt. Abbildung 68 zeigt das dazugehorige AES-Tiefenprofil: das Tiefenprofil
der ungegliihten Probe ist ein Nachweis des Viellagenaufbaus nach der Herstellung. Die

7 Herzer 1991, S.143
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Glithung bei 480°C fithrt neben der oben beschriebenen Oxidation der obersten Lagen
zu einer Durchmischung der TbFe- und Fe-Lagen.

Abbildung 66: Sekundirelektronenanfnahme eines durch das Sputtern auf die rotierende Probe
entstandenen Sputterkraters. Es sind terrassenformig die alternierenden Lagen eines Viellagenschicht-
systems zu erkennen.

Abbildung 67: AES-Elementverteilungsaufnahme (Sauerstoffsignal) des Sputterkraters einer gegliithten
(4,5 nm TbFe / 10 nm Fe) x 122 Viellagenschicht. Es sind die beiden ersten oxidierten TbFe-Lagen
erkennbar (Pfeile).
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Abbildung 68: AES-Tiefenprofile einer (4,5 nm TbFe / 10 nm Fe) x 122 Viellagenschicht: links im
ungeglithten Zustand nach der Herstellung, rechts nach einer Glithung bei 480°C (15 min).

Besonders deutlich ist die durch eine Gliithung verursachte Diffusion von Co in einem
(10 nm TbDyFe / 5 nm CoFeMnBSi) x 122 Viellagenschichtsystem: Abbildung 69 zeigt
Elementverteilungsaufnahmen des Sputterkraters. Wihrend im ungegliihten Zustand die
Tb-, Dy- und Co-Signale einen regelmiBigen viellagigen Aufbau der Schicht erkennen
lassen, kommt es, nachdem die Probe bei 450°C (15 min) geglitht wurde, zu einer
deutlichen Diffusion des Co und damit zu einer weitgehenden Zerstérung des
Viellagenaufbaus. Die Tb- und Dy-Signale zeigen, daB diese Elemente durch die
Glithung nicht diffundieren.
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a) b)

Abbildung 69: AES-Elementverteilungsaufnahme des Sputterkraters (Durchmesser ca. 500 pm) eines
(10 nm TbDyFe / 5 nm CoFeMnBSi) x 122 Viellagenschichtsystems: a) (Tb, Dy)-Signal einer
ungegliihten Probe, b) (Tb, Dy)-Signal einer geglithten Probe (450°C, 15 min), ¢) Co-Signal einer
ungeglithten Probe, d) Co-Signal einer geglithten Probe (450°C, 15 min).

Abbildung 70 zeigt AES-Tiefenprofile einer (5 nm TbFe / 8 nm FeCoBSi) x 70
Viellagenschicht vor und nach einer Glithung bei 250°C (15 min). Die ungegliihte
Schicht zeigt einen beinahe undurchmischten, viellagigen Schichtaufbau, bis auf die
Ausnahme der B-Atome. Die Glithung bewirkt sowohl eine leichte Diffusion der Co-
Atome als auch eine deutliche Verschiebung des Konzentrationsmaximums der B-
Atome: dieses geht von den FeCoBSi-Lagen zu den TbFe-Lagen. Ein méglicher Grund
hierfiir kann eine chemische Triebkraft sein, die einer durch Diffusionstriebkrifte
entstehenden Gleichverteilung der B-Atome entgegenwirkt. Eine Diffusion von Tb- und
Fe-Atomen ist nicht nachzuweisen.
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Abbildung 70: AES-Tiefenprofile einer (5 nm TbFe / 8 nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschicht vor und
nach einer Glithung bei 250°C (15 min). Das Konzentrationsmaximum der B-Atome verschiebt sich

durch die Glithung von den FeCoBSi-Lagen zu den TbFe-Lagen.

Das AES-Tiefenprofil einer vierlagigen (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)-Schicht (Abbildung
71) zeigt die Diffusion der Elemente an der Grenzfldche zwischen Substrat und Schicht.
Da die erste Lage auf dem Siliziumsubstrat eine TbFe-Schicht ist, findet man vor allem
eine Diffusion des Terbiums und des Eisens ins Silizium und umgekehrt. Das Tiefen-

profil 148t weiterhin erkennen, daB aufgrund eines Fehlers im ProzeBablauf die zweite

FeCo-Lage die doppelte nominelle Dicke hat.

cl/At.%

tspuer / MIN

Abbildung 71: AES-Tiefenprofil zur Bestimmung der Diffusionsprozesse zwischen Siliziumsubstrat und

einer vierlagigen (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)-Schicht.
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Zur Klirung des amorphen oder kristallinen Zustandes der einzelnen Lagen in den
Viellagenschichtsystemen wurden Réntgenbeugungsmethoden und Transmissions-
elektronenmikroskopie angewandt. Die Kristallinitit der Fe- bzw. FeCo-Schichten in
(TbFe/Fe)- bzw. (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten wird in Abbildung 72 und Abbildung
73 anhand ihrer Rontgendiffraktogramme deutlich. Im Roéntgendiffraktogramm der
(TbFe/Fe)-Viellagenschicht erscheint ein Rontgenreflex bei 65°, der Fe-{200}-Ebenen
zugeordnet werden kann. Die Breite und Intensitit des bei (TbFe/FeCo)-Viellagen-
schichten aufiretenden Rontgenreflexes (45°) der FeCo-{110}-Ebenen ist von der
Lagendicke der FeCo-Schichten in der Viellagenschicht abhingig.
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Abbildung 72: Rontgendiffraktogramm einer (7 nm TbFe / 8 nm Fe) x 70 Viellagenschicht.
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Abbildung 73: Rontgendiffraktogramme unterschiedlicher (7 nm TbFe / x mm FeCo) x 70
Viellagenschichten. Die FeCo-Lagendicke wirkt sich auf die Breite und Hohe des Rontgenreflexes aus.
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Der Vergleich zweier unterschiedlicher (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten
(Abbildung 74) zeigt, daB die Viellagenschicht mit 20 nm dicken FeCoBSi-Zwischen-
lagen eindeutig kristalline Lagen aufweist, wihrend bei geringer Lagendicke des
FeCoBSi der Rontgenreflex fast vollstindig verschwindet. Abbildung 75 zeigt das
Rontgendiffraktogramm einer (SmFe/CoB)-Viellagenschicht. Beide Lagen sind
rontgenamorph, da keine Rontgenreflexe erkennbar sind.

200 ———————————

1580 - ~
{7 nm TbFe / 20 nm FeCoBSi)
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50 |-
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Abbildung 74: Rontgendiffraktogramme unterschiedlicher (TbFe/FeCoBSi) x 70 Viellagenschichten. Bei
der Viellagenschicht mit 20 nm dicken FeCoBSi-Lagen sind deutliche Rontgenreflexe zu beobachten.

140

120

100

1/w.E.

80

60

20 30 40 50 60
20/°

Abbildung 75: Rontgendiffraktogramm einer (7 nm SmFe / 4 nm CoB) x 70 Viellagenschicht. Das
Fehlen von Rontgenreflexen 140t auf eine amorphe Struktur der Viellagenschicht schlieBen.
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Die Abbildungen 76 und 78 zeigen TEM-Aufnahmen ungeglithter (TbFe/FeCo)-
Viellagenschichten. Den Aufnahmen ist zu entnehmen, daf3 die ungegliihten Schichten
eine hohe Lagenperiodizitit besitzen, und die Grenzflichen zwischen den alternierenden
Lagen glatt sind. Besonders in der hochauflosenden Aufnahme wird die Kristallinitit
der FeCo-Lagen und der amorphe Zustand der TbFe-Lagen deutlich. Resultierend aus
dem Aufbau der Schicht, ist die KristallitgroBe in den FeCo-Lagen in Richtung der
Normalen durch die Lagendicke begrenzt. Allerdings ist die laterale Ausdehnung der
FeCo-Kristallite bis zu 100 pm grof3. Abbildung 77 zeigt eine TEM-Aufnahme der sehr
glatten Grenzfliche zwischen Silizumsubstrat und den ersten Lagen einer
Viellagenschicht.

8 nm FeCo

7 nm TbFe

Abbildung 76: TEM-Ubersichtsaufnahme einer (7 nm TbFe / 8 nm FeCo)-Viellagenschicht.

FeCo

Si

Abbildung 77: Hochauflssende TEM-Aufnahme der Grenzfliche zwischen Silizinmsubstrat und einer
(TbFe/FeCo)-Viellagenschicht, :
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Abbildung 78: Hochauflosende TEM-Aufnahme einer ungeglithten (7 nm TbFe / 10 nm FeCo)-Viel-
lagenschicht. Deutlich erkennbar sind die amorphen TbFe-Lagen und die kristalline Struktur der FeCo-
Lagen,''®

Der Einfluf3 einer Gliihung bei 250°C verindert die Struktur der (7 nm TbFe / 10 nm
FeCo)-Viellagenschicht (Abbildung 79). Die Grenzflache zwischen den amorphen und
kristallinen Lagen verliert an Schérfe. Ansitze einer Kristallisation in den TbFe-Lagen
sind zu erkennen. Eine Gliihung bei 450°C fithrt zu einer weitgehenden Kristallisation
der urspringlich amorphen TbFe-Lagen, wie in Abbildung 80 deutlich zu erkennen ist.
Dariiber hinaus ist erkennbar, daB durch die Glithung die hohe Periodizitat des
viellagigen Aufbaus zerstort wird.

% Die TEM-Aufnahmen in den Abbildungen 78 bis 80 wurden an den vom Autor hergestellten Proben
von Dr. D. Lord, University of Salford, UK., 1998 angefertigt. Der Autor konnte innerhalb eines TEM-
Praktikums in Salford selbst Proben préiiparieren und Aufnahmen erstellen lassen.

i
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Abbildung 79: TEM-Aufnahme einer bei 250°C (45 min) gegliihten (7 nm TbFe / 10 nm FeCo)-
Viellagenschicht. An den Lagengrenzfléichen sind kristalline Bereiche innerhalb der TbFe-Lagen zu
erkennen.

Abbildung 80: TEM-Aufnahme einer bei 450°C (45 min) geglithten (7 nm TbFe / 10 nm FeCo)-
Viellagenschicht. Die urspriinglich amorphen TbFe-Lagen sind kristallisiert.
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Abbildung 81: TEM-Aufnahme einer (7 nm TbFe / 20 nm FeCoBSi)-Viellagenschicht.

TEM-Aufnahmen'" von (TbFe/FeCoBSi) x 70 Viellagenschichten mit sehr kleinen
FeCoBSi-Lagendicken von ca. 1 nm zeigen, da3 eine viellagige Struktur mit hoher
Periodizitit auch in diesem System erhalten werden kann. Die Schichten sind
weitgehend amorph, allerdings treten stellenweise Kristallite mit einer Gréf3e von ca.
15nm auf, in der Beugung erscheint ein sehr schwacher Ring, der auf das
Vorhandensein kristalliner Phasen in der Viellagenschicht hindeutet. Abbildung 81
zeigt eine TEM-Aufnahme einer (7 nm TbFe / 20 nm FeCoBSi)-Viellagenschicht. Im
Vergleich zu den TEM-Aufnahmen der (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten und den oben
beschriebenen (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten zeigt die (7 nm TbFe / 20 nm
FeCoBSi)-Viellagenschicht weniger glatte Grenzflichen, so dafl die Struktur dieser
Schicht dem Ubergang zwischen einer Viellagenstruktur und einem nanokristallinen
Geflige zugeordnet werden kann. Allerdings ist nicht auszuschlieBen, dafl die Struktur
der untersuchten (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschicht durch die TEM-Priparation
verdndert wurde.

Der mittlere Elastizitditsmodul von Viellagenschichten ist eine von deren Schicht-
dickenverhiltnis abhingige GroBe, da die einzelnen Lagen sehr unterschiedliche
Elastizititsmodulwerte besitzen koénnen. Die aus Nanoindentationsversuchen
gewonnenen Werte unterschiedlicher ein- und viellagiger Schichten werden in
Abhingigkeit des Schichtdickenverhiltnisses dargestellt, um zu kldren, ob die
Abhingigkeit des Elastizitdtsmoduls vom Schichtdickenverhiltnis einer linearen oder

1% TEM-Aufnahmen an den vom Autor hergestellten (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten mit sehr
kleinen FeCoBSi-Lagendicken (0,8 bzw. 1,7 nm) wurden von Dr. D. Lord, University of Salford, UK.,
1999 erstelit.
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inversen Mischungsregel zuzuordnen ist. Fiir (TbFe/Fe)-, (TbFe/FeCo)- und
(TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten (Abbildungen 82 bis 84) ergibt sich ein dhnlicher
Verlauf. Die ferromagnetischen Zwischenlagen der untersuchten Viellagenschichten
haben jeweils einen deutlich héheren Elastizit4tsmodul als die TbFe-Lagen. Daher steigt
der mittlere Elastizititsmodul einer Viellagenschicht mit steigender Zwischenlagen-
dicke.

v I
e B
250 [~ F -

200 - -

150 |- ] -

]

E/GPa
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| TbFe -

50 |- .

o . I : i L | . 1 ) 1
0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0

X=X,/ (x+*x,))

Abbildung 82: Elastizititsmodul von (x; = 4,5 nm TbFe / x, nm Fe) x 122 Viellagenschichten als
Funktion des Schichtdickenverhiltnisses x.

