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Einleitung

Die Miniaturisierung in der Mikrochip- und Datenspeichertechnologie schrei-
tet immer weiter fort. Die bisher verwendeten direkten Strukturierungs-
methoden, die mit geeigneten Masken und anschliefenden Rontgen- oder
Elektronenstrahllithographieverfahren arbeiten, stofen bei Strukturen unter
100nm jedoch an die Grenzen ihres Auflgsungsvermégens [1]. Neue Techni-
ken sind gefragt, mit denen Strukturen von nur wenigen Nanometern Grofe
schnell und einfach hergestellt werden konnen.

Rastersondenmikroskopische Strukturierungsverfahren und selbststruktu-
rierende Systeme werden zur Zeit in vielen Labors erforscht. Mit raster-
sondenmikroskopischen Verfahren ist es moglich, Oberflichen auf atomarer
Ebene zu strukturieren, jedoch ist der Zeitaufwand aufgrund der seriellen Ar-
beitsweise fiir eine industrielle Produktion noch zu hoch. Der Zeitaufwand
fiir selbststrukturierende Systeme wire deutlich geringer, jedoch ist es meist
nicht moglich, eine regelméfige und grofflichige Anordnung herzustellen [64].

In der Biologie sind regelméfig angeordnete Nanostrukturen im Bereich
von 10nm schon seit vielen Jahren bekannt. So besteht zum Beispiel eine
Zellwandschicht vieler Bakterien, der sogenannte bacterial cell surface layer
(S-layer), aus regelméfig angeordneten Proteinen [56]. Es gibt S-layer in
schiefwinkligen, quadratischen und hexagonalen Gittersymmetrien und mit
Gitterkonstanten von 3 bis 35nm [57]. Eine Vielzahl technologischer An-
wendungen wurde fiir die S-layer vorgeschlagen. Neben biotechnologischen
Anwendungen, wie Ultrafiltrationsmembranen und regelméfig angeordneten
Matrizen zur ortlich exakten Bindung von Makromolekiilen, gehdrt auch die
Strukturierung von Oberflachen zu diesen Anwendungsméglichkeiten [58].

Im Jahre 1998 gelang es Jon T. Moore et al. die Struktur eines S-layers
auf diinne Titan-, Chrom- und Vanadiumschichten zu iibertragen [44]. Die
Strukturierung diinner Schichten aus den ferromagnetischen Materialien Ei-
sen, Kobalt und Nickel gelang Moore et al. jedoch nicht. Dabei gibe es
durchaus viele bedeutende Anwendungen insbesondere in der Datenspeicher-
technologie, in denen Nanostrukturen aus ferromagnetischen Materialien Ein-
satzmoglichkeiten finden wiirden.
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iv EINLEITUNG

Im Rahmen dieser Arbeit gelang es erstmals, mit einer modifizierten
S-layer Maskentechnik, regelméafig angeordnete Nanostrukturen aus ferro-
magnetischen Materialien (Kobalt, Eisen, Eisen-Kobalt-Legierung, Kobalt-
Nickel-Legierung und Nickel-Eisen-Legierung) herzustellen. Strukturelle und
erste magnetische Untersuchungen wurden an diesen Nanostrukturen durch-
gefiihrt.
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Kapitel 1

Grundlagen

Die Herstellung von regelmifig angeordneten Nanostrukturen durch die
S-layer Maskentechnik beinhaltet unterschiedliche Praparationstechniken. Die
Proteine, die bei dieser Technik als Maske dienen und damit die Strukturie-
rungsmoglichkeiten fiir die Oberflaichen vorgeben, organisieren sich in unter-
schiedlichen Anordnungen und Symmetrien. Neben den S-layer Proteinen
werden in diesem Kapitel die grundlegenden Prozesse der Schichtherstellung
und des Ionenétzens betrachtet.

1.1 S-layer

Sehr weit verbreitete Zellwandstrukturen von Archae- und Eubakterien sind
kristalline monomolekulare Anordnungen von Proteinen und Glycoproteinen,
die allgemein als crystalline bacterial cell surface layer (S-layer) bezeichnet
werden [32]. Die S-layer bilden mit ihrer porigen Struktur die duferste, bzw.
fiir Archaebakterien oft auch die einzige Zellwandkomponente und erfiillen
dadurch viele verschiedene Funktionen fiir die Zelle. Sie dienen unter an-
derem als Schutzhiille, Ionen- und Molekiilfalle, isopores Molekularsieb und
Anheftstelle fiir extrazellulare Enzyme [7]. Untersuchungen im Hinblick auf
die Struktur, die Aminosiduresequenzen, die Funktionen und die Rekristal-
lisationfahigkeiten der S-layer brachten ein grofes Potential an mdglichen
Anwendungen zum Vorschein [58].

In den folgenden Abschnitte wird ndher auf Aufbau, Funktion und Struk-
tur der S-layer eingegangen und auferdem der in dieser Arbeit verwendete
S-layer des Bakteriums Deinococcus radiodurans vorgestellt.

1
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Abbildung 1.1: Zellwandaufbau von Archae- und Eubakterien mit S-layer
Proteinen, nach [32]

1.1.1 Allgemeines

Im Jahre 1953 berichtete A. L. Houwink zum ersten Mal von der Zellwand
eines Bakteriums deren Makromolekiile in einem hexagonalen Muster ange-
ordnet waren [31]. Dies war die erste Entdeckung von S-layern und schien zu-
néchst eine Kuriositét zu sein. In den folgenden Jahrzehnten wurden jedoch
viele verschiedene Bakterienstimme gefunden, die einen S-layer als dufiere
Zellwandkomponente besitzen. Heute wird davon ausgegangen, daf 10 bis
20% aller Bakterienstdmme einen S-layer besitzen [32].

Nach Hovmoller et al. [32] kann man Bakterien aufgrund der Architektur
ihrer Zellwand klassifizieren. Man unterscheidet Archaebakterien und Eubak-
terien, und die Eubakterien werden weiterhin in Gram-positiv' und Gram-
negativ unterteilt. Abbildung 1.1 zeigt einen vereinfachten Zellwandaufbau
der unterschiedlich eingeordneten Bakterienstdmme und ihrer Besonderhei-
ten.

Die Zellwand umschlieftt den Einzeller vollstindig und erfiillt verschiede-
ne Aufgaben. Sie ist relativ steif, um chemischer und mechanischer Belastung
standzuhalten. Auferdem ist sie wichtig fiir Zelladhdsion und dient gleich-
zeitig der Erkennung von Angriffen durch Bacteriophagen oder Antikorper.
Die Zellwand muf Nahrstoffe in die Zelle hinein und Abfallprodukte heraus-
beférdern, wobei eine konstante chemische Komposition innerhalb der Zelle
wichtig ist [54]. Die Cytoplasmamembran (CM) verhindert eine unkontrol-

!Eine Erklirung der Gram-Firbung findet man z.B. in [54, Seite 36]
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lierte Diffusion von Losungen in die Zelle hinein und aus der Zelle heraus.
Sie ist von Briickenproteinen durchsetzt, die den Stofftransport in die Zelle
hinein und aus der Zelle heraus regulieren. Gram-negative Bakterien habe
neben der CM noch eine zweite Lipidschicht {iber der Peptidoglycanschicht.
Die Peptidoglycanschicht verstirkt die Stabilitdt und die Widerstandsfahig-
keit der Eubakterien. Zusidtzlich zu diesen Zellwandbestandteilen, gibt es
bei vielen Bakterienstimmen noch eine weitere Proteinschicht, die S-layer
Proteine.

S-layer sind nach aufen im allgemeinen hydrophil, was jedoch je nach
Bakterienstamm verschieden sein kann, und tragen eine negative Ladung.
Die einzelnen Proteine der meisten S-layer wechselwirken untereinander nicht-
kovalent iiber ionische Bindungen, Wasserstoffbriickenbindungen oder durch
hydrophobische Wechselwirkungen [52]. Durch einen hydrophoben Strang an
der Innenseite des Proteins sind sie in der darunterliegenden Membran veran-
kert. Dazu ist eine a-Helix aus etwa 25 rein hydrophobischen Aminosiduren
notig [32].

S-layer bestehen meist aus nur einem Protein mit einem Molekulargewicht
zwischen 40 und 200 kDa 2 [57].

Es wird vermutet, daft die S-layer viele verschiedene Funktionen fiir die
Zelle erfiillen, da sie hdufig und auf verschiedensten Bakterienstdmmen vor-
kommen |[7]. Bisher existieren jedoch nur wenig experimentelle Beweise, die
die einzelnen Vermutungen stiitzen. Die Funktionen eines S-layers herauszu-
finden gestaltet sich schwierig, da er ein wesentlicher Bestandteil der Zellwand
ist. Seine Funktionalitit kann oft nicht von der Funktionalitdt der andereren
Zellwandbestandteile getrennt betrachtet werden.

S-layer wurden besonders hiufig auf solchen Bakterien gefunden, die in
extremen Umgebungen (z.B. hohe Temperaturen oder hohe Salzkonzentra-
tionen) iiberleben kénnen. Daher wird vermutet, daf die S-layer besonders
wichtig sind, um das Bakterium vor einer unwirtlichen Umgebung zu schiit-
zen. Es ist jedoch noch unklar wie die S-layer das Bakterium gegen die
Umgebungsbedingungen schiitzen.

Da die S-layer meist die duflerste Schicht des Bakteriums bilden, sind
sie hauptverantwortlich fiir die Eigenschaften der Oberfliche des Bakteriums
und damit auch fiir die Adhéasion zu anderen Zellen. In einigen Féllen dient
der S-layer auch als Rezeptor fiir Bacteriophagen.

Fiir Archaebakterien ohne eine starre Peptidoglycanschicht bilden die S-
layer auferdem das formgebende Stiitzgeriist. Mutierte Eubakterien ohne

2Dalton, Einheit fiir das Molekulargewicht: 1 Da = 1u = 1,66054 - 10~24g [24]
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S-layer haben jedoch die gleiche Form wie ihre natiirliche Spezies mit S-layer.
Die S-layer sind also nicht immer formgebend [32].

Aufgrund ihrer Robustheit und ihrer auferordentlichen Struktur (siehe
auch Abschnitt 1.1.2) haben die S-layer heute schon viele technologischen
Anwendungen. Man verwendet sie u.a. als molekulare Siebe, als Molekiil- und
Ionenfallen, zur Unterstiitzung von Liposomen und zur Immobilisierung von
biologisch aktiven Makromolekiilen. Einen Uberblick iiber die verschiedenen
Anwendungen geben z.B. [53] und [58]. In dieser Arbeit werden S-layer als
Maske zur Oberflichenstrukturierung verwendet.

1.1.2 Struktur

Bei einer Maskentechnik gibt die Maske jedes mogliche Muster der Struktu-
rierung vor. Die verschiedenen Strukturen der S-layer sind daher von beson-
derem Interesse, da allein diese Strukturen mit einem S-layer als Maske auf
Oberflichen erzeugt werden koénnen.

Nach den ,International Tables for Crystallography” [27] existieren 230
Raumgruppen, d.h. 230 verschiedene Moglichkeiten dreidimensionale (3D)
Objekte in einem 3D Kristall anzuordnen. Im zweidimensionalen (2D) Raum
gibt es dquivalent die 17 Ebenengruppen. S-layer sind 3D Objekte, die sich in
einer 2D Ebene anordnen und damit ein Sonderfall. Solche Kristalle konnen
als 3D Kristalle, die nur eine Schicht dick sind, angesehen werden, oder als 2D
Kristalle, mit einer endlichen Dicke. Diese Kristalle werden allgemein zwei-
seitige Ebenengruppen genannt, von denen es 80 gibt [30]. Da die Proteine
nur aus L-Aminosduren bestehen, sind von diesen 80 moglichen zweiseitigen
Ebenengruppen nur 17 fiir Proteine méglich, denn diese 17 sind nicht spiegel-
symmetrisch.® Wenn man weiterhin beriicksichtigt, daR die zwei Seiten des
S-layers unterschiedlich sind, bleiben nur noch 5 zweiseitige Ebenengruppen
tibrig [32]. Die Polaritat und die somit evidente unterschiedliche Innen- und
Aufenseite wurden schon erldutert.

Die fiir S-layer moglichen Symmetriegruppen sind pl, p2, p3, p4 und p6
(vergleiche Abbildung 1.2). Die Symmetrien, in der sich die S-layer anord-
nen konnen, sagen jedoch noch nichts dariiber aus, wie sich die Molekiilketten
innerhalb dieser Symmetrien anordnen. Strukturuntersuchungen bei vielen
S-layern ergaben, daf zwischen massiven und diinnen Doménen unterschie-
den werden kann. Wéahrend die massiven Doméanen eine Kernregion (Core)
bilden, die etwa 80% des gesamten Molekulargewichts beinhaltet, dienen die
diinneren Regionen (Spokes) zur Verbindung.

3Die Projektion der 17 zweiseitigen Ebenengruppen ergibt die 17 Ebenengruppen.
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oblique square hexagonal

Abbildung 1.2: Die fiinf moglichen Symmetrien von S-layern, nach [52]

Dies veranlafte 1986 Saxton und Baumeister dazu ein genaueres Klas-
sifikationsschema fiir den strukturellen Aufbau der S-layer einzufiihren [3,
Appendix]. Die von ihnen eingefiihrte Notation M,,C,, beschreibt die Struk-
tur der Molekiile nach der Massenverteilung um die Symmetrieachsen. Die
massiven (M fiir massive) Kernregionen bilden sich aus n massiven Domé-
nen und die Verbindungen (C fiir connectivity) bilden sich aus m diinnen
Doménen jeweils an den Symmetrieachsen. Die Mdglichkeiten der Anord-
nung fiir die fiinf verschiedenen Symmetrien sind sehr begrenzt. Fiir p6 gibt
es sechs Moglichkeiten, fiir p4 noch drei und fiir p1, p2 und p3 nur jeweils
eine Moglichkeit. Abbildung 1.3 zeigt jeweils eine Elementarzelle der zwolf
Méglichkeiten nach den Symmetrien geordnet. Man erkennt sofort, daf die
Packungsdichte und damit auch die Porositédt je nach Struktur des S-layers
sehr unterschiedlich sein kann.

Seit Entdeckung der S-layer wurde ihre Struktur mit sehr unterschiedli-
chen Methoden untersucht. Zuerst waren es elektronenmikroskopische Un-
tersuchungen, die jedoch sehr aufwendig waren und genaue Priparationen
des S-layers voraussetzten, da die Proteine selbst fast keinen Kontrast im
Mikroskop geben.

Eine haufig verwendete Methode zur Strukturuntersuchung ist die Nega-
tivkontrastierung des Proteins. Dabei wird das S-layer Protein mit Metall-
haltigen Salzen eingefarbt, die dann im Elektronenmikroskop einen Kontrast
geben. Dort, wo sich die Proteine befinden ist dann kein Metall zu sehen
und an den {ibrigen Stellen hat man starken Kontrast aufgrund der Salze.
Man bekommt also ein Negativbild des Proteins [5]. Eine weitere Metho-
de ist die Metallschattierung. Dabei wird eine diinne (<10 A) Metallschicht
(meist Tantal oder Wolfram) in einem bestimmten Winkel, gerichtet auf die
Probe aufgedampft. Die Probe hat je nach Bedampfungswinkel und Ober-
flachenstruktur eine unterschiedliche Abdeckung und gibt daher einen Kon-
trast im Elektronenmikroskop [4, 63]|. Eine weitere elektronenmikroskopische
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Abbildung 1.3: Klassifikation von S-layer Strukturen nach Saxton und Bau-
meister, aus |3, Appendix]. Die Kugeln sind die massiven Doménen (M) und
die Stege dienen der Verbindung (C).

Préaparationsmethode die hier erwdhnt werden soll beinhaltet kein Verfahren
zur Kontrasterh6hung. Bei diesem Verfahren werden die Proben bei Tem-
peraturen unter 180K gefriergetrocknet und im Elektronenmikroskop mit
sehr niedrigen Strahlungsdosen untersucht. Vorteilhaft ist, dat man dadurch
einen Kontrast von den Proteinen selber erhilt, die Proben werden jedoch
durch lingere oder starkere Bestrahlung zerstort [23].

Im Gegensatz zu den elektronenmikroskopischen Untersuchungen, die
meist die Massenverteilung innerhalb des Proteingitters ermitteln, ermog-
lichte die Entwicklung des Rasterkraftmikroskops in den achtziger Jahren
eine genauere Untersuchung der Topographie der Oberfliche [34, 46].

Die moderne Gentechnik ermoglicht es, die exakte Nukleotidsequenz der
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Gene zu entschliisseln. Aus der Nukleotidsequenz kann die vollstindige Ami-
nosduresequenz des S-layer Proteins abgeleitet und mit Hilfe von Computer-
simulationen die Faltungen und Anordnungen der einzelnen Aminosiuren
berechnet werden. Somit ist es moglich die gesamte Struktur eines S-layers
zu berechnen. Aufgrund der vielen verschiedenen Anordnungsmoglichkeiten
und der mehreren hundert Aminosduren in einem S-layer Protein sind die-
se Berechnungen jedoch sehr aufwendig und greifen immer noch auf schon
bestehendes Wissen aus anderen Strukturuntersuchungen zuriick [47].

Viele S-layer konnen nicht nur in grofen Stiicken, sondern auch als isolier-
te Proteine in einer Losung aus der Zellwand der Bakterien gewonnen wer-
den. Die isolierten S-layer Proteine vieler Bakterien rekristallisieren, nach
dem Entzug der isolierenden Reagenzien, auf geeigneten Oberflichen oder
in Suspension wieder in zweidimensionale Strukturen. Je nach Strukturie-
rungsbedingungen (pH-Wert, Ionenanordnung u.a.) bilden sie geschlossene
Blaschen, Zylinder mit offenen Enden oder flache Ebenen. Untersuchungen
zu diesen Rekristallisationen haben gezeigt, daft S-layer selbstorganisierende
Systeme sind, bei denen jedes einzelne Monomer alle notwendigen Informa-
tionen zur Rekristallisation enthalt [48].

1.1.3 Deinococcus radiodurans

In dieser Arbeit wurde der HPI-layer* des Gram-negativen Eubakteriums
Deinococcus radiodurans (DR) Stamm R, als biologische Maske zur Oberfla-
chenstrukturierung verwendet. Aufgrund der relativ grofen Struktur, seiner
hohen mechanischen Stabilitdt und hohen Strahlungsresistenz eignet sich die-
ser S-layer sehr gut als Maske fiir die Strukturierung.

Die Isolierung von DR gelang zum erstenmal Anderson et al. im Jahre
1956 [2]. Das Bakterium wurde in Fleischdosen gefunden, die zur Entkeimung
mit 2 bis 3 Mrad ionisierenden Gammastrahlen behandelt worden waren.
Das friiher als Micrococcus radiodurans bezeichnete Bakterium wurde 1981
von Brooks et al. [11], aufgrund zahlreicher fiir die Gattung Micrococcus
untypischer Charakteristika, systematisch neu eingeordnet und wird seitdem
als Deinococcus® radiodurans bezeichnet.

Neben den beiden bekanntesten Stammen Deinococcus radiodurans Ry
und Deinococcus radiodurans Sark existieren noch iiber 20 weitere Stimme
diese Bakteriums [12]. Viele der anderen Stdmme sind Mutanten von R
und Sark. Es gibt nur geringe Unterschiede zwischen den Proteinen der

4Hexagonally-Packed-Intermediate-layer ist der gebriuchliche Ausdruck fiir den S-layer
des Bakteriums Deinococcus radiodurans
5 Deinococcus ist altgriechisch und heifit {ibersetzt: der sonderbare Kokkus
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Abbildung 1.4: Zellwand Modell von Deinococcus radiodurans, nach [35]

einzelnen Stimme [35]. Die S-layer der beiden Stdmme R; und Sark haben
dieselbe Gitterkonstante und ihr Molekulargewicht unterscheidet sich nur
geringfiigig [46, 4].

DR ist geradezu beriihmt fiir seine sehr hohe Resistenz gegen UV- und
Réntgenstrahlung [19].% Die Griinde fiir die hohe Strahlenresistenz liegen vor
allem an dem sehr effizienten DNA-Reparaturmechanismus, der es DR sogar
erlaubt DNA-Doppelstrangbriiche zu reparieren. Einen kurzen Uberblick
tiber dieses weite Themenfeld gibt z.B. [42].

Die Zellwand von DR besteht aus sieben verschiedenen Schichten (sie-
he Abbildung 1.4). Von innen nach aufen betrachtet finden wir folgende
Schichten [35]:

1. Cytoplasmatische Membran
2. Periplasmatischer Raum

3. Perforiertes Murein mit Lochern, die einen Durchmesser von etwa
10-11nm haben

4. Intercalating Material
5. Aufere Membran (Backing Layer)

6. HPI-layer

Sradiodurans ist lateinisch und heift iibersetzt: Strahlung aushaltend



1.1. S-LAYER 9

12.0 nm
300

6.0 nm
200

0.0 nM
100
0

nM

Abbildung 1.5: AFM Bild eines HPI-layers, der auf einem Si-Wafer deponiert
wurde [38].

7. Kohlenhydrat-Kapsel (Glycocalyx)

Die Schichten 4 bis 7 werden zusammen auch als Pink Envelope bezeichnet.

In dieser Arbeit wurde allein der HPI-layer verwendet, der nach einem
Standardverfahren [5] im Max-Planck-Institut fiir Biochemie in Martinsried
von U. Santarius gewonnen und uns freundlicherweise zur Verfiigung gestellt
wurde. Die etwa 1 x 1 um grofen HPI-layer Stiicke sind aus Haltbarkeits-
griinden in einer Lésung aus Wasser und 0,01% Natriumazid” suspendiert.

Der HPI-layer von Deinococcus radiodurans Sark ist eines von sehr weni-
gen S-layer Proteinen, deren genetischer Code vollstdndig entschliisselt wurde
[47].

Die Struktur des HPI-layers ist in vielen verschiedenen Studien mit den
oben beschriebenen Methoden untersucht worden [4, 5, 23, 34, 46, 63]. Im
Vorfeld dieser Arbeit haben B. Kiefer und D. Meyners die Struktur des HPI-
layers mit einem Kraftmikroskop untersucht. Sie waren in der Lage die Topo-

graphie eines HPI-layers abzubilden, der auf einem Si-Wafer deponiert wurde
(Abbildung 1.5).

"dient zum Schutz der Proteine (z.B. vor Proteasen)
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Abbildung 1.6: Bild eines 3D Modells von DR, aus [35]

Der massive Core, mit einer Pore in der Mitte, wird aus sechs Proto-
meren® gebildet. Von dem Core gehen Spokes aus, die die einzelnen Cores
miteinander verbinden. Die Cores sind in einer hexagonalen (p6) Struktur,
mit einer Gitterkonstante von @ = b = 18 nm, angeordnet. Auf der inneren
Oberfliche des HPI-layers haben die Cores einen Durchmesser von ca. 10nm
und die darin enthaltenen Poren sind ca. 2nm grof. Auf der dufieren Ober-
flache haben die Cores einen Durchmesser von ca. 15nm und die Poren sind
ca. 4nm grof [46].

Nach der strukturellen Klassifikation von Saxton und Baumeister [3, Ap-
pendix] (siehe auch Abbildung 1.3) hat der HPI-layer eine MgCs Struktur.

Die Dicke des HPI-layers wird von Miiller et al. [46] mit 7 + 0,5 nm an-
gegeben. Zwei Schichten iibereinander haben eine Dicke von 14,7 + 0, 5nm,
wenn die dufiere auf der inneren Oberfliche liegt. Wenn jedoch zwei innere
Oberflichen aufeinander liegen sind zwei Schichten 17,4 4+ 0,8 nm dick. Die
Autoren fithren dies auf unterschiedliche Wechselwirkungen zwischen zwei
inneren Oberflichen und einer inneren und einer dufteren Oberfliche zuriick.