In den Abbildungen 83 und 84 sind Niherungen an die MeBwerte nach einer linearen
bzw. inversen Mischungsregel eingetragen. Es zeigt sich, daBB die Werte des Elastizitéts-
moduls der unterschiedlichen Viellagenschichten in Abhéngigkeit von ihrem Schicht-
dickenverhéltnis gut durch eine inverse Mischungsregel berechnet werden konnen.
Modellhaft 148t sich dieses Verhalten dadurch erkliren, da3 beim Nanoindentations-
verfahren die einzelnen Lagen der untersuchten Viellagenschichten wie Federn in einer
Reihenschaltung belastet werden.
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Abbildung 83: Elastizititsmodul von (x;, nm TbFe / x, nm FeCo)-Viellagenschichten als Funktion des

Schichidickenverhilinisses x. Die gesirichelte Linie ist eine Niherung an die MeBwerte nach der linearen
Mischungsregel, die durchgezogene Linie nach der inversen Mischungsregel.
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Abbildung 84: Elastizititsmodul von (x; nm TbFe / x, nm FeCoSiB)-Viellagenschichten als Funktion
des Schichtdickenverhilinisses x. Die gestrichelte Linie ist eine Ndherung an die MeBwerte nach der
linearen Mischungsregel, die durchgezogene Linie nach der inversen Mischungsregel.

Die Eigenspannungen von Viellagenschichten sind von den Herstellungsbedingungen,
dem Lagendickenverhiltnis (Abbildung 85), dem Substrat und der Temperatur und
Dauer einer eventuellen Glithung abhingig. In Abbildung 86 ist die Abhangigkeit der
bei Raumtemperatur gemessenen thermischen Eigenspannungen einer (7 nm TbFe /
9nm FeCo) x 70 Viellagenschicht von der Gliihtemperatur dargestellt. Nach der
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Herstellung durch das Magnetronsputterverfahren; die bei einer Temperatur von ca. 100
bis 150°C erfolgt, steht die Schicht unter einer Druckeigenspannung von ca. 300 MPa.
Nachfolgende Gliihungen unterhalb der Herstellungstemperatur fithren zu keiner
Verdnderung der Eigenspannung. Erhoht man die Glithtemperatur, kommt es zu einer
Verringerung der Druckeigenspannungen. Bei ca. 250°C befindet sich die Schicht in
einem eigenspannungsfreien Zustand. Nach Glithungen bei hoheren Temperaturen
befindet sich die Schicht im Bereich der Zugeigenspannungen. Diese konnen so hoch
werden, daB die Schicht durch Abplatzen versagt. Den EinfluBl der Glithdauer auf die
Schichteigenspannungen bei einer konstanten Glithtemperatur von 250°C visualisiert
Abbildung 87. Schon durch Gliihzeiten von 15 min ist ein Vorzeichenwechsel der
Eigenspannung erreichbar, wihrend der Grenzwert der Schichteigenspannung erst nach
sehr langen Gliihzeiten erreicht wird. Die Gliihzeit der Schichten betrug daher zwischen
15 und 60 Minuten.
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Abbildung 85: Schichteigenspannungen von (x; nm TbFe / x; nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschichten in
Abhingigkeit des Lagendickenverhiltnisses. Die Druckeigenspannungen sinken mit steigendem
FeCoBSi-Anteil in der Viellagenschicht und gehen teilweise in einen nahezu spannungsfreien oder in den
Zugspannungsbereich iiber.
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Abbildung 86:
(7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht von der Glithtemperatur bei einer Glithzeit von 45 min.
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87: Abhingigkeit der Schichteigenspannung (bei Raumtemperatur) einer

(7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht von der Gliibzeit bei einer konstanten Glithtemperatur

von 250°C,
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4.2.3 Magnetisierung

Die Magnetisierungsprozesse in Viellagenschichtsystemen wie (TbFe/FeCo) ergeben
sich aus der Wechselwirkung zwischen den Magnetisierungsprozessen der ferri- bzw.
ferromagnetischen Lagen. Diese Wechselwirkung, die sich beispielsweise auf die
Bildung von Dominen auswirkt, hingt von der Dicke der einzelnen Lagen und dem
Eigenspannungszustand der Schicht ab. Eine mit dem Vibrationsmagnetometer
gemessene Magnetisierungskurve eines Viellagenschichtsystems stellt immer eine
mittlere Magnetisierung des Gesamtsystems dar.

Magnetisierungsmessungen von (TbFe/FeCo)- und (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschicht-
systemen sind in den Abbildungen 88 und 89 dargestellt. Die Messungen parallel und
senkrecht zur Schichtebene ergeben, dal die magnetisch leichte Richtung in der
Schichtebene liegt, wie es durch die Formanisotropie fiir diilnne Schichten zu erwarten
ist. In dieser Schichtebene besteht bei (TbFe/FeCo)-Schichten eine uniaxiale
Anisotropie, wihrend (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten keine Anisotropie in der
Ebene aufweisen. Ein moglicher Grund fiir diesen Unterschied kann die unter-
schiedliche Mikrostruktur dieser Viellagenschichten sein, die jeweils zu anderen
Spannungsverhéltnissen an den Grenzflichen der Lagen fithren kann. Diese
Spannungsverhiltnisse beeinflussen wiederum die magnetische Struktur der Viellagen-
schichten in der Schichtebene.

1,0
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0,0
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0,5
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Abbildung 88: Anisotropic in der Ebene einer ungegliiten (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70

Viellagenschicht. Die Messungen der magnetischen Polarisation erfolgten in der Schichtebene mit
unterschiedlichen Winkeln zwischen der Probe und dem Magnetfeld.
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Abbildung 89: Verlauf der magnetischen Polarisation einer (7 nm TbFe / 20 nm FeCoBSi) x 70
Viellagenschicht fiir Messungen parallel und senkrecht zur Schichtebene,

Untersuchungen der Abhingigkeit der Sittigungsmagnetisierung von (TbFe/FeCo)- und
(TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten von den Dicken der alternierenden Lagen
bestitigen, daB die TbFe-Lagen mit den FeCo- bzw. FeCoBSi-Lagen antiparallel
koppeln (Abbildung 90). Dies ist zu erwarten, da in den ferrimagnetischen TbFe-Lagen
die 3d-Momente des Eisens zu den dominierenden 4f-Momenten des Terbiums
antiparallel stehen, jedoch die 3d-Momente des Eisens in den TbFe-Lagen mit den 3d-
Momenten in den FeCo- bzw. FeCoBSi-Lagen parallel koppeln. Fiir Viellagenschichten
des Typs (TbFe/FeCo) und (TbFe/FeCoBSi) existiert daher eine Kompensations-
zusammensetzung, bei der die Gesamtmagnetisierung der Viellagenschicht
verschwindet. Fiir Lagendickenverhiltnisse von ca. 0,3 bis 0,35 ergeben sich fiir
(TbFe/FeCo)- und (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten hohere Sittigungsmagneti-
sierungen als fuir einfache TbFe-Schichten.
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Abbildung 90: Magnetische Siitigungspolarisation von (7 nm TbFe / x nm FeCo) x 70 und
(7 nm TbFe / x nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschichten als Funktion der Zwischenlagendicke x, im
Vergleich zur Berechnung fiir eine antiparallele Kopplung der Lagen.

Waihrend fur kleine Lagendicken der Magnetisierungsproze3 der Viellagenschichten
homogen ist, kommt es bei Viellagenschichten mit relativ dicken Lagen zu einer
Verianderung des Magnetisierungsprozesses durch Ausbildung einer Domédnenwand an
den Grenzfliachen der alternierenden Lagen (siehe S. 102ff). Aus Abbildung 91 148t sich
eine Grenzlagendicke fiir die TbFe-Lagen mit ca. 20 nm bestimmen. Die Werte der
magnetischen Polarisation jener Viellagenschichten, die eine Domédnenwand an den
Grenzflichen ausbilden, befinden sich zwischen den fiir eine parallele bzw. antiparallele
Kopplung erwarteten Werten. Bei Erreichen der vollstdndigen magnetischen Sittigung
dieser Schichten sollten ihre Sittigungsmagnetisierungswerte den fiir eine parallele
Kopplung berechneten Werten entsprechen.

Abbildung 92 zeigt gemessene  Sittigungspolarisationen  unterschiedlicher
(7 nm SmFe / x nm CoB) x 70 und (7 nm SmFe / x nm Ni) x 70 Viellagenschichten. Der
Vergleich der MeBwerte - mit dem fiir eine parallele Kopplung der Schichten
berechneten Verlauf der Sittigungspolarisationen iber der Zwischenlagendicke -
bestitigt die parallele Kopplung der einzelnen Schichten. Die parallele Kopplung ist fiir
Viellagenschichten mit SmFe-Lagen zu erwarten, da die magnetischen Momente von
Sm und Fe in den SmFe-Schichten parallel stehen und die 3d-Momente der
Ubergangsmetalle ebenfalls parallel koppeln.
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Abbildung 91: Abhingigkeit der Sittigungspolarisation von (x nm TbFe / 8 nm FeCoSiB) x 70
Viellagenschichten von der ToFe Lagendicke. Die Linien stellen Berechnungen der magnetischen
Polarisation fiir eine parallele bzw. antiparallele Kopplung der Lagen dar.
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Abbildung 92: Abhingigkeit der Sittigungspolarisation von (7 nm SmFe / x nm CoB bzw. Ni) x 70
Viellagenschichten von der CoB- bzw. Ni-Lagendicke. Die voneinander abweichenden Werte fiir die
einlagige SmFe-Schicht sind durch die Verwendung unterschiedlicher Targets zu erkliren,

Die magnetischen Eigenschaften von Viellagenschichten werden durch Gliithbehand-
lungen beeinfluBt. Neben moglichen strukturellen und stochiometrischen Verinde-
rungen verursacht eine Temperung insbesondere eine Anderung der Schichteigen-
spannungen (vgl. Abbildung 86). Diese beeinflussen iiber die magnetoelastischen
Effekte die Magnetisierung der Schicht. Die Abhingigkeit der Sittigungs- und
Koerzitivfeldstiarke von der Glithtemperatur ist in Abbildung 93 am Beispiel von (7 nm
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TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschichten dargestellt. Werden die Schichten bei
Temperaturen grofBer 100°C angelassen, erreicht man eine Reduzierung sowohl der
Sattigungs- als auch der Koerzitivfeldstirke. Fiir Glithtemperaturen zwischen 250 und
300°C ergibt sich fiir beide Materialeigenschaften ein Minimum, da der
Eigenspannungszustand der Schicht in den fiir positiv magnetostriktive Materialien
giinstigen Bereich von Zugspannungen kommt und bei diesen Glithtemperaturen der
viellagige Aufbau der Schicht noch erhalten bleibt. Der starke Anstieg der
Koerzitivfeldstirke nach Glithungen oberhalb 400°C resultiert aus einer Veranderung
der Mikrostruktur der Viellagenschicht durch Diffusions- und Kristallisationsprozesse

(vgl. Abbildung 80).
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Abbildung 93: Koerzitivfeldstirke poHc und Sittigungsfeldstirke poHs von (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x
70 Viellagenschichten in Abhingigkeit der Gliihtemperatur Tgy. Die Glithzeit betrug jeweils 15 min.

Es ist zu erwarten, da Viellagenschichten, deren einzelne Lagen antiparallel koppeln,
im Bereich der Kompensationszusammensetzung Extremwerte der magnetischen Eigen-
schaften aufweisen. Abbildung 94 zeigt MeBwerte der Sattigungsfeldstirke poHs und
der Koerzitivfeldstirke poHc ungeglithter (7 nm TbFe / x nm FeCoBSi) x 70 Viellagen-
schichten in Abhéingigkeit der FeCoBSi-Lagendicke. Im Bereich der Kompensations-
zusammensetzung (vgl. Abbildung 90) steigen beide Werte drastisch an. Die Werte fiir
die Sattigungsfeldstiarke liegen in diesem Bereich aufBlerhalb der hier moglichen
Mefgrenzen. Fiir FeCoBSi-Lagendicken grofler 5 nm erhdlt man Schichten mit
weichmagnetischen Eigenschafien. Ein #hnliches Verhalten wird fiir (TbFe/FeCo)-

Viellagenschichten beobachtet.
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Abbildung 94: Abhingigkeiten der Koerzitivfeldstirke poHc und der Sittigungsfeldstirke poHs von der
FeCoBSi-Lagendicke x in (7 nm TbFe / x nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschichten. Im Bereich der
Kompensationszusammensetzung steigen dic Werte sehr stark an.

Die Bildung von Doménenwénden an den Grenzflichen der alternierenden Schichten
kann nur unterdriickt werden, wenn die Lagendicken kleiner sind als die Dicke der
Doménenwand (vgl. Formel 43). Wird diese Grenzdicke iiberschritten, kommt es zur
Bildung von Grenzflichendomidnenwéinden. Daraus resultiert ein komplexes
magnetisches Verhalten (vgl. Abbildung 95 und S. 28f). Die Magnetisierungskurve ist
in Bereiche aufgeteilt, die mit einem Modell der Bildung von Dominenwéinden
(Abbildung 96) erklart werden koénnen. Im Modell sind die Orientierungen der
magnetischen Momente zweier aufeinander folgender Lagen der Viellagenschicht fiir
unterschiedliche externe Magnetfeldstarken dargestellt. Im Zustand ohne externes
Magnetfeld koppeln alle magnetischen 3d-Momente der Ubergangsmetalle in den TbFe-
und FeCoBSi-Lagen parallel, wihrend in den TbFe-Lagen die 4f-Momente der Selten-
erdmetalle antiparallel zu den 3d-Momenten stehen. Die resultierende Magnetisierung
weist in den TbFe-Lagen in die Richtung der 4f-Momente. Wird ein externes Magnet-
feld an die Probe angelegt, kommt es zu einem steilen Anstieg der Magnetisierung
(Bereich 1 in Abbildung 95), da sich die 3d-Momente in die Feldrichtung ausrichten.
Eine weitere Erhohung der duBeren Magnetfeldstérke iiber eine kritische Feldstirke, die
unter anderem durch die Koerzitivfeldstirke der TbFe-Lagen und die Energie zur
Bildung einer Doménenwand bestimmt wird, resultiert in einer Umorientierung der 4f-
Momente in den TbFe-Lagen in die Richtung des duBeren Magnetfeldes (Bereich 2 in
Abbildung 95). Da nun die 3d-Momente in den TbFe- und FeCoBSi-Lagen antiparallel
orientiert sind, muB es zur Ausbildung einer Dominenwand an der Grenzfliche
zwischen den alternterenden Lagen kommen. Die Dominenwanddicke verringert sich
wieder bei einer weiteren Erhohung des Feldes (Bereich 3 in Abbildung 95), da immer
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mehr magnetische Momente in die Richtung des duBleren Feldes ausgerichtet werden,
was zu einer Erhéhung der gemessenen Magnetisierung fiihrt. Die Sittigungs-
magnetisierung wird bei sehr hohen Feldstirken erreicht, sobald die magnetischen
Momente in den TbFe- und FeCoBSi-Lagen vollstindig zum duBeren Feld ausgerichtet
sind. Man beobachtet in Viellagenschichtsystemen wie (TbFe/FeCoBSi) und
(TbFe/FeCo), deren Lagendicken eine Grenzlagendicke (vgl. auch Abbildung 91)
iiberschreiten, einen Wechsel von einer antiparallelen zu einer parallelen Ausrichtung
der magnetischen Momente in den unterschiedlichen Lagen. Dieser Wechsel vollzieht
sich fiir die Viellagenschichten aufgrund ihrer hohen Anzahl von Grenzflichen und
einem damit einhergehenden Anstieg von Inhomogenititen in einem - im Vergleich zu
Sandwichschichten, die von Givord et al."® (vgl. Kapitel 2.2.2) beschrieben wurden -
relativ groBBen Feldbereich von poHex = 0,1 bis 0,3 T.
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Abbildung 95: Magnetisierung einer (25 nm TbFe / 8 nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschicht. Durch die
Bildung von Doméinenwinden paralle] zu den Schichtgrenzflichen weist die Magnetisierungskurve
unterschiedliche Bereiche (1 bis 3) auf.

120 Givord et al. 1996
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Abbildung 96: Modell der Domiinenwandbildung an den Grenzflichen zweier Lagen eines Viellagen-
schichtsystems. Die Lagendicken iiberschreiten eine Grenzdicke. Mit der Erh6hung der externen Magnet-
feldstiirke wechselt die Kopplung der Lagen von antiparalilel zu parallel.

4,24 Dominenstruktur

Eine Beobachtung der magnetischen Struktur der in der vorliegenden Arbeit
vorgestellten Viellagenschichten erlaubt die Interferenzkontrast-Kolloid-Methode, bei
der das Verhalten magnetischer Dominen wahrend des Magnetisierungsprozesses
untersucht wird (vgl. Kapitel 3.2.2.2). Die Aufnahmen der Doménenstrukturen wurden
von Prof. Dr. H.D. Chopra, Buffalo State University, New York, USA, realisiert. Hierzu
wurden vom Autor unterschiedliche, in der Lagenzahl variierte, ungegliihte (8,5 nm
TbFe / 9 nm FeCo)-Viellagenschichten hergestellt. Weiterhin wurde eine ungegliihte
bzw. bei 270°C (60 min) geglithte (7 nm TbFe / 10 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht
untersucht.

Fir eine dreilagige (TbFe/FeCo/TbFe)-Schicht ist die magnetische Hysterese in
Abbildung 97 dargestellt. In dieser Schicht existiert eine uniaxiale Anisotropie, wie aus
den Messungen bei unterschiedlichen Winkeln zwischen dem Substrat und der Probe
hervorgeht. Da fiir einlagige FeCo- und TbFe-Schichten keine uniaxiale Anisotropie
beobachtet wird, 148t sich schlieen, daB die beobachtete uniaxiale Anisotropie in der
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dreilagigen Schicht nicht durch das Substrat verursacht wird, sondermn durch
Spannungen an den Grenzflichen zwischen den TbFe- und FeCo-Lagen. Die zu den auf
der Magnetisierungskurve (Abbildung 98) mit Buchstaben bezeichneten Kreisen
gehorenden Dominenstrukturen finden sich in Abbildung 99. Nach dem Erreichen der
Sattigungsfeldstirke bei negativen Magnetfeldstirken und anschlieSender Reduzierung
des Magnetfeldes befindet sich die ungegliihte Schicht bei der Feldstirke Null im
Eindominenzustand. Bei einer Feldstirke von -27,7 mT kommt es zu einer Nukleation
von Dominen. Die Doménenwinde stehen senkrecht zur Richtung des angelegten
Feldes, die im vorliegenden Fall mit der leichten Richtung der Schicht iibereinstimmt.
Dieses Verhalten deutet auf eine spezielle spannungsinduzierte Anisotropie hin. Daher
andert sich auch die Lage der einfachen Richtung mit einer Anderung der #uBeren
Magnetfeldstirke.
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Abbildung 97: Messungen der Magnetisierung einer (8,5 nm TbFe/ 9 nm FeCo/ 8,5 nm TbFe)-Schicht in
Abhiingigkeit des Winkels zwischen der Probe und dem externen Magnetfeld.
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Abbildung 98: Magnetisierungskurve einer (8,5 nm TbFe/ 9 nm FeCo/ 8,5 nm TbFe)-Schicht.
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Abbildung 99: Dominenstrukiuren einer (8,5 nm TbFe / 9 nm FeCo / 8,5 nm TbFe)-Schicht bei unter-
schiedlichen dufleren Magnetfeldstirken. Die Richtung des Magnetfeldes ist parallel zur Bildhorizontalen.
Die Breite einer Aufnahme entspricht ca, 220 pm,

Die Ummagnetisierung einer (8,5 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 2 Viellagenschicht ist in
Abbildung 100 anhand ihrer Doménenstrukturen bei unterschiedlichen &uBeren
Magnetfeldstiarken dargestellt. Bemerkenswert sind die aufiretenden komplexen
Doménenwandstrukturen, die sich in Knoten kreuzen. Es handelt sich um Zwillings-
doménenwiénde zwischen den FeCo-Lagen; ihre Struktur ist in Abbildung 101
veranschaulicht.

Abbildung 100: Dominenstrukturen einer (8,5 nm TbFe/ 9 nm FeCo) x 2 Viellagenschicht bei
unterschiedlichen dufieren Magnetfeldstirken. Es treten Zwillingsdominenwinde auf. Die Breite einer
Aufnahme entspricht ca. 400 pm.
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Abbildung 101: Schematische Darstellung von Zwillingsdomiinenwinden zwischen unterschiedlichen
FeCo-Lagen in einer (TbFe/FeCo)-Viellagenschicht,

Im folgenden wird der Magnetisierungsprozef3 von (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten mit
einer hohen Anzahl an Lagen erdrtert. Magnetisierungsmessungen in der Ebene (vgl.
auch Abbildung 88) zeigen, dal die Koerzitivfeldstirke dieser Viellagenschichten im
Vergleich zu einer dreilagigen Schicht in den unterschiedlichen Mefrichtungen nahezu
konstant bleibt und die Magnetisierungskurven einen sehr rechteckigen Verlauf haben.
Dieses Verhalten legt den SchluB nahe, daB alle Richtungen in der Ebene mehr oder
weniger leichte Richtungen sind. Die Kurven unterscheiden sich jedoch durch
unterschiedliche Sittigungsfeldstirken, so daB im folgenden von "leichteren" und
"schwereren" Richtungen gesprochen wird.
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Abbildung 102: Magnetisierungskurve einer (8,5 nm TbFe/ 9 nm FeCo) x 25 Viellagenschicht. Die
Buchstaben bezeichnen die Feldstirken, bei denen Doménenstrukturen aufgezeichnet wurden.




Abbildung 103: Doménenstrukturen einer (8,5 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 25 Viellagenschicht bei unter-
schiedlichen externen Magnetfeldstirken.

Die Magnetisierungskurve einer (8,5 nm TbFe / 9 nm FeCo)-Viellagenschicht mit 25
Doppellagen in der "schwereren" Richtung ist in Abbildung 103 dargestellt und zeigt
zwei Bereiche: von der positiven Sittigungsfeldstirke kommend bis zur Koerzitivfeld-
starke ein Bereich der Rotation der magnetischen Momente, bei der Koerzitivfeldstirke
ein Bereich der Ummagnetisierung durch Wandbewegungen. Die in Abbildung 103
gezeigten Doménenstrukuren wurden bei den in Abbildung 102 markierten externen
Magnetfeldstirken aufgenommen. Nach der Séttigung bei hoher negativer Feldstirke
und anschlieBender Erhohung der Magnetfeldstarke auf 4,9 mT befindet sich die
Schicht im Eindoménenzustand (a). Wird die Magnetfeldstirke auf 5,1 mT erhéht,
kommt es zur Bildung einer Dominenwand (b, Pfeil). In c) erstreckt sich eine
gekrimmte Doménenwand iiber den gesamten Beobachtungsbereich. Diese primére
Wand ist durch die schwarzen Pfeile markiert. In dem Bereich, den die primire Wand
schon durchlaufen hat, bilden sich neue sekundire Doméinenwinde, die senkrecht zur
angelegten Feldrichtung stehen. Diese Dominenwinde sind durch weile Pfeile
gekennzeichnet. Nachdem der Beobachtungsbereich durch die gekriimmte primére
Wand ummagnetisert wurde, bricht die durch die sekundidren Doméinenwinde gebildete
Substruktur zusammen (f). Die weilen Pfeile markieren nun zahlreiche Doménenwénde
in unterschiedlichen Lagen.
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Die Untersuchung der Domainenstrukturen von Viellagenschichten in Abhingigkeit
ihrer Lagenzahl ergibt, daB fur Viellagenschichten mit weniger als vier Doppellagen
eine uniaxiale Anisotropie besteht. Fiir Viellagenschichten mit mehr als vier Doppel-
lagen ist das Verhalten wie im obigen Absatz beschrieben. Diese Schichten haben einen
biaxialen Spannungszustand. Die Domédnenwandbreiten in den untersuchten Viellagen-
schichten sind sehr breit, was auf eine geringe Anisotropie der Schichten hinweist.

Fiir eine ungegliihte, entmagnetisierte (7 nm TbFe / 10 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht
ergeben die Doménenuntersuchungen, daf3 sich das Viellagensystem bei der Feldstiarke
Null im Eindoménenzustand befindet. Diese Tatsache kann durch den Aufbau des
Systems, das dem streufeldgekoppelter Viellagenschichten entspricht, erklirt werden.
Da die aneinander angrenzenden Schichten eine antiparallele Ausrichtung ihrer
magnetischen Momente haben, wird die SchlieBung des magnetischen Flusses
erleichtert und eine Minimierung der freien Energie erreicht, chne da83 eine Aufspaltung
in Doménen notwendig ist. Ausgehend vom beschriebenen entmagnetisierten Gleich-
gewichtszustand wird ein magnetisches Feld entlang der leichten Richtung an die
Schicht angelegt. Es kommt zur Bildung von Doménen an den Probenenden (siehe
Abbildung 104). Mit der Erhohung der duBeren magnetischen Feldstirke wachsen die
Doménen, bis sie aufeinandertreffen. Dabei wird deutlich, da die beobachteten
Dominen in unterschiedlichen Lagen existieren. Es bilden sich Béinder aus (A und B in
Abbildung 104 b) und c)), die aus Dominenwinden in unterschiedlichen Lagen
bestehen. Der Einsatz in Abbildung 112 b) zeigt, daB diese Winde nahe beieinander
liegen, sich aber nicht iiberlagern. Die Bildung solcher Binder resultiert aus einer mit
ihrer Bildung verbundenen Verringerung der gesamten Wandenergie. Wenn eine
Doménenwand in einer Lage vom Band wegbricht, verursacht dies die
Ummagnetisierung der betreffenden Lage. X und X' in Abbildung 104 b) bzw. Y und Z
in Abbildung 104 c) zeigen solche Winde. Aus dem beobachteten Verhalten 148t sich
schliefen, dafl diese ungeglithte Viellagenschicht keinen kollektiven Magnetisierungs-
prozefB aufweist.
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25 pm

Abbildung 104: Doméinenstrukturen einer ungeglﬁhten (7 nm TbFe/ 10 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht
wahrend des Magnetisierungsprozesses entlang der leichten Richtung: a) poHeq = 4,2 mT, b) poHee =
4,3 mT, ¢) poHeq = 4,4 mT.

In Abbildung 105 ist der Magnetisierungsprozef in der schweren Richtung derselben
Schicht anhand ihrer Dominenstrukturen bei unterschiedlichen externen Magnetfeld-
starken dargestellt. Vom entmagnetisierten Zustand (a) ausgehend, fiihrt eine Erhéhung
der duferen magnetischen Feldstéirke zu einer Aufieilung der Schicht in 180°-Doménen
(b). Eine weitere Erhohung der Magnetfeldstirke filhrt zu einer kontinuierlichen
Rotation der magnetischen Momente in die harte Richtung. Bei der Sittigungsfeldstirke
verschwinden die Domanenwinde. Nach einer Glilhung dieser Viellagenschicht bei
270°C (60 min) verdndert sich ihr Magnetisierungsverhalten zu einem kollektiven
Magnetisierungsprozef3. Es kommt nicht mehr zur Bildung von Doménenwandbindern,
die fiir die ungegliihte Probe beobachtet wurde. Wie Abbildung 106 (a) erkennen 14Bt,
ist im entmagnetisierten Zustand nun eine Aufspaltung in Dominen vorhanden, das
heif3t, die Minimierung der freien Energie erfolgt jetzt iiber die Dominenbildung. Es
liegt also vor und nach der Glithung ein anderer Gleichgewichtszustand vor, der durch
den Ubergang von Druckeigenspannungen im ungeglithten Film zum spannungsfreien
Zustand nach der Glithung erklirt werden kann. Der Magnetisierungsprozef3 beim
Anlegen eines magnetischen Feldes entlang der harten Richtung (von links nach rechts
in Abbildung 106 b - d) entspricht dem ungegliihter Filme.
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Abbildung 105: Dominenstrukturen einer ungeglithten (7 nm TbFe / 10 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht
wihrend des Magnetisierungsprozesses entlang der schweren Richtung: a) poHew = 0 mT, b) poHe: =
23,1 mT, ¢) poHew = 30,8 mT, d) poHex = 40 mT.