Mit Hilfe von mehreren elektronenmikroskopischen Aufnahmen eines me-
tallbedampften HPI-layers, die jeweils aus einem anderen Winkel von der

8gebrauchliches Synonym fiir: Protein-Monomere
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Probe gemacht wurden, konnte auch seine 3D Struktur ermittelt werden [3].
Abbildung 1.6 zeigt das Bild eines 3D Modells von DR, das nach elektronen-
mikroskopischen Untersuchungen aus Holz gefertigt wurde.

All diese Untersuchungen machen DR zu dem strukturell vermutlich am
besten untersuchten S-layer.

Das Molekulargewicht einer Einheitszelle des HPI-layers ist 655 436 kDa.
Das Molekulargewicht der sechs einzelnen Protomere, die zusammen eine
Einheitszelle bilden, betragt jeweils 104kDa [5].

Die innere Oberflache des HPI-layers ist durch einen hydrophoben Anker
in der darunter liegenden dufieren Membran befestigt. In dem S-layer Protein
von DR findet man fiinf Strange mit mehr als 20 ungeladenen Aminosiuren,
und es ist sehr wahrscheinlich, daf sich die hydrophobischen Strange dieser
Sequenz zu a-Helices formen und in der darunterliegende Membran verankern
[32]. Die rauhere, dukere Oberfliche ist dagegen hydrophil [46].

1.2 Diunne Schichten

Nachdem im letzten Abschnitt die Maske ausfiihrlich besprochen wurde, wid-
men sich die folgenden Abschnitte der diinnen Metallschicht, die durch die
Maske strukturiert werden soll. Alle in dieser Arbeit vorgestellten Ergebnisse
stammen von Proben, die nach dem gleichen Verfahren hergestellt wurden.
Zuerst werden die S-layer Stiicke auf einem Si-Wafer deponiert. Anschliefend
wird eine diinne Metallschicht oben auf den S-layer aufgebracht. Durch den
Beschuft mit Argonionen wird die diinne Metallschicht schlieflich restruk-
turiert und nimmt die Struktur des darunterliegenden S-layers an. In den
folgenden Abschnitten werden einige Voriiberlegungen erldutert und auf die
Grundlagen der Schichtherstellung eingegangen.

1.2.1 Schichtdicke

Die Schichtdicke des Metalls wird im wesentlichen durch zwei Faktoren einge-
grenzt: Durch die Dicke des HPI-layers und durch die Forderung nach einer
zusammenhingenden Schicht ohne Locher. Wie in Kapitel 1.1.3 beschrieben,
ist der HPI-layer 6 nm dick. Fiir einen Strukturiibertrag vom HPI-layer auf
die Metallschicht und um die Konturscharfe zu erhalten, sollte die Schicht
nicht dicker als die Maske, also nicht dicker als 6 nm sein. Weiterhin ist es
erwiinscht, regelméfige Nanostrukturen zu erzeugen. Dafiir ist eine zusam-
menhéngende Metallschicht wichtig. Die Grenze, ab welcher Schichtdicke
die Metallschicht zusammenhingend ist, unterscheidet sich je nach Schicht-
herstellungsverfahren und verwendetem Metall. Von einem Sputterverfahren
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ausgehend, sollte die Schicht aus mindestens 4 Atomlagen bestehen und wé-
re damit fiir die magnetischen Metalle mindestens 0,5 nm dick [55, 39]. Die
Dicke d der Metallschicht sollte also in dem Bereich:

0,5nm < d < 6nm (1.1)

liegen.

1.2.2 Schichtherstellungsverfahren

Es gibt sehr unterschiedliche Verfahren um diinne Beschichtungen herzustel-
len, die sich grob in vier Klassen einteilen lassen: Die physikalischen Ab-
scheidemethoden (PVD)? die chemische Gasphasenabscheidung (CVD)X,
das Elektroplating und Spray-Methoden [21]. Spray-Methoden sind nur fiir
dicke Schichten geeignet, da sie sehr hohe Wachstumsraten haben. Wenige
Nanometer diinne Schichten konnen gar nicht oder nur mit grofen Unge-
nauigkeiten aufgetragen werden. Elektroplating ist ungeeignet, da die zu
beschichtende Oberfliche dazu in eine Lésung getaucht wird, wodurch die
S-layer von der Oberfliche abgelost wiirden. Aufierdem ist die Anzahl der
moglichen Metalle und Legierungen bei Elektroplating Verfahren begrenzt.
Bei CVD Verfahren wird die Probe im Allgemeinen erhitzt. Dadurch wiirden
aber gleichzeitig die S-layer Proteine zerstort. Somit bleiben fiir die S-layer
Maskentechnik nur PVD Verfahren iibrig.

Die PVD Verfahren lassen sich wiederum in drei Techniken unterteilen:
Verdampfungstechniken, Sputterverfahren und die Laserablationsverfahren
(PLD)!. Die PLD ist fiir Metalle nur wenig geeignet, da die Laserstrahlung
zu stark reflektiert wird. Mit Aufdampftechniken, wie sie in der Moleku-
larstrahlepitaxie verwendet werden, stiinden zwar sehr schonende Beschich-
tungsverfahren zur Verfiigung. Es ist jedoch auch mit plasmagestiitzten Ver-
fahren méglich, empfindliche Oberflichen mit ultradiinnen Schichten zu be-
decken, ohne die Unterlage zu beschidigen. In dieser Arbeit wurde daher
das sogenannte Magnetronsputtern verwendet, bei dem das Plasma nur eine
vernachlissigbare Wechselwirkung mit dem Substrat hat.

Sputtern

Der Begrift Sputtern ist an den englischen Begriff sputtering angelehnt und
bezeichnet das Kathodenzerstduben bzw. im weiteren Sinne auch die Sput-
terdeposition des zerstdubten Materials auf ein Substrat.

9 Abkiirzung fiir den englischen Ausdruck: physical vapour deposition
10 Abkiirzung fiir den englischen Ausdruck: chemical vapour deposition
1 Abkiirzung fiir den englischen Ausdruck: pulsed laser deposition
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Abbildung 1.7: Vereinfachtes Schema des Sputterprozesses, nach [55]

W.R. Grove berichtete im Jahre 1852 als erster iiber einen Sputterprozeft
[26]. Eine der ersten Anwendungen war damals das Beschichten von Spiegeln.
Durch eine verbesserte Vakuumtechnik ausgelost, wurde das Sputtern jedoch
schon bald von Verdampfungsverfahren abgeldst. Am Ende des zwanzigsten
Jahrhunderts haben Sputterverfahren, durch die gesteigerte Reproduzierbar-
keit und den grofen Bedarf an Metallschichten (z.B. in der Mikroelektronik),
wieder stark an Bedeutung gewonnen.

Abbildung 1.7 zeigt einen vereinfachten Aufbau des Sputterverfahrens.
Innerhalb des Behilters (a) befindet sich eine Diodenanordnung mit einer
positiv geladenen Anode und einer negativ geladenen Kathode. Der Behil-
ter ist bis auf ein Restgas mit einem Druck von etwa 10 3 mbar evakuiert.
Als Restgas wird vorzugsweise ein Edelgas (meist Argon) verwendet, um Re-
aktionen mit dem Target (b) oder dem Substrat (c) zu vermeiden. Zwischen
der Anode und der Kathode wird eine Spannung im Bereich von 150 bis
3000V angelegt. Elektronen werden zur Anode hin beschleunigt, stofsen mit
den dazwischen liegenden Argonatomen und ionisieren diese. Die positiv ge-
ladenen, ionisierten Argonatome werden dann zur Kathode hin beschleunigt
und schlagen Atome aus der Kathode bzw. dem dariiberliegenden Target.
Neben neutralen Atomen des Targets werden auferdem Sekundiarelektronen
freigesetzt, die weitere Argonatome ionisieren. So entsteht bei geeigneten Be-
dingungen zwischen den beiden Elektroden ein stationdres Plasma (d). Die
herausgeschlagenen, neutralen Atome des Targets verteilen sich gleichméfig
in der gesamten Kammer und erzeugen somit eine diinne Schicht (e) auf dem
Substrat.

Die kinetische Energie der neutralen Targetatome liegt in dem Bereich
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von 1 bis 100eV. Verglichen mit der kinetischen Energie der Atome bei Ver-
dampfungstechniken von etwa 0,1€V ist dies sehr hoch. Insbesondere diese
hohe kinetische Energie triagt dazu bei, daf kompaktere und glattere Schich-
ten entstehen als bei Verdampfungsverfahren [55]. Durch Stéke der Neu-
tralteilchen im Gasraum wird deren Geschwindigkeit allerdings reduziert, so
daf in der bei uns verwendeten Anordnung Maximalenergien von etwa 10eV
vorliegen.

Dieses allgemeine Sputterverfahren wurde schon in vieler Hinsicht verfei-
nert. Statt einer einfachen Diodenanordnung konnen auch Trioden oder RF-
Dioden zur Plasmaerzeugung verwendet werden. Beim Magnetron-Sputtern
wird durch Anlegen eines Magnetfeldes die Ionisationswahrscheinlichkeit und
Sputterrate erhoht.

1.3 Nanostrukturierung

1.3.1 Lithographiemethoden

Fiir die Herstellung von Nanostrukturen wurden viele unterschiedliche Litho-
graphiemethoden entwickelt, die allgemein in zwei Klassen eingeteilt werden
konnen: Bei parallelen Methoden wird die gesamte Oberfliche gleichzeitig
strukturiert, wohingegen bei seriellen Methoden die Oberfliche nacheinander
strukturiert wird. Eine Auswahl der wichtigsten Verfahren wird in diesem
Kapitel kurz beschrieben.

Rastersondenmikroskopische Verfahren, wie die Rastertunnel- und die
Rasterkraftmikroskopie, sind serielle Methoden mit bis zu atomarer Auflo-
sung. Mit einer extrem diinnen Spitze kann die Oberfliche am unteren Limit
strukturiert werden. Wegen der atomaren Auflésung ist diese Technik sehr
interessant, aber der Zeitaufwand fiir das Erzeugen einer Struktur ist, wie
bei allen seriellen Methoden, sehr hoch [64, 61].

Zwei weitere serielle Verfahren, die viel genutzt werden sind das Ionen-
strahl- und das Elektronenstrahlschreiben. Beim lonenstrahlschreiben wer-
den entweder die Ionen auf einer Oberfliche deponiert oder Teile der Ober-
flache werden mit dem Ionenstrahl abgesputtert. Die maximale Auflésung
wird hauptsidchlich durch die chromatische Aberration des ionenoptischen
Systems begrenzt. Bei den momentan zur Verfiigung stehenden Apparatu-
ren betrigt sie etwa 50nm, kann fiir leichte Ionen jedoch theoretisch auf
bis zu 1nm erhoht werden [18]. Beim Elektronenstrahlschreiben wird die
Oberfliache (z.B. Si) nicht direkt strukturiert, sondern ein auf die Oberfliche
aufgebrachter Fotolack durch den Elektronenstrahl belichtet. Je nachdem
ob es ,negativer” oder ,positiver Fotolack ist, bleiben die belichteten Stellen
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nach der Entwicklung stehen oder nicht. Der Strukturiibertrag vom Fotolack
auf die Oberfliche geschieht durch ein Atzverfahren. Die Auflosung dieser
Methode wird nicht durch die Beugung der Elektronen begrenzt, sondern
héngt vom Strahldurchmesser und vor allem vom Proximity-Effekt ab [41].
Mit neuesten Apparaturen und speziellen Fotolacken konnen kleinste Struk-
turen von etwa 3nm erzeugt werden [29]. Beide Verfahren werden hiufig
zur Herstellung und Korrektur von Masken durchgefiihrt, die bei parallelen
Strukturierungsmethoden verwendete werden.