Abbildung 106: Doméinenstrukturen einer bei 270°C fiir 60 min geglithten (7 nm TbFe / 10 nm FeCo) x
70 Viellagenschicht wihrend des Magnetisierungsprozesses entlang der schweren Richtung: a) poHe =
0 mT, b) poHe= 12,4 mT, ¢) poHey = 19,1 mT, d) poH= 40 mT.
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Weiterhin ergeben die Untersuchungen einen direkten Nachweis der magneto-
elastischen Wechselwirkung zwischen den TbFe und FeCo Lagen. Abbildung 107 a)
zeigt Doménen bei der Entmagnetisierung (vom Sittigungsfeld zum Nullfeld) einer
geglithten (7 nm TbFe / 10 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht. Die maximale
Magnetostriktion tritt in den FeCo-Lagen an den Spitzen der Domianen auf. Dies
verursacht die Bildung magnetoelastisch induzierter Doménen in den TbFe Lagen
(Pfeile und VergroBerung in Abbildung 107 b). Der unterschiedliche Kontrast,
verursacht durch unterschiedliche Sittigungsmagnetisierungen in TbFe- und FeCo-
Lagen, kann zur Unterscheidung der Doménenwinde herangezogen werden.

kommt es zur Bildung magnetoelastisch induzierter Dominen in den TbFe-Lagen einer
(7 nm TbFe / 10 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht.

4.2.5 Magnetostriktion

Nach der in Kapitel 4.2.1 erlduterten Theorie soll die Magnetostriktion von
Viellagenschichtsystemen durch eine hohe magnetostriktive Suszeptibilitét, ein geringes
Sattigungsfeld und eine geringe Koerzitivfeldstarke gekennzeichnet sein.

Abbildung 108 zeigt den Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten iiber
der &uBleren Magnetfeldstirke fiir eine optimierte (4,5 nm TbFe / 6,5 nm Fe) x 70
Viellagenschicht. Die Messungen erfolgen parallel und senkrecht in der Schichtebene.
Der magnetoelastische Sattigungskopplungskoeffizient betragt -18,9 MPa und wird bei
einer Sittigungsfeldstiarke poHs von ca. 20 mT erreicht. Die Koerzitivfeldstirke poHs
der magnetostriktiven Hysterese betrigt ca. 3 mT. Das magnetostriktive Verhalten einer
(7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht ist in Abbildung 109 dargestellt. Der
magnetoelastische Kopplungskoeffizient betrdgt bei paralleler Messung in der
Schichtebene -15 MPa, bei senkrechter Messung 17,5 MPa. Diese Werte werden bei
einer Sattigungsfeldstirke von poHg=80 mT erreicht. Die Koerzitivfeldstirke poHc
betragt ca. 10 mT. Fiir eine ( 7 nm TbFe / 20 nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschicht wird
ein magnetoelastischer Séttigungskopplungskoeffizient von ca. -10 MPa erreicht, die
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Sattigungsfeldstirke betrigt dabei ca. 20 mT (Abbildung 110). Die Koerzitivfeldstiarke
poHc ist unterhalb der Auflosungsgrenze.
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Abbildung 108: Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten einer (4,5 nm TbFe / 6,5 nm
Fe) x 70 Viellagenschicht in Abhingigkeit des externen Magnetfeldes bei Messungen parallel und
~ senkrecht in der Schichtebene.
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Abbildung 109: Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)

x 70 Viellagenschicht in Abhingigkeit des externen Magnetfeldes bei Messungen parallel und senkrecht
in der Schichtebene.
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Abbildung 110: Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten einer (7 nm TbFe / 20 nm
FeCoBSi) x 70 Viellagenschicht in Abhiingigkeit des externen Magnetfeldes.

Die Abhingigkeit des magnetoelastischen Sittigungskopplungskoeffizienten vom
Lagendickenverhiltnis zeigt Abbildung 111 fiir unterschiedliche (TbFe/FeCo)-Viel-
lagenschichten. Die durchgezogene Linie stellt eine Berechnung des magneto-
elastischen Sittigungskopplungskoeffizienten nach einer linearen Mischungsregel dar.
Fur die Berechnung werden Werte optimierter einlagiger Schichten genutzt. Aufgrund
der antiparallelen Kopplung zwischen den TbFe- und FeCo-Lagen existiert eine
Kompensationszusammensetzung, bei welcher der magnetoelastische Kopplungs-
koeffizient von der Berechnung abweicht. Das magnetostriktive Verhalten einer
Viellagenschicht mit Kompensationszusammensetzung ist dadurch gekennzeichnet, daf3
bei diesen Schichten mit dem maximalen dufleren Magnetfeld von 0,6 T keine Séttigung
erreicht werden kann. Fiir Viellagenschichten, deren Zusammensetzung weit genug von
der Kompensationszusammensetzung entfernt ist, stimmen die MeBwerte gut mit der
Berechnung iiberein. Fir (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichten findet man eine
dquivalente Abhingigkeit des magnetoelastischen Sittigungskopplungskoeffizienten
vom Lagendickenverhéltnis.
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Abbildung 111: Abhiingigkeit des magnetoelastischen Sittigungskopplungskoeffizienten bs von
(x; nm TbFe / x , nm FeCo) x 70 Viellagenschichten vom Schichtdickenverhiltuis x.

Abbildung 112 zeigt am Beispiel einer (25 nm TbFe / 8 nm FeCoBSi) x 70
Viellagenschicht das komplexe magnetostriktive Verhalten von Viellagenschichten, die
eine hohe TbFe-Lagendicke haben (vgl. auch Abbildung 95 und S. 101ff). Die
Messungen des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten ergeben in den
Mefrichtungen parallel und senkrecht, jeweils in der Schichtebene, ein deutlich
unterschiedliches Verhalten. Die magnetostriktive Hysterese kann bei der parallelen
Messung in drei Bereiche unterteilt werden: im ersten Bereich kommt es zu einem
steilen Anstieg des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten bei kleinen adufleren
Magnetfeldstirken. Bei einer Feldstirke poHex von 0,05 T zeigt die Kurve einen
Wendepunkt. Im zweiten Bereich wechselt die Steigung der Kurve bei weiterer
Felderhohung das Vorzeichen, das heif}t, der magnetoelastische Kopplungskoeffizient
der Schicht sinkt. Im dritten Bereich kommt es nach Durchlaufen eines zweiten
Wendepunktes (poHex = 0,32 T) wieder zu einem Anstieg des magnetoelastischen
Kopplungskoeffizienten. Die Kurve bei senkrechter Messung zeigt ein einfacheres
Verhalten, das dem der bisher besprochen Viellagenschichten mit diinneren Lagen
weitgehend entspricht. Das komplexe magnetostriktive Verhalten der Schicht kann
durch das in Abbildung 96 dargestellie Modell erklart werden. Die Ursache der
magnetostriktiven Anomalie ist danach die Bildung von Dominenwéinden an den
Schichtgrenzflichen. Das von der Doménenwand eingenommene Volumen zeichnet
sich durch ein - im Hinblick auf das Restvolumen der Schicht - verindertes
magnetostriktives Verhalten aus. Dieses fithrt im Bereich 2 zu einer Reduzierung des
magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten. Im dritten Bereich steigt mit Abnahme der
Doménenwandbreite der magnetoelastische Kopplungskoeffizient wieder an.
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Abbildung 112: Magnetostriktives Verhalten einer (25 nm TbFe / 8 nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschicht
bei Messungen parallel und senkrecht in der Schichtebene.

Die Temperaturabhingigkeit der Magnetostriktion einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)
x 100 Viellagenschicht ist in Abbildung 113 dargestellt. Der Sittigungswert der
Magnetostriktion nimmt mit steigender Temperatur ab, wobei die Sattigungsfeldstirke
und der Verlauf der Kurve nahezu unverindert bleiben. Zur Bestimmung der
Curietemperatur derartiger Viellagenschichten werden in Abbildung 114 die
Sattigungswerte der Magnetostriktion bei paralleler Messung iiber der jeweiligen
Gliihtemperatur aufgetragen. Nach einer kontinuierlichen Abnahme der Werte bis ca.
200°C, fallen die gemessenen Werte der Magnetostriktion fiir héhere Glithtemperaturen
weniger stark ab. Eine Erkliarung hierfir ist, da nach dem Erreichen der
Curietemperatur der TbFe-Lagen die Magnetostrikiion der Viellagenschicht im
wesentlichen von den FeCo-Lagen bestimmt wird, deren Curietemperatur bei ca.
980°C'?! liegt. (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten zeigen daher ein giinstigeres
Temperaturverhalten als einfache TbFe-Schichten.

Abbildung 115 zeigt den Verlauf der Koerzitivfeldstirke einer durch eine Glithung bei
550°C teilweise kristallisierten (8 nm TbFe / 11 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht in
Abhingigkeit der Glithtemperatur, Die Koerzitivfeldstirke sinkt mit steigender
Temperatur, da die sie bestimmende Anisotropieenergie eine temperaturabhingige
Grofe ist, welche mit zunehmender Temperatur sinkt.

121 Trémolet de Lacheisserie 1993
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Abbildung 113:
(7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 100 Viellagenschicht.
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Abbildung 114: Temperaturabhiingigkeit der Magnetostriktion einer (8 nm TbFe / 11 nm FeCo) x 70
Viellagenschicht in paralleler Mefrichtung bei poHe. = 0,2 T. Die Haltezeit betrug fiir jeden Mefipunkt

ca. 30 min.
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Abbildung 115: Koerzitivfeldstirke ciner durch eine vorherige Glithung bei 550°C (15 min) teilweise
kristallisierten (8 nm TbFe /11 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht als Funktion der Temperatur. Die
Haltezeit fiir jeden MefSpunkt betrug ca. 30 min,

Im folgenden wird der EinfluB von Glihbehandlungen auf die Magnetostriktion
unterschiedlicher Viellagenschichtsysteme erortert. Abbildung 116 zeigt einen
Vergleich zwischen einer ungegliihten und einer getemperten (7 nm TbFe / 9 nm
FeCo) x 70 Viellagenschicht. Die Glithung bei 280°C fiihrt zu einer deutlichen
Reduzierung der Koerzitivfeldstiarke und der Sattigungsfeldstarke (vgl. Abbildung 93).
Gleichzeitig steigt sowohl der Betrag des magnetoelastischen Sittigungskopplungs-
koeffizienten als auch die magnetostriktive Suszeptibilitat. Als Ursache der Steigerung
des magnetoelastischen Sittigungskopplungskoeffizienten kann eine beginnende
Nanokristallisation in den TbFe-Lagen angenommen werden (vgl. Abbildung 79). Die
Glithung von Viellagenschichtsystemen, die neben amorphen hochmagnetostriktiven
Lagen amorphe Zwischenlagen enthalten, fiihrt zu weniger positiven Ergebnissen, da
durch das Aufireten von Diffusion der Viellagenaufbau und die optimierte
Zusammensetzung der einzelnen Lagen gestort wird.
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Abbildung 116: Vergleich der magnetostriktiven Hysterese einer ungegliihten und einer bei 280°C fiir
45 min geglithten ( 7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht.

Die Glithung von (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten unter der Einwirkung eines &uf3eren
Magnetfeldes fithrt zur Ausbildung einer wohldefinierten uniaxialen Anisotropie.
~ Abbildung 117 zeigt magnetostriktive Hysteresen einer (7 nm TbFe /9 nm FeCo) x 100
Viellagenschicht vor und nach einer Magnetfeldglithung. Das Magnetfeld poH.x betrigt
bei der Glithung etwa 0,44 T und ist senkrecht zur langen Probenachse ausgerichtet. Die
Probe wird im Vakuum unter der Einwirkung des Magnetfeldes von Raumtemperatur
auf 255°C erhitzt, diese Temperatur wird 15 Minuten gehalten, anschlieBend kiihlt die
Probe im Magnetfeld ab. Im ungegliithten Zustand ist die Magnetostriktion der Probe in
beiden Mefrichtungen gleich groB, das heifit die Magnetisierungsrichtungen sind
isotrop in der Ebene verteilt. Nach der Magnetfeldglithung ist die Magnetostriktion in
paralleler MefBrichtung um einen Faktor 15 bis 16 hoher als in senkrechter MeBrichtung.
Ist das Magnetfeld wihrend der Glithung parallel zur langen Probenachse ausgerichtet,
zeigt die Schicht maximale Magnetostriktion bei der senkrechten Messung, wobei die
Magnetostriktion in der senkrechten Mef3richtung um einen Faktor 19 bis 20 hoher ist
als in der parallelen MefBrichtung (Abbildung 118). Wird die (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)
Viellagenschicht ohne externes Magnetfeld gegliiht, kommt es zwar zu einer Erhohung
der Magnetostriktion, das Verhiltnis von paralleler zu senkrechter Magnetostriktion
bleibt aber nahezu gleich (Abbildung 119). Fiir shnliche (TbFe/FeCo)-Viellagen-
schichten wird zum Teil eine leichte Erhohung dieses Verhiltnisses beobachtet (vgl.
Abbildung 139).
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Abbildung 117: Magnetosiriktion in paralleler und senkrechter MeBrichtung einer (7 nm TbFe / 9 nm
FeCo) x 100 Viellagenschicht im ungegliihten Zustand (offene Quadrate) und nach einer Glithung in
einem Maguetfeld von poH.. = 0,44 T bei 255°C (geschlossene Quadrate). Das Magnetfeld lag wihrend
der Gliihung senkrecht zur langen Achse der Probe. Die Haltezeit betrug 15 min,
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Abbildung 118: Magnetostriktion einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 100 Viellagenschicht im
ungeglithten Zustand (offene Quadrate) und nach einer Glithung in einem Magnetfeld von pH.q = 0,44 T
bei 255°C (geschlossene Quadrate). Das Magnetfeld lag wihrend der Gliihung parallel zur langen Achse
der Probe. Die Haltezeit betrug 15 min.
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Abbildung 119: Magnetostriktion einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 100 Viellagenschicht im
ungeglithten Zustand (offene Quadrate) und nach einer Glithung ohne dufleres Magnetfeld bei 255°C fiir
15 min (geschlossene Quadrate). Die Messungen erfolgten parallel und senkrecht in der Schichtebene.

4.2.6 AE-Effekt

Der AE-Effekt wurde an ungeglithten und bei 250°C geglithten (TbFe/FeCo)- und
ungeglithten (TbFe/FeCoBSi)-Viellagenschichtsystemen untersucht. Bei der Messung
des AE-Effektes wurde das externe Magnetfeld in der Schichtebene entweder parallel
oder senkrecht zur langen Substratachse angelegt (vgl. Kapitel 3.2.3.2). Ein typischer
Verlauf des AE-Effektes tiber der Magnetfeldstirke ist in Abbildung 120 fiir eine
ungeglithte (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 462 Viellagenschicht dargestellt. Es wird
deutlich, daB die Verinderung der Orientierung des Magnetfeldes zur Probe zu
unterschiedlichen Kurven fithrt. Bei senkrechter Orientierung wird die Sittigung des
Effektes bei kleineren Feldstirken erreicht als bei paralleler Orientierung. Weiterhin
zeigt der Kurvenverlauf bei der Feldstirke Null ein lokales Maximum, wihrend zwei
Minima in der Nihe der Koerzitivfeldstirke der Schicht aufireten. Nach einer
Gluhbehandlung der Schicht bei 250°C (45 min) steigt die EffektgroBe sowohl bei
paralleler (Abbildung 121) als auch senkrechter Messung (Abbildung 122) an. Dariiber
hinaus verringert sich der Abstand der Minima (Koerzitivfeldstirke) und die
Sattigungsfeldstarke des Effektes bei der senkrechten Messung.

Der AE-Effekt einer ungegliihten (TbFe/FeCoBSi) x 70 Viellagenschicht bei
senkrechter Messung ist in Abbildung 123 dargestellt. Diese Schicht zeigt einen dem
Magnetostriktionseffekt entsprechenden Kurvenverlauf.
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Abbildung 120: AE-Effekt ciner ungeghithten (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 462 Viellagenschic

exteme Magnetfeld wurde parallel bzw. senkrechi in der Schichtebene angelegt.
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Abbildung 121: AE-Effekt einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 462 Viellagenschicht nach einer Gliihung

bei 250°C (45 min), parallele Messung.
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Abbildung 122: AE-Effekt einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 462 Viellagenschicht nach einer Glithung
bei 250°C (45 min), senkrechte Messung.
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Abbildung 123: AE-Effekt einer (7 nm TbFe / 8 nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschicht, senkrechte
Messung,

4.27 Magnetowiderstand

Der Magnetowiderstandseffekt in Viellagenschichten ist von besonderem Interesse, da
er zusammen mit dem magnetostriktiven Effekt die Integration von Aktor- und
Sensorfunktionen in einem Material erméglicht. Die Messung des Magnetowiderstandes
an Schichten erfolgt nach der Vierpunktmethode (vgl. Kapitel 3.2.2.4). Abbildung 124
zeigt den an einer bei 250°C (45 min) geglithten (8 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 50
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Viellagenschicht gemessenen Magnetowiderstandseffekt. Der Effekt ist anisotrop, die
Orientierung des Magnetfeldes parallel oder senkrecht innerhalb der Schichtebene fithrt
zu unterschiedlichen Werten des Effektes. Die Effektgrofle betrdgt in paralleler
MeBrichtung 0,08 %, in senkrechter Richtung 0,22 %. Der Magnetowiderstandseffekt
weist eine Koerzitivfeldstirke poHc von ca. 3 mT und eine Sittigungsfeldstarke poHs
von ca. 40 mT auf Der Verlauf des Magnetowiderstandseffektes ist dem der
Magnetostriktion sehr dhnlich.
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Abbildung 124: Verlauf der relativen Anderung des Magnetowiderstands iiber dem externen Magnetfeld
fiir eine bei 250°C 45 min geglithte (8 nm TbFe /9 nm FeCo) x 50 Viellagenschicht. Der Magneto-
widerstandseffekt betrigt bei paralleler Messung 0,08 %, bei senkrechter Messung 0,22 %,

4.3 Laserunterstiitzte Mikrostrukturierung von Aktor- und Sensor-

komponenten

In der vorliegenden Arbeit wurde ein Verfahren zur raschen Herstellung von Aktor- und
Sensorkomponenten entwickelt, das auf Laser-Technologien und naBchemischen
anisotropen Atzverfahren basiert, aber keine photolithograhischen ProzeBschritte oder
indirekte Maskierungen benétigt. Der Vorteil dieses neuen kombinierten Verfahrens ist,
daB Variationen des Designs zur Optimierung von Strukturen sehr schnell durchgefiihrt
werden konnen.

Ein neues Verfahren ist das direkte Schreiben von Masken in thermisch oxidierte Si
(100) Wafer (Abbildung 125). Dabei wird SiO, gezielt durch die Nd:YAG Laser-
strahlung abgetragen, so daB im beschriebenen Bereich das Si freigelegt wird.
Anschlieffend wird der beschriebene Wafer na3chemisch in einer 40% KOH Losung bei
80°C geitzt. Das auf dem Wafer verbleibende SiO, dient dabei als Maske, das
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freigelegte Si wird durch die Lauge anisotrop gedtzt. In Abbildung 126 ist ein mit
diesem Verfahren strukturierter 4" Si (100)-Wafer dargestelit. Die Strukturen sind
Biegebalken, deren eines Ende fiir eine Einspannung die Dicke des Wafers (500 pm)
hat, wihrend der Rest des Balkens auf beispielsweise 20 pm heruntergestzt wird.

Laserstrahl

laserbearbeitetes Si

X, Y, z Tisch

Abbildung 125: Schematische Darstellung des Schreibens von Masken in thermisch oxidierte Si (100)-
Wafer,

Abbildung 126: Durch dircktes Schreiben in oxidierte Si (100)-Wafer (Durchmesser 100 mm) und
anschlieBende nahchemische Atzung erhaltene Biegebalkenstrukturen.

Ein weiteres neues Verfahren ist das direkte Schreiben von Masken in Si (111)-Wafer.
Dabei wird kein SiO; benotigt, da perfekte Si (111) Ebenen als Atzstoppschicht genutzt
werden konnen. Die Laserstrahlung verursacht einen lokalen Abtrag bzw. eine
strukturelle Beeinflussung des Si. Bei der anschlieBenden KOH-Atzung werden die
laserbehandelten Flichen auf dem Wafer gedtzt, wihrend die unbehandelte Si (111)
Oberfliche als Maske dient. In Abbildung 127 ist die Abtragstiefe nach der
Laserbearbeitung und nach einer anschlieBenden naBchemischen Atzbehandlung als
Funktion der Zahl der Laserpulse aufgetragen. Abbildung 128 zeigt eine in Si (111)
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geitzte Pumpkammerstruktur. Durch eine Variation der Laserleistung koénnen
unterschiedlich tiefe Strukturen hergestellt werden, beispielsweise Austrittsoffoungen.

125 | Si (111)
0 Abtrag durch Laserbearbeitung
[ ®  Abtrag nach Atzung (t < 2h, 40% KOH, 60°C)
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Abbildung 127: Die Anzahl der Laserpulse bestimmt den Abtrag durch die Laserbearbeitung und die
Atztiefe der anschlieBenden KOH-Atzung in Silizium (111).

Abbildung 128: Rasterclekironenmikroskopische Aufnahmen von geitzten Pumpkammerstrukturen in
Si (111). Die groBie Kreisfliche hat einen Durchmesser von 10 mm.

Weiterhin  wurden Untersuchungen zur Strukturierbarkeit —magnetostriktiver
Diinnschichten wie FesoCoso und TbgoFeso mittels Excimer-Laserstrahlung durch-
gefiihrt. Abbildung 129 und Abbildung 130 zeigen rasterelektronenmikroskopische
Aufnahmen von TbgFes-Schichten auf unterschiedlichen Substraten, die durch
Excimer-Laserstrahlung strukturiert wurden. Die zu strukturierende Schicht wird auf
lasergeschnittene Silizium und Glassubstrate abgeschieden. Die Strukturierung durch
die Laserstrahlung erfolgt lings bzw. quer zur langen Substratachse. Die Schnittbreite
betragt in beiden Fillen ca. 10 pm. Bei beiden Schicht-Substrat-Verbunden sind
unterschiedliche Zonen zu erkennen: Abbildung 129 a) unbeeinfluBte Schicht, b)
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Redepositzone, ¢) Zone der erstarrten Schmelze, d) freigelaserte Zone. AnschlieSende
Magnetostriktionsmessungen zeigen, da3 die Strukturierung die Funktion der Schicht
nicht beeintrichtigt. |

Abbildung 129: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen von TbFe-Schichten, die durch Excimer-
Laserstrahlung strukiuriert wurden. Links befindet sich die Schicht auf einem Glassubstrat, rechis auf
Silizium,

Abbildung 130: Rasterclektronenmikroskopische Aufnahme eines laserstrukturierten Schicht-Substrat-
Verbundes. Die Rauhigkeit der Kante des Siliziumsubstrates (Dicke ca. 200 pm) stammt vom
Laserschneiden.
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4.4 Kiriifte und Auslenkungen von Schicht-Substrat-Verbunden

Die von magnetostriktiven Schicht-Substrat-Verbunden erreichbaren Krifte und
Auslenkungen bestimmen die Bereiche und Grenzen des Einsatzes dieser Strukturen als
Aktoren. Generell steigt die Auslenkung und die Kraftausiibung von Schicht-Substrat-
Verbunden mit der Schichtdicke. Geringe Substratdicken sind fiir groe Auslenkungen
notwendig. Firr die Ausiibung groBerer Kriftie muB8 die Substratdicke oder die
Steifigkeit des Substrates dagegen erhoht werden, da die Steifigkeit des Substrates fuir
die Kraftiibertragung benoétigt wird. Wenn fiir eine Anwendung eine Kombination
grofler Auslenkung und Kraftausiibung vonnéten ist, mul das Verhédltnis von Schicht-
zu Substratdicke optimiert werden. Fir dynamische Anwendungen, wie resonante
Sensoren, bestimmt die Substratdicke wesentlich den Frequenzbereich, in dem der
Aktor eingesetzt werden kann.

Die statische Auslenkung eines mikrostrukturierten Si-Biegebalkens (vgl. Kapitel 4.3),
der mit einer 1,6 pm dicken (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)-Viellagenschicht beschichtet und
bei 250°C (45 min) geglitht wurde, zeigt Abbildung 131. Der Si-Biegebalken hat eine
Dicke von 52 pm, eine freie Linge von 15 mm und eine Breite von 2 mm. Durch das
anisotrope Magnetostriktionsverhalten kommt es zu unterschiedlich groflen Aus-
lenkungen des Balkens: im Falle der parallelen Ansteuerung durch ein Magnetfeld in’
der Schichtebene betrigt die maximale Auslenkung dieses Balkens 14 pm, bei
senkrechter Ansteuerung 52 um. Durch Glithung im Magnetfeld kann dieses anisotrope
Verhalten beeinfluBlt werden (vgl. S. 119f).

Das Auslenkungsverhalten einer einseitig mit einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)-
Viellagenschicht beschichteten Siliziummembran als Funktion der Anregungsfrequenz
ist in Abbildung 132 dargestellt. Die Dicke der Viellagenschicht betrigt ca. 7,4 um, die
Membrandicke 75 um. Der Durchmesser der Membran betrigt 10 mm. Die Anregung
und Auswertung der magnetostriktiven Membran erfolgt mit dem in Kapitel 3.2.3.3
beschriebenen Meflaufbau. Das Frequenzspektrum zeigt im Bereich bis 45 kHz zwei
Maxima. Die erste Eigenfrequenz liegt bei 10,74 kHz. Die Auslenkung betrigt in der
Resonanz 4 pm. Eine Glihung der Membran bei 250°C fiir 45 min fiihrt zu einer
leichten Verschiebung der Resonanzfrequenz auf nun 10,55 kHz, vor allem aber zu
einer deutlichen Erhohung der Auslenkung. Diese betrigt bei der geglithten Schicht
15,8 pm, dies bedeutet eine Erhthung um fast 400 %.
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Abbildung 131: Statische Auslenkung eines mit einer 1,6 pym dicken (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)-
Viellagenschicht beschichteten Si-Biegebalkens (Dicke: 52 pm, Linge: 15 mm) bei paralleler bzw.
senkrechter Richtung des dufleren Magnetfeldes in der Schichtebene. Die Auslenkung wird am

Balkenende gemessen.
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Abbildung 132: Frequenzabhiingige Auslenkung einer schwingenden magnetostriktiven Silizium-
membran (Dicke 75 pm), die einseitig mit einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo)-Viellagenschicht (Dicke

7,4 um) beschichtet ist,

Die Kraft, die von einem magnetostriktiven Schicht-Substrat-Verbund ausgeiibt werden
kann, resultiert passiv aus der Steifigkeit und der Dicke des Substrates und aktiv aus der
Energiewandlerfunktion der magnetostriktiven Schicht. Weiterhin héngt sie aufgrund
der magnetoelastischen Effekte der hier behandelten Schichten und dem Aufbau
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einfacher Aktoren in Form von Schicht-Substrat-Verbunden wesentlich von der Art der
Belastung ab. Tritt die Belastung eines einseitig eingespannten, magnetostriktiven
Biegebalkens in Form einer am Balkenende angreifenden Kraft auf, kann man zwei
Fille unterscheiden.