Elektronenstrahl- und Ionenstrahlprojektionsverfahren, optische Litho-
graphie und Rontgenlithographie sind parallele Strukturierungsmethoden,
die alle auf dem gleichen Prinzip beruhen. Die Elektronen-, Ionen-, Licht-
oder Rontgenstrahlen werden durch eine entsprechende Maske auf die Pro-
benoberfliche projeziert, die mit einem entsprechenden Fotolack iiberzogen
ist. Daher werden diese Techniken auch Maskentechniken genannt. Nach
der Entwicklung des Lacks wird der Strukturiibertrag auf die Oberfliche z.B.
durch einen AtzenprozeR erzeugt [41]. Die Auflésung der einzelnen Verfahren
hidngt nicht nur von der Art der Strahlung ab, sondern auch von der Wellen-
lange und Energie der Strahlung. Ebenso haben der Abstand zwischen Mas-
ke und Probe, das Grofenverhiltnis von Maskenstruktur zu Probenstruktur
und vielen weitere Faktoren Einfluff auf die kleinste erreichbare Strukturgrofe
dieser Verfahren. Die kleinsten mdglichen Strukturen sind fiir Rontgenlitho-
graphie, Elektronenstrahl- und Ionenstrahlprojektionsverfahren etwa 10nm
groft, wihrend die optische Lithographie minimal 120 nm erreicht [41, 59].

Beim Nanoimprint-Lithographieverfahren wird zur Strukturierung ein
Stempel anstelle von Strahlung benutzt. Der Stempel driickt seine Ober-
flachenstruktur in den heissen und dadurch weichen Fotolack. Nach der Ab-
kiihlung des Fotolacks wird der Stempel von der Probenoberfliche getrennt
und die Struktur im Fotolack wird wieder durch einen AtzprozeR auf die
Oberflache tibertragen. Die beste Aufldsung dieses Verfahrens liegt bei etwa
10 nm.

Der Bereich der selbstorganisierenden Verfahren soll hier als letztes vorge-
stellt werden. Es existiert eine ganze Reihe von selbstorganisierenden Verfah-
ren, bei denen die Strukturierung durch geeignete Umgebungsbedingungen
sozusagen von selbst erfolgt. So konnen z.B. wenige Nanometer grofe Si
Strukturen erzeugt werden, indem auf eine geeignete Keimbildung und eine
genaue Einstellung des Druckes beim Si CVD geachtet wird [43]. Wich-
tig sind bei diesen Verfahren oft die Herstellung eines thermodynamischen
Gleichgewichtszustands oder die Ausbildung stabiler Keime. Die maximale
Auflosung selbstorganisierender Verfahren ist von dem jeweiligen Verfahren
abhéngig und reicht bis zu wenigen Nanometern.
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In dieser Arbeit wird die S-layer Maskentechnik verwendet, bei der die
Nanostruktur eines S-layer Proteins auf eine diinne Metallschicht iibertra-
gen wird. Bei diesem Verfahren werden zuerst S-layer Proteine auf einem
Si-Wafer deponiert. Anschliefend wird eine diinne Metallschicht auf den
S-layer aufgebracht. Durch den Beschuf mit Argonionen wird die diinne Me-
tallschicht im letzten Verfahrensschritt restrukturiert und nimmt die Struktur
des darunterliegenden S-layers an.

Im Gegensatz zu anderen Maskentechniken befindet sich der S-layer nicht
iiber, sondern direkt unter der diinnen Schicht. Anderenfalls wiirde der S-
layer durch die hochenergetischen Argonionen sofort zerstért werden.

Bevor die S-layer Maskentechnik in Kapitel 2.1 ausfiihrlich beschrieben
wird, gibt der folgende Abschnitt einen Uberblick iiber die mikroskopischen
Prozesse in der Metallschicht beim Ionenétzen.

1.3.2 Mikroskopische Prozesse an der Oberflaiche beim
Ionenatzen

Das Ionenétzen ist dem bereits beschriebenen Sputterverfahren sehr dhnlich.
In diesem Fall wird jedoch die Oberfliche der Probe, wie das Target beim
Sputterverfahren, mit Ionen beschossen. Beim Sputterverfahren wird die
Probenoberfliche dagegen mit herausgeschlagenen, neutralen Targetatomen
beschossen. Die mikroskopischen Prozesse, die dabei in der obersten Schicht
der Probe stattfinden, sind sehr dhnlich und ihre grundlegende Beschreibung
ist daher gleich.

Einfallende Teilchen stofen mit den Atomen im Festkorper und iibertra-
gen Energie auf die Atome. Ist die iibertragene Energie grofer als die Bin-
dungsenergie des Kristallgitters, entsteht das erste herausgeschlagene Atom.
Die mikroskopischen Prozesse in einer metallischen Schicht, die mit Ionen
beschossen wird, lassen sich in drei Klassen einteilen (Abbildung 1.8):

a) Bei dem single-knockon ProzeR iibertragt das auftreffende Teilchen sei-
ne Energie auf ein Targetatom, daf nach wenigen weiteren Stéfen aus
der Oberfliche herausgeschleudert wird.

b) Bei dem linear cascade Prozef ist die Energie, die auf das Targetatom
iibertragen wird so grof, daf das erste Targetatom weitere Atome aus
dem Kristallgitter herausschldgt und dadurch ein linearer kaskadenar-
tiger Prozefs beginnt.

c) Der Spike Prozef ist dem linear cascade Prozef sehr dhnlich, jedoch
ist die Dichte der bewegten Targetatome sehr viel grofer. Die Veran-
derungen im Kristallgitter sind bei diesem Prozef am groften.
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Abbildung 1.8: Klassifikation der Sputterprozesse in der Schicht, nach [6].
Das hier von links einfallende Teilchen hat jeweils eine unterschiedliche Aus-
wirkung auf das Kristallgitter an der Probenoberfliche.

Welcher dieser Prozesse in der Schicht stattfindet, ist insbesondere von der
Energie und der Masse der Tonen abhingig. Im Allgemeinen findet der single-
knockon Prozefs im unteren und mittleren eV Bereich statt, wahrend der
linear cascade Prozef erst bei einigen keV und MeV stattfindet. Der spike
Prozefs findet nur bei den besonders schweren Ionen und sehr hohen Energien
statt.

Eine wichtige Grofe bei der Beschreibung des Sputterprozesses ist der
Sputterertrag Y, der als Quotient aus herausgeschlagenen Atomen und ein-
fallendem Teilchen definiert ist:

_ herausgeschlagene Atome

einfallendem Teilchen (1.2)

Der Sputterertrag Y ist von sehr vielen Faktoren abhingig. Die Energie und
Masse der einfallenden Teilchen, der Einfallswinkel, das Targetmaterial und
die Oberflaichentopograhie tragen unterschiedlich stark zum Sputterertrag bei
und sind nur eine kleine Auswahl der wichtigsten Faktoren. Unterhalb einer
Energieschwelle von etwa 20 bis 40eV bei senkrecht einfallenden Teilchen,
werden iiberhaupt keine Atome herausgeschlagen [6].

Eine genaue Beschreibung der mikroskopischen Prozesse in der Schicht
ist nur mit aufwendigen Computersimulationen moglich. Zudem miissen die
einzelnen Parameter, wie z.B. die genaue Struktur und Ausrichtung des Fest-
kérpers, bekannt sein.

Viele Studien beschéaftigten sich mit diesen mikroskopischen Prozessen
fiir bestimmte Schichten und Teilchen. So wurden nicht nur Computersi-
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mulationen durchgefiihrt [50, 51|, sondern z.B. auch elektronenmikroskopi-
sche Untersuchungen withrend des Sputterprozesses [45]. Anderungen in der
Struktur und den Eigenschaften von Oxidschichten wurden festgestellt [13]
und so wird z.B. die Supraleitung von YBay;Cu3O; durch Argonionenitzen

verbessert [15].



Kapitel 2

Experiment

In diesem Kapitel wird der Ablauf der Probenherstellung ausfiihrlich be-
schrieben und die Besonderheiten der einzelnen Praparationsschritte heraus-
gestellt. Nur bei einer sorgfiltigen Préparation der Proben und geeigneten
Parametern fiir das Argonionendtzen gelingt die Nanostrukturierung.

Weiterhin werden in diesem Kapitel die verwendeten Analysemethoden
zur strukturellen Untersuchung diinner Schichten vorgestellt. Insbesondere
wird auf die Vor- und Nachteile der einzelnen Methoden, im Hinblick auf die
Untersuchung nanostrukturierter Oberflichen, eingegangen.

2.1 S-layer Maskentechnik

Das Herstellungsverfahren der Proben kann grob in drei Schritte unterteilt
werden. Wie in Abbildung 2.1 vereinfacht dargestellt, wird zuerst der HPI-
layer auf einen Silizium Wafer aufgebracht (a). AnschlieRend wird die Probe
mit einer diinnen Metallschicht {iberzogen (b), und im letzten Schritt wird
die Probe mit Argonionen gedtzt (c).

Es folgt eine detaillierte Beschreibung der einzelnen Schritte:

Aus einem Vier-Zoll Si-Wafer werden kleine Stiicke von ca. 5 x 10 mm?,
herausgeschnitten. Die Stiicke werden in 2-Propanol p.A. im Ultraschallbad
fiir wenige Minuten gereinigt, danach in entmineralisiertem Wasser gespiilt
und schlieflich mit Stickstoff trockengeblasen. Die Si-Wafer Stiicke wurden
probeweise auch mit Flufsdure (HF) gereinigt, die die natiirliche Oxidschicht
auf dem Si-Wafer entfernt. Auf der resultierenden Si Oberfliche, die viel
hydrophober ist als die SiO; Oberfliche, war jedoch ein geringere Anzahl
und weniger glatte S-layer zu finden. Die Vermutung liegt nahe, daf die
S-layer auf der hydrophoben Si Oberfliche schlechter haften.

19
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Abbildung 2.1: Die drei Hauptpriaparationsschritte

Die HPI-layer Losung wird im Verhéltnis 1:10 mit entmineralisiertem
Wasser verdiinnt. Dadurch wird eine gleichméfig dichte Bedeckung der Ober-
fliche mit nur wenigen S-layer Doppellagen gewéhrleistet. Die verdiinnte
Lésung wird fiir 5 bis 10 Minuten in ein Ultraschallbad getaucht, damit sich
die verklumpten HPI-layer voneinander 16sen und gleichméfig in der Losung
verteilen. Die Losung darf nicht zu lange im Ultraschallbad bleiben, da sie
sonst warm wird und die Proteine zerstort werden. Wird die Lésung zu kurz
in das Ultraschallbad gehalten, findet man hinterher auf dem Si-Wafer nur
grofe HPI-layer Klumpen und fast keine glatten Monolayer.

Zur Beschichtung werden die Si-Wafer Stiicke aufen auf dem Halter (Ra-
dius 7 = 5cm) einer Lackschleuder befestigt. Dann werden 2 ul der Losung
mit einer Prézisionspipette auf die zur Mitte liegende Seite des Si-Wafer
Stiicks aufgetropft. Mit der zweistufig programmierbaren Lackschleuder wird
die Losung dann gleichméafig auf dem Si-Wafer Stiick verteilt. Wahrend der
ersten Stufe bei niedriger Drehzahl fliefit der Tropfen durch die Zentrifugal-
kraft nach aufen und wird iiber die gesamte Probe verteilt. Dabei setzen sich
viele HPI-layer Stiicke auf dem Si-Wafer ab. Nach ein paar Versuchsreihen
haben sich 200 Umdrehungen pro Minute fiir 3 Sekunden als gut geeignete
Parameter ergeben. In der zweiten Phase wird die Fliissigkeit der Losung
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bei hoher Drehzahl von der Probe geschleudert, wihrend viele angelagerte
HPI-layer Stiicke auf dem Si-Wafer haften bleiben. 4000 Umdrehungen pro
Minute fiir 7 Sekunden reichen dafiir aus. Eine unterschiedlich lange Be-
schleunigungszeit zwischen den Stufen hatte keinen Einfluss auf das Ergeb-
nis. Daher wurde standardméfig eine Beschleunigungszeit von 3 Sekunden
verwendet.

Alle bisherigen Préparationsschritte werden direkt nacheinander im Rein-
raum der Klasse 10000 * durchgefiihrt. Die Proben werden einzeln in kleine
Kunstoffdéschen verpackt und auferhalb des Reinraums allein fiir weitere
Préaparationsschritte oder zur Analyse herausgenommen.

Im zweiten Schritt wird eine diinne Schicht von etwa 2,5 nm magnetischen
Metalls auf die Proben aufgebracht. Kapitel 1.2.2 erldutert die verschiedenen
Techniken und zeigt, daf ein Sputterverfahren geeignet ist. Daher werden
die Schichten mit dem DC-Magnetron Sputterverfahren in einer Leybold 560
Sputteranlage aufgebracht.

Beim DC-Magnetron Sputterverfahren wird neben der Diodenspannung
von ca. 1kV auch ein Magnetfeld angelegt. Das Magnetfeld wird von ei-
nem ringformigen Magneten am Rand des Targets (sieche Abbildung 2.2) und
einem zentralen Magneten in der Mitte erzeugt und hat eine Stédrke von ei-
nigen hundertstel Tesla auf der Targetoberfliche [28]. Das Magnetfeld halt
die erzeugten Sekundéarelektronen in Targetndhe. Dadurch wird die Wahr-
scheinlichkeit fiir Elektron—Atom Ionisationsstofe erhoht und damit auch die
Plasmadichte in der Ndhe des Targets. Daraus ergeben sich zwei grofe Vor-
teile gegeniiber dem konventionellen Sputterverfahren: Erstens erhoht sich
die Sputterrate und zweitens brennt das Plasma schon bei einem niedrigerem
Druck, d.h. im Bereich 1072 statt 10~2mbar [37]. Hohere Sputterraten sind
fiir die industrielle Produktion wichtig, um eine kurze Produktionsdauer zu
gewahrleisten. Fiir die hier verwendeten diinnen Schichten, sind hohe Sput-
terraten eher von Nachteil, da die Genauigkeit der Schichtdicken schlechter
wird, wenn sich die Sputterzeiten verkiirzen. Ein niedrigerer Druck beim
Sputtern ist aber auch fiir diinne Schichten von Vorteil. Aufgrund des nied-
rigeren Druckes sind weniger Fremdgasatome vorhanden und die gesputterten
Schichten sind daher reiner.

Die Leybold 560 Sputteranlage und die Besonderheiten der Schichtherstel-
lung in dieser Anlage sind ausfiihrlich in [28, Kapitel 3.1.2] dargestellt.
Als Sputtergas wurde nur das Edelgas Argon der Reinheit 5.0? verwendet.

Tabelle 2.1 zeigt die Sputterparameter der verwendeten Materialien: Ko-
balt (Co), Eisen (Fe) und den Legierungen Eisen-Kobalt (FesoCosp), Kobalt-

ldas bedeutet maximal 10000 Staubteilchen pro m? Luft
25.0 bedeutet eine Reinheit von 99,999 % der Gassorte
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Abbildung 2.2: Aufbau eines konventionellen Magnetrons, nach [37]

Nickel (Co3Nis7) und Nickel-Eisen (Nig; Fejg), auch Permalloy (Py) genannt.
Zusitzlich wurde Titan (Ti) verwendet, um einen Vergleich mit den Ergeb-
nissen von Jon T. Moore et al. [44] zu erméglichen. Die Reinheit aller ver-
wendeten Targets betrug 99,9 %.

Die Sputterraten fiir Co, FesoCoso, Co43Nis7 und Py wurden durch Ront-
genreflektometriemessungen an Multilagen-Serien ermittelt. Aus den Ront-
genreflektometriemessungen und der Fehlerfortpflanzung in den Berechnun-
gen folgt fiir die Schichtdickenunsicherheit ein Wert von etwa 1 A absolut [28].
Die Sputterzeiten wurden so angepafst, daf Schichtdicken von 2,5 + 0,2nm
erzeugt wurden. Schon nach wenigen Versuchsreihen erwies sich eine Schicht-
dicke von 2,5nm am geeignetesten fiir die Strukturierung. Die iibrigen Me-
talle standen nur kurze Zeit in der Sputteranlage zur Verfiigung. Aus diesem
Grund konnten fiir Fe und Ti keine genauen Sputterraten iiber Rontgen-
reflektometriemessungen ermittelt werden. Ausgehend von den vorhande-
nen Sputterraten, im Bereich von 2-3 A /sec, wurden mehrere Versuchsreihen
durchgefiihrt, bis eine Schichtdicke vorhanden war, die eine Strukturierung
erlaubte. Die Schichtdicke liegt vermutlich zwischen 2 und 3 nm, eine genaue
Messung ist jedoch nicht erfolgt.

Der letzte Praparationsschritt ist zugleich der Wichtigste. Das Argonio-
nenitzen (vergleiche auch Kapitel 1.3.1) wurde in einer SIMS3-Apparatur

3 Abkiirzung fiir: Sekundérionen-Massenspektrometer
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Leistung | Sputterrate | Offset

Material

(W] [A/sec] [A]
Co 120 2,622 2,751
Fe 120 k.A* k.A*
FesoCosg 125 3 8
CO43Ni57 120 2,5 3,5
NiglFelg 110 2,4 4
Ti 125 k.AX kA

Tabelle 2.1: Sputterparameter der verwendeten Metalle (* keine Angabe;
Erklarung siehe Text)

durchgefiihrt. Abbildung 2.3 zeigt den schematischen Aufbau der SIMS-
Apparatur. Die SIMS-Apparatur besteht aus einem grofen Rezipienten der
auf etwa 10" mbar evakuiert wird. Im Atzbetrieb wird iiber ein Nadelven-
til Argon eingelassen, so daf ein Druck von 2,6 - 10~* mbar herrscht. Im
oberen Teil der Apparatur wird zwischen Kathode und Anode bei 150V ein
Plasma (a) geziindet, das bei einer Spannung von 50V aufrecht erhalten
wird. Die Argonatome sind in dem Plasma ionisiert und werden zwischen
zwei Gittern mit einer Spannung von 0 bis 1200V, senkrecht nach unten auf
die Probe (b) beschleunigt. Die Probe ist geerdet, damit sie sich durch den
Argonionenbeschuf nicht auflidt. Uber der Probe befindet sich ein Shutter
(c) mit dem der Argonionenbeschuf der Probe sekundengenau an- und ab-
geschaltet werden kann. Das eingebaute Massenspektrometer (d) wurde in
dieser Arbeit nicht verwendet, da die Nachweisgrenze erst ab einer Energie
von 400 eV erreicht wird. Die verwendeten Atzenergien lagen in dieser Arbeit
meist zwischen 50 und 400eV.

Der Atzprozek wird durch drei Parameter bestimmt, die einzeln einstell-
bar sind und im folgenden ausfiihrlich betrachtet werden:

1. Die kinetische Energie E4 der Argonionen kann iiber die Beschleuni-
gungsspannung Uy direkt am Steuergerdt der SIMS-Apparatur einge-
stellt werden. Der Wert fiir U4 ist von 0 bis 1200 V stufenlos einstellbar.

2. Die Argonionendichte g4 ergibt sich aus dem Strom I4, der sich auf
eine Kreisfliche mit Radius » = 0, 8 cm verteilt [49]:

I
=2 2.1
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Abbildung 2.3: Schematischer Aufbau der SIMS-Apparatur, nach [40]

Der Strom I4 ist direkt am Probenhalter auf dem die Probe mit Leit-
silber kontaktiert wurde meftbar. Die gemessenen Argonionendichten
lagen fiir allen Proben zwischen 1,5 und 6 uA /cm?

3. Die Zeit t ist der dritte einstellbare Parameter. Mit Hilfe einer Stoppuhr
und dem Shutter in der SIMS-Apparatur, ist die Dauer des Atzprozes-
ses auf etwa eine Sekunde genau einstellbar. Die Atzprozesse in dieser
Arbeit dauerten zwischen 0 und 720 Sekunden.

Als eine charakteristische Grofe fiir den gesamten Atzprozef wird das
Produkt der drei Parameter eingefiihrt:

@A = UA-QA't (22)

Die deponierte Energiedichte ® 4 variiert zwischen 0 und 51,8 kVAsec/m?.
Da die Argonionendichte Energieabhédngig ist und bei dieser Apparatur
nur in einem kleinen Bereich variiert werden kann, wurde fiir jede Energie
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Ua 04 €4
VI | [pA/em?] | [VA/m’]
50 1,5 0,75
100 2.5 2.5
150 4,0 6,0
200 4.5 9,0
250 5,0 12,5
300 5,0 15,0
350 5,0 17,5
400 5,2 20,8

Tabelle 2.2: Eingestellte Argonionendichten p4 fiir die jeweilige Spannung
U, und die daraus resultierenden Werte fiir die Strahlungsdichte ¢ 4.

eine feste Argonionendichte eingestellt. Gleichung 2.2 wird weiter vereinfacht
indem die Beschleunigungsspannung U, und die Argonionendichte p4 zur
Strahlungsdichte €4 zusammengefasst wird:

€4 = UA'QA (23)

Die jeweiligen Werte fiir die Strahlungsdichte ¢ 4, werden in Tabelle 2.2 auf-
gelistet.
Fiir die deponierte Energiedichte gilt dann:

@AZSA-t. (24)

Die Wartezeiten zwischen den einzelnen Préparationsschritten waren in
keinem Fall von Bedeutung. Selbst die Zeit zwischen dem Sputtern und dem
Argonionenitzen, hatte keinen Einfluf auf das Ergebnis, obwohl man davon
ausgehen muf, daf die diinne Metallschicht schnell oxidiert. Fiir Wartezeiten
zwischen 15 Minuten und 40 Stunden wurden keine Unterschiede im Ergebnis
festgestellt.

2.2 Analysemethoden

Mit einem Rasterelektronenmikroskop (REM) und einem Rasterkraftmikro-
skop (AFM)* wurden die Probenoberflichen nach der Strukturierungspro-
zedur untersucht. Die Bewertung der Strukturierung erfolgte mit Hilfe der

4 Abkiirzung fiir den englischen Ausdruck: atomic force microscope
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zweidimensionalen Fouriertransformation. Zuséatzlich wurden Messungen des
magneto-optischen Kerr-Effekts (MOKE) durchgefiihrt, da eine Anderung
der magnetischen Eigenschaften der strukturierten Schicht zu erwarten ist.

Alle diese Methoden sind Standard-Analyseverfahren. Die folgenden Ab-
schnitte behandeln die Besonderheiten dieser Analysemethoden im Hinblick
auf die Untersuchung nanostrukturierter Oberflachen.

2.2.1 REM

Im Rasterelektronenmikroskop wird die Oberfliche der Probe mit einem
Elektronenstrahl abgetastet. Der Elektronenstrahl wird in einer Elektro-
nenstrahlkanone meist durch ein Wolfram-, ein Lanthanhexaborid-Filament
(LaBg) oder eine Feld-Emissions-Kathode erzeugt. Er wird mit elektrischen
oder magnetischen Linsen auf die Probenoberfliche fokussiert und rastert
einen bestimmten Bereich ab. Die Grofie dieses Bereichs bestimmt die Auf-
16sung des REM, wobei die Auflosung bestenfalls 1 nm betragen kann [62].
Die kinetische Energie der Elektronen, die typischerweise zwischen 5 und
30keV liegt, bestimmt auch die Eindringtiefe [33]. Durch die Wechselwir-
kung der Elektronen mit der Probe entstehen Sekundir-Elektronen, riick-
gestreute Elektronen, Auger-Elektronen, Réntgenstrahlung und in manchen
Féllen auch Licht. Diese Signale konnen durch unterschiedliche Detektoren
aufgenommen und jeweils auf einem synchron rasternden Monitor dargestellt
werden.

Die einzelnen Signale geben unterschiedliche Informationen iiber die Pro-
be. Die Sekundirelektronen entstehen, wenn ein hochenergetisches Elektron
eine weiteres Elektron aus der Atombhiille herausschlagt. Die Sekundérelek-
tronen konnen nur aus der obersten Schicht der Probe kommen, da ihre
Energie weniger als 50eV betrdgt und geben daher hauptsichlich topogra-
phische Informationen. Die riickgestreuten Elektronen sind weniger zahl-
reich, aber haben dafiir hohere Energien als die Sekundéarelektronen. Sie
kommen aus etwas tieferen Schichten als die Sekundérelektronen und ge-
ben hauptsichlich Materialkontrast. Fiir die riickgestreuten Elektronen gilt:
Elemente mit einer hheren Atommasse geben einen helleren Kontrast [62].
Auger-Elektronen und Rontgenstrahlung konnen bei dem Rekombinations-
prozef entstehen, nachdem ein Sekundir-Elektron herausgeschlagen wurde.
Sie geben insbesondere Aufschluf {iber die chemische Zusammensetzung der
Oberflache [25].