1. Tritt die Belastung vor der Ausfiihrung der eigentlichen Aktorfunktion auf, als
Beispiel sei das Anhéingen eines Gewichtes an das Balkenende aufgefiihrt, kommt
es zu einer Anderung der Ruhelage, bzw. einer Kriimmung des Balkens. Durch
diese Kriimmungsinderung des Substrates dndert sich der Spannungszustand in der
Schicht. Aufgrund des inversen magnetostriktiven Effektes fiihrt dies zu einer
Anderung der Ausrichtung der magnetischen Momente in der Schicht und damit zu
einem veridnderten magnetostriktiven Verhalten. Die Auslenkung des Biegebalkens
ist daher in gewissen Grenzen von der angreifenden Kraft unabhingig, solange nicht
der gednderte Spannungszustand in der Schicht dic magnetostriktive Kennlinie
wesentlich verdndert.

2. Wenn sich der Aktor im ausgelenkten Zustand befindet, kommt es beim Aufbringen
einer Kraft zu einer linearen Abnahme der Auslenkung. Wird die Auslenkung des
Biegebalkens unterbunden, kann die maximale Kraft ausgeiibt werden.
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5 Diskussion

Die in den vorangegangenen Kapiteln dargestellten Ergebnisse der Schichtentwicklung
werden im folgenden diskutiert. Es erfolgt ein Vergleich der in der vorliegenden Arbeit
entwickelten Schichten untereinander sowie mit optimierten Schichtsystemen aus der
Literatur. Weiterhin werden Demonstratoren zu potentiellen Anwendungen der in dieser
Arbeit vorgestellten magnetostriktiven Schichten diskutiert.

5.1 Ein- und viellagige Schichten

Bei Messungen des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten dinner Schichten
parallel und senkrecht in der Schichtebene wird fir die MeBergebnisse ein
unterschiedliches Vorzeichen erwartet. Jedoch findet man bei einigen Schichten (vgl.
z.B. Abbildungen 40, 41, 58, 59) ein gleiches Vorzeichen fiir beide MeBrichtungen.
Eine mogliche Erklirung hierfiir geben Betz et al.'®?, die dieses Verhalten an Ni-
Schichten auf Siliziumsubstraten beobachteten: aufgrund der sehr unterschiedlichen
Poissonzahlen von Siliziumsubstrat und der Ni-Schicht ergibt sich ein positives
Vorzeichen des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten in beiden MeBrichtungen,
~ obwohl die Magnetostriktion in den beiden MeBrichtungen unterschiedliche Vorzeichen
besitzt.

Abbildung 133 vergleicht den Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten
einlagiger Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Schichten auf Si (100) Substraten im
Bereich positiver externer Magnetfeldstarken. Die in der vorliegenden Arbeit mit
unterschiedlichen Sputterverfahren (DC, HF) optimierten TbsoFego-Schichten (DC:
300 W, 190 V Bias, HF: 300 W) weisen im Bereich niedriger externer Magnet-
feldstirken einen geringeren magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten auf als eine
einlagige Sms gFegs 6Bog-Schicht'?.

122 Betz et al. 1996
123 { im et al. 1998
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Abbildung 133: Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten unterschiedlicher Seltenerd-
metall-Ubergangsmetallschichten auf Si (100) Substraten im Bereich positiver Magnetfeldstirken.

Der Vergleich einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht, die bei 250°C
(45 min) gegliiht wurde, mit unterschiedlichen einlagigen Schichten ist in Abbildung
134 dargestellt. Es wird deutlich, daBB die Viellagenschicht im Vergleich zu den
einlagigen TbFe-Schichten ein deutlich reduziertes Sattigungsfeld und eine verringerte
Koerzitivfeldstirke besitzt. Dies wird besonders im Vergleich der geglithten Schichten
deutlich. Die Werte des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten sind im Bereich
kleiner #uBerer Feldstirken deutlich héher als bei den einlagigen TbFe-Schichten. Der
Verlauf des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten der optimierten Viellagen-
schicht und einer einlagigen Smy7;Fes; 3Bos-Schicht nach Lim et al.'** ist fiir niedrige
Feldstiarken vergleichbar, allerdings zeigt die Messung von Lim et al. keine
Koerzitivfeldstirke. Diese soll im Bereich zwischen 2 und 10 mT liegen.'® Die
optimierte Viellagenschicht zeichnet sich daher im Vergleich zur SmgyiFer;3Boe6-
Schicht vor allem durch héhere Werte des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten
fur Feldstarken poHex > 6 mT aus. Weiterhin werden von Lim et al. keine Angaben zu
dem magnetostriktiven Verhalten der Schichten nach Glithbehandlungen angegeben.
Die Struktur der (TbFe/FeCo)-Viellagenschicht, die bei 250°C geglitht wurde, wird
durch weitere Glithungen bzw. einer Anwendung der Schicht bei Temperaturen kleiner
der Glithtemperatur nicht verdndert.

124 Lim et al. 1998
' 8. H. Lim, private Mitteilung 1999
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Abbildung 134: Vergleich des Verlaufs des magnetoelastischen Sittigungskopplungskoeffizienten einet
optimierten (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht, unterschiedlicher TbFe-Schichten (300 W,
190 V Bias, gegliiht bei 250°C, 45 min, d = 1,1 pm bzw. 300 W HF, d = 4 pm) und einer SmFeB-
Schicht (300 W HF, d=1 pm). Alle Schichten befinden sich auf Si (100) Substraten.

Ein Vergleich des Verlaufs des normierten magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten
einer optimierten (7 nm TbgoFeso / 9 nm FesgCosg) x 70 Viellagenschicht mit den
Verlaufen anderer Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Schichtsysteme erfolgt in
Abbildung 135. Es zeigt sich, da3 nur eine (4,5 nm TbsCos2 / 6,5 nm FezsCoss) x 3
Viellagenschicht'®® einen vergleichbar giinstigen Verlauf hat, wie die in der
vorliegenden Arbeit optimierten (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten. Eine (2,5 nm
TbssFeg7/ 2,5 nm FegoBag) x 50 Viellagenschicht nach Prados et al'?’ zeigt einen nur
schwachen Anstieg des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten mit der duBeren
Magnetfeldstirke, die Koerzitivfeldstirke puoHe wird mit 14,6 mT angegeben. Noch
ungiinstiger ist der Verlauf des Effektes fiir eine (200 nm TbgoFego / 600 nm FegoBao /
200 nm TbaoFeg)-Schicht nach Igari et al.'?® Ein moglicher Grund hierfiir sind die sehr
hohen Lagendicken. Bei der von Winzek et al.'? beschriebenen (5 nm (Tb27Dy73)32Fess
/ 0,25 nm Nb) x 250 Viellagenschicht handelt es sich um eine durch eine Gliihung bei
650°C (10 min) teilweise kristallisierte Schicht. Die Nb-Zwischenlagen sollen das
Komwachstum der ThDyFe-Lagen unterbrechen. Die Koerzitivfeldstarke poHc liegt bei
der hinsichtlich ihres magnetostriktiven und weichmagnetischen Verhaltens optimierten

126 Betz 1997

127 Prados et al. 1997
128 Toari et al. 1995
1% Winzek 1999




134

Schicht bei 35 mT, dies ist im Vergleich zu den anderen in Abbildung 135 dargestellten
Viellagenschichten ein sehr hoher Wert. Der Anstieg des magnetoelastischen
Kopplungskoeffizienten iiber der externen Magnetfeldstirke ist fiir diese Schicht
schwicher als jener der (TbFe/FeCo)- bzw. (TbCo/FeCo)-Viellagenschichten. Ein
Vorteil der teilweise kristallisierten Schicht ist ihre relativ hohe Curietemperatur von ca.
550°C. Hinsichtlich einer minimalen Séttigungsfeldstirke werden die besten Werte von
(TbFe/FeCo)- und (TbCo/FeCo)-Viellagenschichten erreicht.
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Abbildung 135: Vergleich des Verlaufs des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten iiber der
externen Magnetfeldstirke fiir unterschiedliche Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Viellagenschichten.
Die (TbDyFe/Nb)-Viellagenschicht wurde auf ein Ta-Substrat abgeschieden, die dreilagige (TbFe/FeB)-
Schicht auf ein Glassubstrat, die anderen Schichten haben Si (100) Substrate.

Abbildung 136 vergleicht die von optimierten (TbsFego/FesoCoso)- bzw.
(Tb13Cogy/FersCozs)-Viellagenschichten erreichten magnetoelastischen Kopplungs-
koeffizienten bei paralleler und senkrechter Messung in der Schichtebene. Es zeigt sich,
daB die (TbFe/FeCo)-Viellagenschicht in beiden MeBrichtungen deutlich hohere Werte
erreicht und daher einen hoheren magnetoelastischen Sittigungskopplungskoeffizienten
erzielt. Die Koerzitivfeldstirke und die Sittigungsfeldstirke sind fiir beide Schichten
nahezu identisch. Die giinstigeren Werte der (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten
hinsichtlich des magnetoelastischen Sattigungskopplungskoeffizienten erkliren sich
durch die hoheren Magnetostriktionswerte der fiir diese Viellagenschicht verwendeten
Lagenmaterialien.
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Abbildung 136: Vergleich des Verlaufs des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten iiber der
externen Magnetfeldstirke fiir eine (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 und eine (4,5 nm TbCo / 6,5 nm FeCo)
x 3 Viellagenschicht. Beide Schichten befinden sich auf Si (100) Substraten.

Der Vergleich zwischen einer (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschicht, die bei
250°C (45 min) gegliiht wurde und einer ungeglithten (7 nm TbFe / 20 nm FeCoBSi) x
70 Viellagenschicht in Abbildung 137 ergibt, da3 die Koerzitivfeldstirke durch die
Nutzung von FeCoBSi-Zwischenlagen anstelle von FeCo-Zwischenlagen weiter
reduziert werden kann. Dies ist allerdings mit einer Reduzierung der erzielbaren Werte
des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten verbunden.

25 —— ————————
- *—a— (7 nm TbFe /9 nm FeCo) x 70 o
e N geglitht bei 250°C, 45min T
Py By —— (7 nm TbFe / 20 nm FeCoBSi) x 70M
20 + q““hq:h & -

%%, ungegliht
o

#
s
&

b | / MPa

20

Abbildung 137: Verlauf des magnetoclastischen Sattigungskopplungskoeffizienten iiber der externen
Magnetfeldstirke fiir eine optimierte (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 bzw. (7 nm TbFe / 20 nm FeCoBSi)

x 70 Viellagenschicht.
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Ein Vergleich der Temperaturabhingigkeit der normalisierten Magnetostriktion von
einlagigen TbFe- und FeCo-Schichten sowie (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten ist in
Abbildung 138 dargestellt. Wihrend die Magnetostriktion der TbFe-Schicht (150 W,
220 V Bias, d = 3 pm) mit steigender Temperatur aufgrund ihrer niedrigen Curie-
temperatur rasch sinkt, bleibt die Magnetostriktion der FeCo-Schicht (200 W HF, d =
0,8 pm) auch bei hoheren Temperaturen relativ hoch. Das temperaturabhéingige
Verhalten von (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten ist ein Mittelwert aus dem Temperatur-
verhalten der die Viellagenschicht aufbauenden Lagenmaterialien. Der temperatur-
abhingige Abfall der Magnetostriktion liegt daher zwischen dem der TbFe- und FeCo-
Lagen, wobei bei hoheren Temperaturen, unterhalb der Curietemperatur des FeCo,
anzunehmen ist, da} die Magnetostriktion durch die FeCo-Lagen bestimmt wird.
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Abbildung 138: Temperaturabhiingigkeit der Magnetostriktion einer TbFe- und FeCo-Schicht im
Vergleich zu (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten. Die FeCo-Schicht hat ein Mo-Substrat, die restlichen
Schichten Si (100) Substrate.

Abbildung 139 zeigt das Verhiltnis von paralleler zu senkrechter Magnetostriktion bzw.
senkrechter zu paralleler Magnetostriktion, je nachdem, welches Verhéltnis maximal ist,
fur unterschiedliche (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten. Bei ungeglithten Schichten liegt
das Verhiltnis meist beim Wert Eins. Die Unterschiede in der Herstellung der Schichten
verursacht die Verteilung der Werte zwischen Eins und Drei bei den ungegliihten
Schichten. Bei den ohne &ufleres Magnetfeld gegliihten Viellagenschichten liegt das
Verhiltnis zwischen Vier und Fiinf. Durch eine Glithung der (TbFe/FeCo)-Viellagen-
schichten unter der Einwirkung eines in der Schichtebene der Probe ausgerichteten
Magnetfeldes konnen Verhéltnisse zwischen 16 und 24 erreicht werden. Daraus laBt
sich schlieBen, daB Magnetfeldgliihungen die gezielte Einstellung einer Anisotropie in
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der Ebene ermoglichen. Die ungegliihten Schichten sind in der Schichtebene mehr oder
weniger isotrop. Gliihungen ohne Magnetfeld fiilhren zu einer leichten Richtung in der
Ebene, deren Ausrichtung allerdings zufillig ist.
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Abbildung 139: Magnetostriktionsverhiltnis unterschiedlicher (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten
(Probenbezeichnung 1 bis 16). Die Glithungen erfolgten bei 250°C fiir eine Gliithzeit von 15 min. Das
Magnetfeld poH.,. betrug bei den Magnetfeldgliihungen 0,44 T,

Ein Vergleich des normalisierten Magnetowiderstandseffektes und der normalisierten
Magnetostriktion einer bei 250°C (45 min) gegliihten (8 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 50
Viellagenschicht zeigt Abbildung 140. Es wird deutlich, daB8 der Verlauf der beiden
Effekte im Rahmen der Mefgenauigkeit identisch ist. Somit ist es méglich, zum
Beispiel die Auslenkung eines Schicht-Substrat-Verbundes iiber den Magneto-
widerstandseffekt zu kontrollieren.
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Abbildung 140: Vergleich zwischen der normalisierten Magnetostriktion und dem normalisierten
Magnetowiderstandseffekt einer bei 250°C (45 min) geglithten (8 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 50
Viellagenschicht.

5.2 Demonstratoren

Im Verlaufe dieser Arbeit wurden - zum Teil im Rahmen européischer Forschungs-
projekte’®® - ‘magnetostriktive Schichten auf Teststrukturen abgeschieden, die das
Potential magnetostriktiver Aktoren und Sensoren demonstrieren sollen. Im folgenden
werden einige dieser Demonstratoren vorgestellt und diskutiert.

5.2.1 Mikropumpe

Die hier vorgestellte Mikropumpe stellt eine Weiterentwicklung der auf Seite 35
beschriebenen Pumpe dar. In der schematischen Darstellung (Abbildung 141) wird der
Aufbau und die Funktionsweise der Pumpe erkennbar. Das aktive Element ist eine
magnetostriktive Membran. Sie wird aus einem ca. 75 um dicken Siliziumwafer mittels
Nd:YAG-Laserstrahlung herausgeschnitten. Auf der Oberseite wird eine 20 bis 30 um
dicke TbsoFeg-Schicht (300 W, 190 V Bias, vgl. S. 61f) abgeschieden, auf der
Riickseite eine ebenso dicke SmyoFego-Schicht (400 W), wobei durch eine Schatten-
maske ein zentraler Bereich freigelassen wird. Drei lasergeschnittene Siliziumscheiben
bilden die Pumpkammer mit planaren Diffusoren, sowie Ein- und AuslaB fiir die zu

1% MAGNIFIT (BRE2-CT93-0536); Magnetostriction in thin films for integrated technologies;
ECAMMA (BRE-CT94-0914): European concerted action on magnetostrictive materials and applications
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pumpende Fliissigkeit. Der Vorteil dieser Pumpe ist, da8 sie ohne bewegliche Ventile
arbeitet, was die Herstellung vereinfacht, da keine Undichtigkeiten an den Ventilen
auftreten konnen. Die Ventilfunktion Ubernehmen die planaren Diffusoren. Deren
Geometrie bewirkt eine Gleichrichtungsfunktion des Fliissigkeitsstroms.

Ein Photo der durch Kleben zusammmengebauten Mikropumpe einschlieBlich ange-
fugter Zu- und Ableitungsmimik zeigt Abbildung 142. Die Abmessungen dieser Pumpe
betragen 14 mm x 19 mm x 0,6 mm. Sie kann einen Druck von 4,9 mbar aufbauen und
hat eine Pumprate von ca. 290 ul/min fiir Isopropanol beim Gegendruck Null. Die
Arbeitsfrequenz des zur Ansteuerung der Pumpe genutzten radialen magnetischen
Wechselfeldes von ca. 20 mT betréagt dabei 230 Hz, der Energieverbrauch 1 W. Die
Leistungsdaten dieser neuen, ohne Riickschlagventile arbeitenden Mikropumpe, stellen
eine deutliche Verbesserung zu den Daten der auf Seite 35 besprochenen Pumpe dar.
Nachteile der neuen Pumpe sind, daB es beim Ausschalten der Pumpe zu einem
Riickflul der gepumpten Fliissigkeit kommt;, weiterhin ist die Pumpe nichi selbsi-

ansaugend und kann kein Gas fordern.

Membran

Si

Diffusoren

Pumpkammer

Ausial
Einlal®

Abbildung 141: Schematische Darstellung der aus vier lasergeschnittenen Silizinmteilen bestehenden
magnetostriktiven Mikropumpe. Die Membran ist auf der Oberseite mit ThsFes, beschichtet, auf der
Unterseite mit SmyoFeg, .
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Abbildung 142: Photo der zusammengebauien Mikropumpe mit einem Grofienvergleich.

Eine weitere Verbesserung der Pumpe hinsichtlich ihrer Fahigkeit Gase zu pumpen, soll
durch einen verinderten Aufbau der Pumpe erreicht werden (Abbildung 143). Die
Herstellung der Pumpenteile erfolgt nun durch das in Kapitel 4.3 beschriebene
Verfahren der laserunterstiitzten Atzung von Si (111), das die Strukturierung von
Silizium in beliebigen Formen erlaubt; eine Si (111) Pumpkammerstruktur ist in
Abbildung 128 dargestellt. Die Pumpe besteht dann nur noch aus zwei Teilen, was den
Zusammenbau erleichtert. Wesentlicher Vorteil des vom Autor vorgeschlagenen
Aufbaus ist die Moglichkeit, das Pumpkammervolumen zu reduzieren: die
Maximierung des Verhiltnisses zwischen dem durch die magnetostriktive Membran
verdringtem Volumen zum Pumpkammervolumen ist eine Voraussetzung, um Gase
pumpen zu konnen.

Si(111)

Einlaf§ AuslaB

Abbildung 143: Mikropumpe bestehend aus zwei strukturierten Si (111)-Teilen. Das Pumpkammer-
volumen und die Dicke der Membran werden durch die Atztiefe bestimmt.
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Der Einsatz von (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten anstelle von einlagigen TbFe-
Schichten fiir die magnetostriktive Pumpmembran konnte, bei der Beibehaltung der
Gesamtschichtdicke, zu einer Reduzierung des benétigten externen Magnetfeldes fithren
und damit zu einer weiteren Miniaturisierung des Gesamtsystems. Allerdings wiére fiir
die Herstellung von 20 bis 30 um dicken Viellagenschichten eine spezielle
Beschichtungsanlage neu zu konzipieren.

5.2.2 Magnetostriktive Motoren

Im Rahmen des MAGNIFIT-Projektes wurden Prototypen magnetostriktiver Motoren
hergestellt. Abbildung 144 zeigt den Aufbau des linearen und des rotierenden
Diinnschicht-Motors'>!. Die passiven Strukturen wurden von Projektpartnern bereit-
gestellt, wobei fiir den Autor die Aufgabe zu 16sen war, geeignete hochmagnetostriktive
Schichten auf den Strukturen abzuscheiden. Als aktive Schichten wurden daher im Falle
des linearen Motors einlagige TbFe-Schichten und im Falle des rotierenden Motors
sowohl diese einlagigen als auch (TbFe/FeCo)-Viellagenschichten aufgebracht.

Die vorgestellten Motoren werden als "Stehende-Welle-Ultraschallmotoren" bezeichnet.
Zur Erzeugung einer Bewegung werden Biegeschwingungen und Reibungskrifte
ausgenutzt. Die Schwingung hat normale und tangentiale Komponenten, wobei die
tangentiale Komponente die Geschwindigkeit der Struktur bestimmt.

Der lineare Motor besteht aus einer mit naBchemischen Atzverfahren hergestellten
Si (100) Platte (Liange 30 mm, Breite 10 mm, Dicke 10 um). Diese weist auf der
Unterseite Zahne auf, deren Position von der gewihlten Anregungsfrequenz fest
bestimmt wird. Die Platte wurde unter Nutzung einer Schattenmaske beidseitig mit
einer 4 pm dicken TbsoFeso-Schicht (300 W, 190 V Bias) beschichtet, wobei sich die
Schichten abwechselnd auf der Oberseite und der Unterseite der Platte befanden. Die
Anregung der Struktur erfolgt durch ein magnetisches Wechselfeld von 10 mT bei einer
Frequenz von 775 Hz. Zusitzlich wird ein magnetisches Biasfeld von 10 mT angelegt.
Die Magnetfeldrichtung verlduft parallel zur langen Achse des Motors. Das Wechsel-
feld erregt die Struktur zu Schwingungen, die sich in Form einer stehenden Welle
ausbilden. Die Fortbewegung erfolgt durch das zyklische AbstoBen der Zihne auf dem
Untergrund. Unter den genannten Bedingungen bewegt sich der Motor mit einer
Geschwindigkeit von 10 bis 20 mm/s fort.*?> Ein Nachteil des Motors ist die
longitudinale Einkopplung des Magnetfeldes, da das Magnetfeld iiber einen grofen
Bereich erzeugt werden muB. Giinstiger wire eine transversale Einkopplung des
Magnetfeldes. Hierzu ist es notwendig, in der magnetischen Schicht eine uniaxiale
Anisotropie einzustellen, um einen maximalen Effekt zu erzeugen. Daher schligt der

131 Magnifit AbschluBbericht, Claeyssen et al. 1998
132 Claeyssen et al. 1998




142

Autor vor fir derartige Aktoren zukiinftig magnetfeldgegliihte (TbFe/FeCo)-
Viellagenschichten einzusetzen.

Abbildung 144: Magnetostriktive Motoren: a) schematische Darstellung des linearen Motors, b) links:
schematische Darstellung des Rotationsmotors, rechts: Elektromagnet und Rotor (& 20mm)."**

Der Rotationsmotor besteht aus einem Elektromagneten zur Erzeugung eines
magnetischen Wechselfeldes. Die Einkopplung des Magnetfeldes erfolgt transversal zur
Schicht. Auf der Oberseite des Elektromagneten ist eine Reibschicht aufgebracht.
Darauf liegt der aktive magnetostriktive Rotor frei auf, wobei er durch eine Achse, die
in den Elektromagneten eingefiihrt wird, zentriert wird. Der Rotor hat einen
Durchmesser von 20 mm und besteht aus einem Titanblech. Dieses wurde auf eine
Dicke von 100 um Dicke gefrdst, wobei drei Ziahne (Hohe 300 um) stehengelassen
wurden. Unter der Nutzung von Schattenmasken wurden auf diesen Rotor vom Autor
beidseitig 4,6 pm dicke TbFe-Schichten (300 W, 190 V Bias) in drei Sektoren
aufgebracht. Bei einer Frequenz von 2,86 kHz fihrt die Anregung durch ein
Wechselfeld von 20 mT und ein Biasfeld von 40 mT zu einer Umdrehungs-
geschwindigkeit des Rotors von 0,5 U/s. Das erzeugbare Drehmoment betrdgt etwa

133 Claeyssen et al. 1998
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1,6 uNm."* Vorversuche des Autors zur Abscheidung ungeglihter (7 nm TbFe /
9 nm FeCo) x 500 Viellagenschichten auf den Ti-Rotor bestitigen das Funktionsprinzip
des Motors. Zur Optimierung des rotierenden Ultraschallmotors wére es allerdings
notwendig, eine radiale Einstellung der Anisotropie in den Schichten durch eine
besondere Magnetfeldglithung zu erreichen.

5.2.3 Drehmomentsensor

Fir die vorliegende Arbeit wurden vom Autor Untersuchungen zur Realisierung eines
auf einem Patent von Tyrén und Lord"*’ beruhenden Kraft- bzw. Drehmomentsensors in
Diinnschichttechnik durchgefiihrt. Als Funktionsschichten wurden einlagige CogoBao-
Schichten (vgl. Kapitel 4.1.2) verwendet.

Aufgrund des inversen magnetostriktiven Effektes ist die Permeabilitit p, eines
magnetostriktiven Materials durch eine duflere mechanische Spannung ¢ verinderbar:
u: = f{o). Tyrén und Lord schlagen vor, ein magnetostriktives Material in den Kemn
einer Spule zu bringen. Wird nun eine 4uBlere mechanische Spannung angelegt,
verandert das magnetostriktive Material seine Permeabilitit. Diese Permeabilitéts-
dnderung fiihrt zu einer Anderung der Induktivit4t L der Spule: L=f(y,). Ist diese Spule
Teil eines elektrischen Schwingkreises, fiihrt die Induktivititsinderung zu einer
Anderung der Resonanzfrequenz fr des Kreises, da

1 1

=570 (44)

gilt, wobei C die im Schwingkreis enthaltene Kapazitit bezeichnet. Wird nun die von
der duBeren mechanischen Spannung abhingige Resonanzfrequenz des Schwingkreises
tiber eine Funkverbindung ausgelesen, erhilt man einen berithrungslosen Sensor fiir
Kraft- und Drehmomentmessungen.