Da topographischen Unterschiede von nur wenigen Nanometern iiber die
Detektion der Sekundérelektronen nicht sichtbar gemacht werden konnen,
wurde in dieser Arbeit nur der Detektor fiir die riickgestreuten Elektronen
verwendet und somit der Materialkontrast auf der Probenoberfliche unter-
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sucht. Die REM Bilder geben daher aber keine Informationen dariiber ob
Nanodots® oder Nanoscreens® zu sehen sind.

Alle Proben wurden mit einem REM vom Typ 1530 der Firma ,Leo"
untersucht. Die Bilder wurden bei der Standardblendendffnung von 30 pum,
mit dem In-Lens-Detektor (riickgestreute Elektronen) und einer Beschleuni-
gungsspannung von 5 oder 10kV aufgenommen. Die Vergroferung ist stu-
fenlos verstellbar und fiir jedes REM Bild in dieser Arbeit iiber einen Balken
fester Lange angeben. Eine prézise Einstellung von Fokus und Stigmation
ist notwendig, um die hergestellten Nanostrukturen abbilden zu koénnen.

2.2.2 AFM

Seit Binnig und Quate [8] 1986 das Kraftmikroskop vorstellten, wurde diese
Technik rasant weiterentwickelt und ist heute eine der wichtigsten Analy-
setechniken in der Oberflichenphysik. Beim AFM wird die Oberfliche der
Probe mit einer feinen Spitze abgetastet. Das untere Ende der Spitze, daf
die Oberflache der Probe abtastet, sollte moglichst schmal sein (im Idealfall
nur noch ein Atom), da die Auflosung des AFM’s durch die Abmessungen
der Spitze bestimmt wird. Dieses schmale Ende der Spitze wird so nah an die
Probe herangefahren, daf sich die Elektronenwolken von Spitze und Probe
iberlappen. Die Spitze ist an dem oberen Ende mit einem optischen Hebel
verbunden, iiber den ein Laserstrahl in eine segmentierte Fotodiode reflektiert
wird. Wenn die Spitze die Oberfliche abtastet, werden Hohenunterschiede
iiber die Anderung der Reflektion auf dem optischen Hebel sichtbar. Da der
optische Hebel nur begrenzt biegsam ist und die Kréfte sehr klein bleiben
miissen um die Spitze nicht zu zerstoren, wird der Abstand zwischen Spitze
und Probe iiber einen Piezokristall konstant gehalten. Die Hohendnderung
wird mit Hilfe des Computers zu einem Topographiebild der Oberflache zu-
sammengesetzt. Das AFM gibt keine Auskunft iiber das Material der Pro-
benoberfliche, ist jedoch durch die exakte Hoheninformationen die perfekte
Erganzung zum REM.

Insbesondere fiir sehr weiche und empfindliche Proben gibt es bei den
meisten Kraftmikroskopen das sogenannte Tapping-Mode Scanverfahren. Bei
diesem Verfahren wird die Spitze zusammen mit dem optischen Hebel in eine
Resonanzschwingung bei einigen hundert Kilohertz versetzt. Die Spitze be-
rithrt somit nicht stindig die Oberfliche, sondern tippt in schneller Abfolge
immer wieder von oben auf die Probe. Dadurch werden Verédnderungen auf

Sgebriuchlicher Ausdruck fiir wenige Nanometer groRe, hervorstehende Punkte
6gebrauchlicher Ausdruck fiir wenige Nanometer grofie Locher
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der Probenoberfliche beim Scannen weitgehend vermieden und die Abbil-
dung von sehr weichen Proben, wie z.B. den meisten biologischen Proben,
erst ermdglicht.

In dieser Arbeit wurden zwei verschiedene AFM’s verwendet. Das Na-
noscope IIla von der Firma ,Digital Instruments®, und das Explorer von der
Firma , Topometrix“. Es wurden Tapping-Mode Spitzen von der Firma ,Na-
noprobe“ und der Firma ,,Thermomicroscopes” verwendet.

2.2.3 Bildverarbeitung mit Fouriertransformation

Die Fouriertransformation (FT) ist ein vielfach genutztes Hilfsmittel fiir struk-
turelle Untersuchungen aller Art. Periodisch wiederkehrende Funktionen
werden durch die FT sichtbar. Mit der Fouriertransformation kénnen z.B.
die einzelnen Frequenzen eines Tongemisches herausgefiltert werden oder re-
gelmifige Strukturen in einem Bild untersucht werden. In dieser Arbeit
wurde die FT verwendet um zu untersuchen, ob bzw. wie regelméfig die
hexagonale Struktur des HPI-layers auf die diinne dariiberliegende Schicht
iibertragen wurde. Die zweidimensionale FT und Riicktransformation folgt
dem zweidimensionalem Fourierpaar [9, Seite 241]:

Fuo) = [ [ fayemesmdzay (25
flz,y) = / / F(u, v)e?mua+vy) gy, dy (2.6)

Eine numerische Berechnung der Fouriertransformation, die fiir eine Berech-
nung durch den Computer notwendig ist, stiitzt sich grundsatzlich auf die
diskrete Fouriertransformation [9, Seite 379]:

M-1N-1

F(Na I/) - M- IN1 Z Z f(O', 7_)e—27ri(ua/M—|—ur/N) (27)

=0 7=0

Die Auswertung der diskreten FT dauert fiir groffe M und N selbst bei sehr
schnellen Rechnern noch relativ lange. Es wurde jedoch schon friih die schnel-
le Fouriertransformation (FFT)7 entwickelt, die eine einfache Berechnung der
FT durch einen besonderen Algorithmus ermoglicht. Ausfiihrliche Erérterun-
gen zum FFT-Algorithmus sind z.B. in [9] und [10] zu finden.

Die FT hat fiir die strukturellen Untersuchungen in dieser Arbeit zwei
grofe Vorteile: Erstens ist es liber die FT sehr einfach, aus den REM- und

7 Abkiirzung fiir den englischen Ausdruck: fast fouriertransformation
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Abbildung 2.4: Filterungsproze iiber die Fouriertransformation; (a) Ur-
sprungsbild, (b) Fouriertransformation des Ursprungsbildes, (c) Fouriertrans-
formation nach dem Filterproze®, (d) Riicktransformation

AFM-Aufnahmen, hoch- und niederfrequentes Rauschen herauszufiltern und
dadurch die Struktur deutlicher herauszustellen. Zweitens schlieftt die FT
eine optische Tauschung des menschlichen Auges aus.

Die REM und AFM Bilder der Proben werden zur Bewertung mit dem
Bildbearbeitungsprogramm GIMP Version 1.1.11 bearbeitet. Zuerst wird mit
Hilfe eines Skriptes, die Anzahl der im Bild verwendeten Graustufen (meist
nur 100 bis 150) auf 256 Graustufen erh6ht und so der Kontrast verbessert.
Abbildung 2.4 zeigt beispielhaft den nun folgenden Filterprozef iiber die FT.
Ein moglichst groRer Ausschnitt der S-layer wird ausgewihlt (a) und mit
dem ,GFourier Plug-In“ des Programms Fouriertransformiert. Im entstande-
nen Fourierbild (b) sind bei gelungener Strukturierung schon sechs, in einem
Hexagon angeordnete Punkte zu sehen. Mit Hilfe des GFourier Plug-Ins wird
nun hoch- und niederfrequentes Rauschen herausgefiltert. Ubrig bleibt ein
deutlich zu sehendes Hexagon (c) und eventuell noch weitere Nebenmaxima.
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Wird diese gefilterte FT wieder zuriicktransformiert, tritt die gleichméfige
hexagonale Struktur deutlich hervor (d).

Bewertungsystem

Die Bewertung der Proben erfolgt im REM durch einen selbstdefinierten
und standardisierten Untersuchungsprozef. Zuerst wird jede Probe auf all-
gemeine Fehler und Probleme im Herstellungsverfahren untersucht. Nur ein-
wandfrei hergestellte Proben werden mit dem weiteren Bewertungsverfahren
analysiert. An mindestens 3 verschiedenen Stellen wird die Oberfliche der
Probe kontrolliert. Dabei entstehen etwa 10 bis 20 Aufnahmen pro Probe.
Einerseits werden bestmogliche Aufnahmen von strukturierten Oberflichen
erstellt, andererseits werden Besonderheiten (z.B. Risse in der Oberfliche)
festgehalten.

Die néchsten Schritte im Bewertungsprozef werden am Computer mit
dem Bildbearbeitungsprogramm GIMP durchgefiihrt. Zuerst werden die drei
besten Bilder einer Probe ausgewéhlt und zuséatzlich alle Bilder, die Besonder-
heiten zeigen. Nach dem oben beschriebenen Verfahren erfolgt, zur Kontrolle
der Regelméafigkeit der Struktur, eine Fouriertransformation der besten Bil-
der. Aufgrund der Giite der Fouriertransformation, den Besonderheiten der
Probe und dem Gesamteindruck im REM wird eine Einteilung der Proben
in die folgenden drei Klassen vorgenommen:

1. Die Strukturierung der Oberfliche ist nicht erfolgreich. Auch mit Hil-
fe der Fourierfilterung kann keine hexagonal strukturierte Oberflache
gefunden werden. Die verwendeten Atzparameter sind daher fiir die
Strukturierung des Materials nicht geeignet (siehe z.B. Abbildung 3.2
auf Seite 35).

2. Die Strukturierung der Oberfliche ist nur in begrenztem Umfang er-
folgreich. Der Fourierfilterprozeft zeigt zwar teilweise eine hexagonale
Struktur, jedoch ist diese entweder von schlechter Qualitdt oder nur an
wenigen Stellen zu finden. Die verwendeten Atzparameter sind fiir die
Strukturierung des Materials nur in sehr begrenztem Umfang geeignet
(ohne Abbildung).

3. Die Strukturierung der Oberflache ist erfolgreich. Die hexagonale Struk-
tur ist schon ohne Fourierfilterprozef zu sehen und wird dadurch weiter
verstirkt. Die Strukturierung gelingt an allen untersuchten Stellen der
Probe. Die verwendeten Atzparameter sind sehr gut fiir die Struktu-
rierung des Materials geeignet (siehe z.B. Abbildung 3.1 auf Seite 34).
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2.2.4 MOKE

Mit dem magneto-optischen Kerr-Effekt kann die Magnetisierung diinner
Schichten untersucht werden. Wird linear polarisiertes Licht an einem fer-
romagnetischen Festkorper reflektiert, entsteht elliptisch polarisiertes Licht.
Die Polarisationsellipse mit der Elliptizitdt ey ist gegeniiber dem Polari-
sationsvektor des einfallenden, linearpolarisierten Lichtes um den Kerr-Dreh-
winkel 0 gedreht [20]. In Abhéngigkeit eines von aufen angelegten Magnet-
feldes wird der Kerr-Drehwinkel 6 gemessen. So erhdlt man eine Hyste-
reseschleife, die der Magnetisierung an der Oberflache entspricht. Die Ein-
dringtiefe des Lichts ist sehr stark vom Material abhédngig und liegt bei etwa
10nm fiir die hier verwendeten ferromagnetischen Metalle. Durch die dar-
unterliegende SiOs Schicht (Glas) geht das Licht ungehindert durch und das
darunterbefindliche Si verédndert den Polarisationsvektor nicht. Daher gibt
nur die ferromagnetische Metallschicht auf der Oberflache ein Signal in der
MOKE Apparatur.

Nicht zusammenhéingende Inseln in diinnen magnetischen Schichten ver-
halten sich unterhalb einer bestimmten Grofe superparamagnetisch [22, Ka-
pitel 2.4|. Die in dieser Arbeit hergestellten Nanostrukturen, mit einer Gro-
e von etwa 80nm?, sind vermutlich klein genug um superparamagnetisches
Verhalten zu zeigen. Aus diesem Grund wurden die Proben auch in einer
Tieftemperatur MOKE Apparatur untersucht.

Die Messungen erfolgten in zwei verschiedenen MOKE Apparaturen. In
einem MOKE Mefstand, der von D. Sudfeld an der Universitit Bielefeld
aufgebaut wurde [60], sowie in einer Tieftemperatur MOKE Apparatur am
IFW Dresden in der Arbeitsgruppe von Dr. Schéfer [17].
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Kapitel 3

Ergebnisse

3.1 REM- und AFM-Aufnahmen

Der Erfolg der Oberflichenstrukturierung hingt sowohl von einer sorgfiltigen
Praparation der Proben, als auch den Parametern beim Argonionenétzen ab.
Im folgenden soll der Zusammenhang zwischen den Atzparametern und der
Qualitat der Strukturierung evaluiert werden.

Wie in Kapitel 2.1 ausfiihrlich dargestellt, wird der AtzprozeR allgemein
durch drei Parameter bestimmt: Die Beschleunigungsspannung Uy, die Ar-
gonionendichte g4 und die Zeit ¢ (vgl. Formel 2.2). Da fiir jede eingestellte
Beschleunigungsspannung eine jeweils konstante Argonionendichte eingestellt
wurde (vgl. Tabelle 2.2), bestimmen nur zwei Parameter den AtzprozeR: Die
Zeit t und die Strahlungsdichte €4, die sich aus Beschleunigungsspannung
und Argonionendichte zusammensetzt (vgl. Formel 2.3).

Die Ergebnisse der Atzprozesse bei unterschiedlichen Parameterwerten
sind im Allgemeinen so, daf eine Strukturierung der Oberfliche nur in sehr
begrenzten Bereichen von €4 und ¢ gelingt. Bei zu niedrigen Werten erfolgt
noch keine Strukturierung und bei zu hohen Werten wird die strukturierte
Probe wieder zerstort.

Bei zu wenig gedtzten Proben ist mit dem REM keine Struktur zu sehen,
sondern nur die kontrastlose Oberfliche des aufgesputterten Metalls (ohne
Abbildung).

Innerhalb eines begrenzten Parameterbereichs findet man mit dem REM
eine hexagonale Struktur auf der Probe. Abbildung 3.1 zeigt einen gelun-
genen Strukturiibertrag auf die Py Schicht. Das Metall, daf eine grofere
Atommasse hat, hebt sich durch einen helleren Kontrast gegeniiber dem Si-
lizium ab.

Am Beispiel von Abbildung 3.1 wird nun kurz auf die Besonderheiten aller
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LR e

Abbildung 3.1: REM Bild von Py mit der Bewertung 3 bei den Atzparame-
tern e4 = 2,5VA/m? und ¢ = 50sec. Der Strukturiibertrag ist erfolgreich.
Erklarung der Bildausschnitte siehe Text.

REM Bilder eingegangen. Der weifie Balken in der linken unteren Ecke ent-
spricht in jedem Bild einer Linge von 100 nm. In der rechten oberen Ecke ist
das Zentrum der schon gefilterten Fouriertransformation eines ausgewéhlten
Quadrates zu sehen. Das Zentrum der FT wurde um den Faktor 2 vergrofiert
dargestellt, um den interessanten Teil der F'T hervorzuheben. Etwa in der
Mitte des Bildes ist auferdem die Riicktransformation der gefilterten Fourier-
transformation zu sehen. Die in der Bildunterschrift angegebene Bewertung
erfolgte nach dem in Kapitel 2.2.3 beschriebenen Verfahren.

Die FT in Abbildung 3.1 zeigt mit hellen, hexagonal angeordneten Punk-
ten eindeutig die hexagonale Symmetrie. Auch die Riicktransformation der
gefilterten FT macht deutlich, daf die hexagonale Struktur des HPI-layers
auf die diinne Metallschicht iibertragen wurde. Fiir Permalloy sind die Atz-
parameter der Probe von Abbildung 3.1 (¢4 = 2,5VA/m?, t = 50sec) am
besten zur Strukturierung geeignet.

Bei zu groften Werten fiir €4 oder ¢ erfolgt keine Strukturierung. Die Orte
an denen HPI-layer Stiicke lagen, sind im REM zwar héufig noch zu finden,
jedoch ist die Oberfliche dort nicht mehr hexagonal geordnet. Abbildung
3.2 zeigt eine Permalloy Probe, die mit zu hoher Strahlungsdichte €4 geétzt
wurde. Der Rand eines HPI-layers ist noch deutlich zu sehen, jedoch ohne
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Abbildung 3.2: REM Bild von Py mit der Bewertung 1 bei den Atzparame-
tern 4 = 12,5 VA/m? und ¢ = 50sec. Der Strukturiibertrag erfolgt nicht,
da g4 zu grof ist.

hexagonale Symmetrie. Die F'T zeigt ein kreisformiges Rauschen, aber keine
Struktur. Die Oberfliche erscheint so, als ob dort viele kleine Metallkiigel-
chen ungeordnet auf der Probe sitzen.

Abbildung 3.3 ist ein dagegen ein Beispiel fiir einen zu langen Atzprozes,
wahrend die Strahlungsdichte €4 noch in einem guten Bereich ist. Abbil-
dung 3.3 zeigt den Teil der Oberfliche der Probe, wo urspriinglich ein HPI-
layer war. Es ist jedoch keine Struktur mehr zu erkennen. Auch die FT 1a£t
keine hexagonale Struktur erkennen.

Der iibliche AtzprozeR ist kontinuierlich, d.h. die Probe wird kontinuier-
lich fiir ein gewisse Zeit ¢ mit Argonionen beschossen. Im Anschluff daran
werden die Proben aus der Argonionendtzanlage herausgenommen und im
Mikroskop untersucht.

Die Moglichkeit einer Mehrfachdtzung wurde an einigen Co Proben ge-
testet. Die Proben wurden mit sehr gut geeigneten Parametern (¢4 =
0,75 VA/m?, t = 50sec) mehrfach nacheinander gedtzt. Zwischen den ein-
zelnen Atzvorgingen wurden die Proben nur fiir wenige Minuten an der Luft
gelagert, bevor sie wieder in die Atzanlage eingeschleust wurden. Bis zu vier-
mal konnten die Proben gedtzt werden, obwohl ein einzelner viermal so lange
dauernder Atzproze® ohne Unterbrechung (4 = 0,75VA/m?2, ¢t = 200sec)
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Abbildung 3.3: REM Bild von Py mit der Bewertung 1 bei den Atzparame-
tern ¢4 = 6 VA/m? und ¢ = 83sec. Der Strukturiibertrag erfolgt nicht, da ¢
zu grof ist.

keinen Strukturiibertrag hervorbrachte.
Die erhaltenen Parameter fiir eine gelungene Strukturierung der Oberfla-
che gelten immer fiir einen durchgehenden Atzprozef.

Fiir alle sechs getesteten Metalle wurden Atzparameter gefunden, bei de-
nen die Strukturierung der Oberflache erfolgreich ist. Abbildungen 3.4 bis
3.8 zeigen strukturierte Schichten aus Kobalt (Co), Eisen (Fe), Eisen-Kobalt
(FesoCosp), Kobalt-Nickel (Coy3Nis7) und Titan (Ti) bei den jeweils besten
Atzparametern. Eine strukturierte Schicht aus Permalloy (Py) wurde schon
in Abbildung 3.1 gezeigt. In allen Bildern ist die hexagonale Struktur deut-
lich zu erkennen. Bei Fe und Ti ist die hexagonale Struktur im Ursprungsbild
zwar nur sehr schwach sichtbar, die gefilterte FT zeigt aber auch dort ein-
deutig die hexagonale Struktur. Der Kontrast im REM war fiir Fe und Ti im
Allgemeinen schwécher. Der Grund dafiir ist vermutlich eine etwas geringere
Schichtdicke und bei Ti auferdem die geringere Atommasse.

Wie bereits erwahnt, zeigen REM Bilder nur Kontrast, wenn verschiede-
nen Materialien oder ausgepriagte Topographie auftreten. In den Aufnahmen
sind hervorstehende 10nm grofe Nanodots grundsétzlich nicht von gleich-
grofen Nanoscreens zu unterscheiden. Da die REM Aufnahmen keine hin-
reichende Hoheninformation iiber die Oberflichenstruktur der Probe geben,
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Abbildung 3.4: REM Bild von Co mit der Bewertung 3 bei den Atzparame-
tern 4 = 0,75 VA /m? und t = 50 sec.
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Abbildung 3.5: REM Bild von Fe mit der Bewertung 3 bei den Atzparame-
tern €4 = 9VA/m? und ¢t = 17 sec.



38 KAPITEL 3. ERGEBNISSE
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Abbildung 3.6: REM Bild von Fe5yCos¢ mit der Bewertung 3 bei den Atzpa-
rametern €4 = 2,5 VA/m? und ¢ = 33 sec.

Abbildung 3.7: REM Bild von Co43Nis; mit der Bewertung 3 bei den Atzpa-
rametern €4 = 2,5 VA/m? und ¢ = 67 sec.
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Abbildung 3.8: REM Bild von Ti mit der Bewertung 3 bei den Atzparametern
g€a=2,5VA/m? und t = 33 sec.

wurden zusatzliche Untersuchungen mit dem AFM durchgefiihrt. Die AFM
Aufnahmen ergénzen durch ihre topographischen Informationen die Unter-
suchungen mit dem REM.

Abbildung 3.9 ist ein AFM Bild einer Py Probe mit der Bewertung 3. In
der rechten oberen Ecke ist die Hohenskala und in der rechten unteren Ecke
ist die gefilterte FT des Ausschnittes zu sehen. Auch hier ist die FT um den
Faktor zwei vergrofert, um das interessante Zentrum der FT hervorzuheben.
Im AFM Bild ist eine regelméfige, hexagonale Struktur zu sehen und die
gefilterte FT des AFM Bildes zeigt ein deutliches Hexagon. Ein Vergleich
des AFM Bildes mit einem REM Bild der gleichen Probe (Abbildung 3.10)
zeigt, daf in beiden Bildern die gleiche hexagonale Struktur zu sehen ist.
An den Stellen, wo die HPI-layer gelegen haben, befinden sich jeweils etwa
10nm grofe Dots. Die Dots sind in einer hexagonalen Struktur mit einer
Gitterkonstanten von etwa 18 nm angeordnet. Die schlechtere Qualitat des
AFM Bildes ist durch Verunreinigungen auf der Probenoberfliche zu erkla-
ren. Die Verunreinigungen konnen einerseits Staubteilchen und andererseits
auch Reste des HPI-layers sein. In beiden Féllen bestehen die Verunreini-
gungen hauptsichlich aus Kohlenstoff und sind sehr diinn. Sie geben daher
kaum Kontrast im REM.
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Abbildung 3.9: AFM Bild von Py mit der Bewertung 3 bei den Atzparame-
tern €4 = 6 VA/m? und ¢ = 50 sec.

00 nm

Abbildung 3.10: REM Bild von Py mit der Bewertung 3 bei den Atzparame-
tern £4 = 6 VA/m? und ¢t = 50sec. Es ist dieselbe Probe wie Abbildungen
3.9 und 3.11.
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Abbildung 3.11: Schnittanalyse eines Ausschnittes von Abbildung 3.9
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An einem Ausschnitt des AFM Bildes wurde, mit Hilfe einer Schnittana-
lyse, die Hohe der Dots untersucht (Abbildung 3.11). Das Ergebnis entspricht
mit 2,5nm der Schichtdicke des aufgesputterten Permalloys.

Zu dem immer gleichen Atzprozef wurden zwei Ausnahmen festgestellt.
Fiir Co und FeCo wurden hexagonale Strukturen bei Proben gefunden, die
gar nicht gedtzt wurden. Statt der iiblichen glatten Oberfliche war schon
deutlich eine hexagonale Struktur zu sehen. Abbildungen 3.12 und 3.13 zei-

gen die Strukturierung mit der Bewertung 3 ohne einen Atzprozef. AFM

Aufnahmen zur Klarung dieser beiden Sonderfélle waren aufgrund techni-
scher Probleme leider nicht méglich. Auf mégliche Konsequenzen dieser bei-
den Messungen wird in Kapitel 3.3 eingegangen.
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Abbildung 3.12: REM Bild von Co ohne Atzen mit der Bewertung 3

Abbildung 3.13: REM Bild von FesqCosy ohne Atzen mit der Bewertung 3
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. [0} Umfang der Mefreihe

Material [VAseé4 /m?] [Prgbenanzahl]

Co 0 — 1880 70

Fe 0,43 — 150 12

Fe500050 0 — 1350 34

CO43Ni57 1,02 — 540 8

Py 0,38 — 600 22

Ti 0,25 — 80 33

Tabelle 3.1: Bereiche der deponierten Energiedichte ® 4, in denen durch das
Argonionenitzen regelmifige Nanostrukturen gebildet werden und Anzahl
der untersuchten Proben pro Material.

Als letztes soll hier nun ein Uberblick iiber die méglichen Bereiche der
Atzparameter fiir erfolgreiche Strukturierungen gegeben werden. Die depo-
nierte Energiedichte ®4 (vgl. Formel 2.2) charakterisiert als Produkt der
einzelnen Parameter den AtzprozeR in seiner Gesamtheit. In Tabelle 3.1 sind
fiir jedes getestete Metall die Bereiche der deponierten Energiedichte angege-
ben, in denen der Strukturiibertrag erfolgreich ist. Es fallt auf, daf Co und
FeCo den groften Atzbereich haben, wihrend die Strukturierung von Fe und
Ti nur innerhalb eines sehr kleinen Bereichs funktioniert. Auferdem zeigt die
Tabelle den Umfang der Mefireihe. Sowohl Fe als auch CoNi standen leider
nur fiir einen kurzen Zeitraum in der Sputterapparatur zur Verfiigung und

konnten daher nur in geringem Mafe getestet werden.

Die deponierte Energiedichte beschreibt den AtzprozeR in seiner Gesamt-
heit, kann aber eine prizise Beschreibung nicht leisten. So kommt es z.B.
vor, dafs bei einer Kombination der Parameter der Strukturiibertrag gelingt
und bei einer anderen Kombination nicht, obwohl das Produkt der Parameter
jeweils den selben Wert fiir ® 4 ergibt. Daher muf eine genaue Beschreibung
des Atzprozesses in Abhingigkeit der einzelnen Variablen geschehen.

Die folgenden 3D Plots zeigen die Bewertungen der Proben jeweils in Ab-
hingigkeit der beiden Variablen €4 und t des Atzprozesses. Auf der x-Achse
ist jeweils die Strahlungsdichte €4 in VA /m? aufgetragen, auf der y-Achse ist
die Zeit t in Sekunden aufgetragen und die z-Achse ist die Bewertungsska-
la von 1 bis 3. Mit Hilfe des Programms GNUPlot Version 3.7 wurde eine
Ebene aus 40 x 40 Punkten durch die Mefwerte gelegt und auf den Boden
des 3D Plots wurden die Stellen der Ebene projiziert, die den Randwert 2
bzw. 3 haben. Die griinen Linien auf dem Boden der 3D Plots begrenzen
damit den Bereich in dem die Strukturierung einwandfrei gelingt (Bewer-
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tung 3). Zwischen den griinen und blauen Linien ist die Strukturierung nur
noch teilweise erfolgreich (Bewertung 2) und innerhalb der blauen Linien,
bzw. zwischen den blauen Linien und dem Rand miflingt die Strukturierung
in jedem Fall (Bewertung 1).

Co hat einen grofen Bereich in dem die Strukturierung mit der S-layer
Maskentechnik erfolgreich ist (Abbildung 3.14). Bei Strahlungsdichten von 0
bis 4 VA /m? ist der Strukturiibertrag fiir Zeiten von 0 bis 100 sec erfolgreich.
Auch bei Strahlungsdichten von 4 bis 10 VA/m? ist ein Strukturiibertrag
moglich, wenn der Atzproze® nicht linger als 30 sec dauert. D.h. im gesam-
ten vorderen und linken Bereich wird die Bewertung 3 erreicht. Sogar bei
Strahlungsdichten von 12 VA/m? und Zeiten bis 80sec gelingt die Struktu-
rierung teilweise noch.

Die Strukturierung von Fe ist dagegen nur in einem sehr kleinen Bereich
erfolgreich (Abbildung 3.15). Eine prazise Einstellung der Parameter ist
erforderlich um eine Bewertung von 3 zu erreichen. Nur bei einer Atzdauer
von 17 sec und einer Strahlungsdichte von 2,5 und 9 VA /m? gelingt dies.

Die Bewertungsiibersicht von FesoCoso (Abbildung 3.16) zeigt viele klei-
ne Bereiche, in denen eine Strukturierung erfolgreich ist. In einem Bereich
zwischen 2,5 und 5 VA /m? ist die Strukturierung fiir beinahe jede Zeit er-
folgreich. Aber auch bei einer Strahlungsdichte von 10 VA /m? und einer Zeit
von 17sec ist eine erfolgreiche Strukturierung méoglich.

Die Strukturierung von Py gelingt am besten bei einer Strahlungsdichte
um 3 VA/m? und Atzzeiten von mindestens 20sec (Abbildung 3.17). Eine
teilweise erfolgreiche Strukturierung (Bewertung 2) ist in einem grofien Be-
reich von 2 bis 8 VA/m? und Zeiten von 20 bis 100 sec méglich.

Ti (Abbildung 3.18) hat &hnlich wie Fe (vgl. auch Abbildung 3.15) nur
einen sehr kleinen Bereich in dem die Strukturierung erfolgreich ist. Bei
einer prizisen Einstellung der Atzparameter gelingt jedoch eine Strukturie-
rung mit der Bewertung 3. Dies ist fiir 0,75 VA/m? und 17sec der Fall. Im
Gegensatz zu Eisen, bei dem ein kurzer Atzvorgang wichtig ist, muf fiir Ti
die Strahlungsdichte gering sein.

Aufgrund der sehr wenigen getesteten Proben wurde fiir Coy3Nis; auf
einen 3D Plot der Ergebnisse verzichtet. CoNi konnte aber auch erfolgreich
strukturiert werden. Bei einer Strahlungsdichte von 2,5 bis 9 VA/m? und
einer Atzdauer von etwa 33 sec wurde ein Strukturierung mit der Bewertung 3
erzielt.
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Abbildung 3.17: Bewertungsiibersicht fiir den Strukturiibertrag auf Py
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Abbildung 3.18: Bewertungsiibersicht fiir den Strukturiibertrag auf Ti

3.2 MOKE Messungen

Jeweils drei verschiedene Co Proben, die nach der REM Untersuchung die
Bewertung 3 erhielten, wurden in MOKE Mefstanden untersucht (vgl. Ka-
pitel 2.2.4). Sowohl in der Bielefelder MOKE Apparatur, als auch in der
Dresdner Tieftemperatur MOKE Apparatur war es leider nicht mdéglich, den
Laserstrahl genau auf einen strukturierten Bereich zu fokussieren. Schon die
GroRe des Laserspots (5 um Durchmesser in der Dresdner MOKE) war 5 mal
grofer als die einzelnen HPI-layer Stiicke von etwa 1 x 1 um. Daher wurde
bei allen Messungen immer iiber eine strukturierte und nicht strukturierte
Flache gemittelt. Das Verhiltnis von strukturierter zu nicht strukturierter
Flache war dabei mindestens 1 zu 25.

Sowohl in dem Bielefelder MOKE Mefistand, als auch in der Tieftempera-

tur MOKE Apparatur am IFW in Dresden, waren keine magneto-optischen
Kerr-Effekte zu sehen.
Erst wenn grokflichig aufwachsende S-layer zur Verfiigung stehen [48] und
somit grofere Flachen strukturiert werden konnen oder wenn der Laserstrahl
genauer fokussiert werden kann, sind weitere MOKE Untersuchungen sinn-
voll.
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3.3 Diskussion

Die Herstellung von Nanostrukturen mit der S-layer Maskentechnik wurde
anhand von REM und AFM Aufnahmen demonstriert. Die REM Bilder zei-
gen hexagonal angeordnete Nanodots eines bestimmten Materials, welches
sich von dem Si-Wafer kontrastreich absetzt. Da das Protein selber keinen
Kontrast im REM gibt, muf es sich um das aufgesputterte Metall handeln.
Die AFM Bilder zeigen eine gleichgrofe hexagonale Hohenstruktur. Damit
geben sie genau die zusétzliche Information, um die Vermutung zu bestéti-
gen, daf durch die S-layer Maskentechnik hexagonal angeordnete Nanodots
hergestellt wurden. Obwohl im AFM und REM aufgrund der schwierigen
technischen Realisierung nicht genau dieselben Orte auf den Proben unter-
sucht wurden, zeigen die hdufig wiederkehrenden hexagonalen Strukturen bei
beiden Untersuchungen eindeutig die Formierung von hexagonal angeordne-
ten Nanodots.

Das aufgesputterte Metall hat jeweils die Struktur des darunterliegenden
HPI-layers angenommen (vgl. auch Abbildung 1.5). An den Stellen wo ur-
spriinglich die Cores waren, sind nun etwa gleichgroffe metallische Nanodots
zu finden. Auch die hexagonale (p6) Struktur der Nanodots stimmt mit der
urspriinglichen Struktur des HPI-layers iiberein.

Mit den verwendeten Metallen Kobalt (Co), Eisen (Fe), Eisen-Kobalt
(Fe500050), Kobalt-Nickel (CO43Ni57), Permalloy (NiglFelg) und Titan (Tl)
konnten Nanostrukturen hergestellt werden. Durch Mefireihen mit gleich-
maéafigen Parameterdnderungen konnten fiir alle Metalle Parameterbereiche
abgesteckt werden, in denen der Strukturierungsprozef erfolgreich verlauft.

Die gelungene Strukturierung von Ti schlieft direkt an die Untersuchun-
gen von Jon T. Moore et al. an [44]. Dort wurde schon von der gelungen
Strukturierung einer diinnen Titanschicht mit der S-layer Maskentechnik be-
richtet. Aber es gelang ihnen nicht magnetische Materialien, wie Co und Fe,
erfolgreich zu strukturieren. Unterschiede sind neben der bei Moore et al.
nur 0,6 nm diinnen Metallschicht und einem Aufdampfverfahren statt eines
Sputterverfahrens, vor allem die sehr unterschiedlichen Atzparameter. Wih-
rend in dieser Arbeit die besten Ergebnisse fiir die Parameter: £4 = 100€V,
04 = 2,5uA /cm? und t = 33 sec gefunden wurden, dtzten Moore et al. mit:
E4 = 20006V, g4 = 7uA/cm? und t = 720sec. Dabei ist die zwanzig-
mal hohere kinetische Energie der Argonionen von besonderer Bedeutung.
Durch die sehr hohe kinetische Energie ist die Eindringtiefe der Argonio-
nen sehr viel grofer und die mikroskopischen Prozesse an der Oberfliche
sind Andere. Moore et al. dtzten im Rahmen ihrer Untersuchung immer mit
denselben Parametern bei denen nur die Strukturierung von Ti, nicht aber
die Strukturierung von Fe oder Co gelang. Erst die hier erfolgte Variati-
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on der Atzparameter ermdglichte den Strukturiibertrag auf ferromagnetische
Metalle.

Die Moglichkeit einer Mehrfachitzung wurde festgestellt. Eine Atzpau-
se, in der die Probe kurz aus der Atz-Apparatur herausgenommen wird, hat
positiven EinfluR auf die maximal mdgliche Dauer des Atzvorgangs. Eine
Pause im Atzvorgang erlaubt einen insgesamt lingeren Atzvorgang. Dies
laft darauf schliefen, daf die Oberflichentemperatur als weiterer Parameter
den Atzvorgang beeinflufit. Es scheint, daf die Oberfliche der Probe nach ei-
ner bestimmten Atzdauer zu heiff wird und die Struktur zerstért wird. Wenn
der Atzvorgang unterbrochen und die