Fir die Realisierung dieses Sensorkonzeptes in Diinnschichttechnik wurde ein sehr
einfacher Aufbau gewihlt (Abbildung 145). Auf einer Polyimidfolie wird eine erste
magnetostriktive Schicht, CogoBso, abgeschieden. Nach einer SiO-Isolationsschicht
wird die einfachste Form einer Spule, ein Streifenleiter, aus Cu oder Al abgeschieden.
Nach einer weiteren SiO,-Isolationsschicht wird als letzte Schicht wieder CogoBso
abgeschieden. Alle Beschichtungen erfolgen unter Zuhilfenahme von lasergeschnittenen
Schattenmasken. Abbildung 146 zeigt eine REM-Querschnittsaufnahme der Sensor-
struktur.

134 Claeyssen et al. 1998
135 Tyrén und Lord 1994
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= magnetoelastisches CogoB2o

SiO;

Spule & Antenne  Material

o = H -+ L —f

\ Polyimid
Streifenleiter
mit Kontakten

Abbildung 145: Links: schematische Darstellung des Sensors und des Sensorprinzips. Rechts: schema-
tische Darstellung der Diinnschichtsensorstruktur auf Streifenleiterbasis, Draufsicht und Querschnitt.

Abbildung 146: REM-Aufnahme des Querschnittes eines Sensors. Die obere und untere Schicht ist
Jjeweils CogoB,o (4 pm), dazwischen befindet sich eine Al-Leiterbahn. Das Substrat ist Polyimid.

Die vom Verfasser durchgefiihrten Untersuchungen an den Sensorstrukturen ergeben,
daB das den Streifenleiter umgebende magnetische Material zu einer Anderung der
Induktivitit des Streifenleiters fiihrt.

Weiterhin ist es moglich, die Resonanzfrequenz der Strukturen uber eine
Funkverbindung auszulesen. Es wird eine Anderung der Resonanzfrequenz in
Abhingigkeit der angelegten Zug- oder Druckspannung beobachtet.'*®

136 Dr. C. Tyrén, Monaco, private Mitteilung 1999. C. Tyrén konnte die Anderung der Resonanzfrequenz
aufgrund einer dufleren mechanischen Spannung an den vom Autor hergestellten Sensorstrukturen 1999
nachweisen.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Die vorliegende Dissertation stellt einen Versuch dar, das Anwendungspotential diinner
magnetostriktiver Schichten durch eine Optimierung ihrer Eigenschaften zu erweitern.
Neben der Herstellung einlagiger magnetostriktiver Schichten durch das Magnetron-
sputterverfahren wurde die Herstellung und Optimierung von hochmagnetostriktiven
Viellagenschichtsystemen durchgefiihrt. Diese bestehen aus alternierenden Lagen von
Schichten aus Seltenerdmetall-Ubergangsmetall-Legierungen mit hochmagneto-
striktiven Eigenschafien und ferromagnetischen Schichten, die eine hohe
Magnetisierung und Magnetostriktion aufweisen. Insbesondere wurden die Systeme
(TbFe/FeCo), (TbFe/FeCoBSi) und (TbFe/Fe) im Bereich der positiv magnetostriktiven
Materialien untersucht, sowie (SmFe/CoB) und (SmFe/Ni) als Beispiele fiir negativ
magnetostriktive Schichten,

Es wurden die Einfliisse der Herstellungs- und Nachbehandlungsbedingungen auf die
strukturellen, mechanischen, magnetischen und magnetostriktiven Eigenschaften der
Schichten untersucht. Bei Viellagenschichten wurden die Abhangigkeiten der Schicht-
eigenschaften von den Lagendicken und den Lagendickenverhiltnissen untersucht.
Dabei zeigte sich, daB bei den Viellagenschichten eine Grenzlagendicke fur die
alternierenden Lagen besteht, oberhalb derer magnetische und magnetostriktive
Anomalien auftreten, die eine Anwendung derartiger Schichten erschweren. Viellagen-
schichten, deren Lagendicken unterhalb der Grenzlagendicke liegen, zeigen ein fiir
Anwendungen giinstiges magnetostriktives Verhalten. Materialeigenschaften wie die
Sattigungsmagnetisierung und der Séttigungswert des magnetoelastischen Kopplungs-
koeffizienten lassen sich durch Mischungsregeln vorhersagen. Bei Viellagenschichten
mit TbFe-Lagen ist zu beachten, daf3 aufgrund der antiparallelen Kopplung der Lagen
eine Kompensationszusammensetzung besteht, in deren Nihe die magnetostriktiven und
magnetischen Eigenschaften nicht durch Mischungsregeln bestimmt werden koénnen. Es
zeigte sich, daf der Elastizitdtsmodul der Viellagenschichten durch eine Variation des
Lagendickenverhiltnisses der alternierenden Lagen einstellbar ist.

Hinsichtlich der Anforderung an die Schichten eine hohe Magnetostriktion zu erzielen,
wurden bei einlagigen Schichten die besten Resultate fiir TbsoFego-Schichten, die mit
der Hochfrequenzsputtermethode (300 W) hergestellt wurden, erreicht. Diese Schichten
haben bei poHex = 0,6 T einen magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten von ca.
-36 MPa. Die Sittigungsfeldstirke poHg liegt jedoch bei Werten > 0,6 T. Bei
Viellagenschichten erzielen (7 nm TbFe / 9 nm FeCo) x 70 Viellagenschichten, die bei
250 bis 280°C (15 bis 45 min) geglitht wurden, die besten Werte: sie erreichen
magnetoelastische Sattigungskopplungskoeffizienten von bis zu -27 MPa bei einer
Sattigungsfeldstirke uoHs von ca. 20 mT. Die Koerzitivfeldstirke poHc betridgt dabei
etwa 2 mT. Im Vergleich zu optimierten einlagigen Schichten zeigen diese
Viellagenschichten - im Bereich der fiir die Mikrosystemtechnik interessanten niedrigen
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Magnetfeldstéiken - deutlich giinstigere Werte, sowohl des Sﬁttigungskopplungs-
koeffizienten als auch der Sittigungsfeldstirke. Eine weitere Reduzierung der
Koerzitivfeldstirke poHc auf Werte < 1 mT wird bei einer ungeglithten (7 nm TbFe /
20 nm FeCoBSi) x 70 Viellagenschicht erzielt, allerdings muf3 dabei eine Verminderung
des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten in Kauf genommen werden.

Besonders wichtig im Hinblick auf eine Anwendung der Schichten ist es, eine
Moglichkeit zu haben, uniaxiale Anisotropien gezielt zu induzieren. Durch eine
Glithung in einem zur Probe definiert ausgerichtetem Magnetfeld wurde dies fur
(TbFe/FeCo) x 70 Viellagenschichten nachgewiesen.

Der fiir die Kombination von Aktor- und Sensoreigenschaften in ein und demselben
Material wichtige Magnetowiderstandseffekt wurde untersucht. (TbFe/FeCo)-Viel-
lagenschichten zeigen einen gut mefbaren (AR/R ca. 0,2%) und mit dem magneto-
striktiven Effekt korrelierbaren Magnetowiderstandseffekt. Weiterhin zeigen die unter-
suchten Viellagenschichten einen AE-Effekt, der sowohl fiir Aktor- als auch fiir Sensor-
anwendungen ausgenutzt werden kann.

Die zuvor dargestellten Ergebnisse im Bereich der Entwicklung diinner
magnetostriktiver Schichten zeigen, da8 das vorgestellte Viellagenkonzept eine gute
Moglichkeit bietet, die Eigenschafien der Schichten fiir Anwendungen im Bereich der
Mikrosystemtechnik maBzuschneidern. Eine weitere Optimierung der vorgestellten
Viellagenschichten konnte erreicht werden, in dem Materialien fiir die alternierenden
Lagen gefunden werden, die im Vergleich zu den bisher verwendeten Materialien
hohere Werte der Sattigungsmagnetisierung und des magnetoelastischen Sittigungs-
kopplungskoeffizienten besitzen und gleichzeitig weichmagnetisches Verhalten zeigen.
Dariiber hinaus wire es giinstig, wenn diese neuen Lagenmaterialien magnetisch
parallel koppeln wiirden. Fej;sN,-Schichten zeigen beispielsweise eine maximale
Magnetisierung von 2,8 T."’ Diese Eigenschaft wire giinstig, um die Séttigungs-
feldstiarke der Viellagenschichten weiter zu reduzieren. Allerdings ist der gleichzeitig
benotigte hohe Wert des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten bei diesem
Material wohl nicht gegeben. Weiterhin wire die Herstellung von vollstindig amorphen
Viellagenschichten oder kristallisierten Viellagenschichten von groBem Interesse. Bei
den amorphen Schichten wire ein weiter verbessertes weichmagnetisches Verhalten zu
erwarten, bei den kristallisierten Schichten hohere Werte des magnetoelastischen
Sattigungskopplungskoeffizienten. Jedoch zeigen Vorversuche, daB es bei beiden
Schichttypen notwendig wire, weitere Lagenmaterialien einzufithren um eine Diffusion
zwischen den Lagen zu verhindern.

Ein interessanter Ausblick auf die Weiterentwicklung magnetostriktiver Schichten -
insbesondere der vorgestellten Viellagenschichten in Richtung von "smart materials" -
ist durch eine mogliche Kombination des magnetostriktiven Effektes mit dem GMR-

137 Vgl. z.B. Sugita et al. 1994
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Effekt'®®, dem Formgedichtniseffekt oder dem piezoelektrischeh Effekt, gegeben. Es
existieren ferromagnetische Formgedichtnislegierungen', sogenannte Heuslerlegie-
rungen und Kombinationen von piezoelektrischen Materialien mit magnetostriktiven
Materialien, wie BaTiOs;-CoFe;0; Komposite.! Wihrend sich im Falle der
Kombinationen Formgedichtnis-Magnetostriktion und Piezoeffekt-Magnetostriktion
eine Entwicklung von Legierungsschichten oder "Sandwich"-Schichten anbietet, ist bei
den Kombinationen GMR-Magnetostriktion an eine Weiterfithrung des Viellagen-
konzeptes zu denken.

Die vorgestellten Beispiele zu den potentiellen Anwendungen diinner magnetostriktiver
Schichten als Aktoren und Sensoren bilden eine Basis fiir eine kiinftige Realisierung
einer Gruppe von Mikrosystemtechnikprodukten, deren herausragende Eigenschafi -
neben der Kombination unterschiedlicher Funktionen in einer Einheit - eine kontaktlose
Ansteuerung und Auslesung sein wird.

138 engl.: giant magnetoresistance, Riesenmagnetowiderstandseffekt
3% Ygl, z.B. James und Wuttig 1996, Ullako et al. 1996
140 Nan 1994
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8 Verzeichnis der Symbole und Abkiirzungen

A Austauschkonstante

Ap projizierte Fliche

o Auslenkungswinkel

O s thermischer Ausdehnungskoeffizient der Schicht, des Substrates
o Richtungskosinusse

b magnetoelastischer Kopplungskoeffizient
B magnetische Induktion

c chemische Zusammensetzung

C Kapazitit

d Schichtdicke

daisr Dicke der Interdiffusionszone

dx Korngrofie

ds Substratdicke

dsputter Sputtertiefe bei AES-Tiefenprofilen

5 Dicke einer Doméinenwand

AE Grobe des AE-Effekts

E Elastizitdtsmodul

Ea Austauschenergie

Er Elastizititsmodul der Schicht

Ey magnetostatische Energie

E; Elastizititsmodul des Indenters

Ex Anisotropieenergie

Eme magnetoelastische Energie

Eix freie Energie

Es Streufeldenergie

Esan Elastizitdtsmodul in der magnetischen Sittigung
E kombinierter Elastizititsmodul von Indenter und Probe
€ Dehnung

fx Resonanzfrequenz

T Wirbelstromgrenzfrequenz

Hy Anisotropiefeldstirke

Hc Koerzitivfeldstirke

Hex externe Magnetfeldstiirke

Hs Sattigungsfeldstiirke

Hsy magnetisches Strenfeld

Hgr kritische Feldstirke

I Intensitit bei Rontgenbeugungsmessungen
J magnetische Polarisation

K Anisotropiekonstante

K. kubische Anisotropiekonstanten

Kuz uniaxiale Anisotropiekonstanten

K, richtungsgeordnete Anisotropickonstante
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K, spannungsinduzierte Anisotropiekonstante
k33 magnetomechanischer Kopplungskoeffizient
Ipir Interdiffusionslinge

L Induktivitit

I Abstand Probe PSD

Lo ferromagnetische Austauschlinge

Ly Modulationslénge

Is Substratlinge

A Magnetostriktion

Adgn dynamische Magnetostriktion

As Sittigungsmagnetostriktion

AL Magnetostriktion in den Mefrichtungen parallel bzw. senkrecht
Moot Sattigungsmagnetostriktion in der (100) bzw. (111) Richtung
dr/dH magnetostriktive Suszeptibilitit

M Magnetisierung

Mg Remanenzmagnetisierung

M;s Sattigungsmagnetisierung

Ih Anfangspermeabilitit

o magnetische Feldkonstante

Pmax maximale Permeabilitit

e Permeabilitit

w Realteil der komplexen Permeabilitéit

n Anzahl der Doppellagen in einer Viellagenschicht
N entmagnetisierender Faktor

P Last beim Nanoindentationsversuch

p spezifischer elektrischer Widerstand

c Spannung, Figenspannung

Cimt intrinsische Eigenspannung

Ciherm thermische Eigenspannung

T Temperatur

Te Curietemperatur

Ta Glithtemperatur

a1 Glithzeit

Trr Raumtemperatur

tsputter Sputterzeit bei AES-Tiefenprofilen

U elektrische Spannung

Usias Biasspannung

w Auslenkung beim Nanoindentationsversuch
Wy Hystereseverlust

z Suszeptibilitit

%i Anfangssuszeptibilitit

X SchichtdickenverhéiImiS

X2 Lagendicken in Viellagenschichten

Auslenkung






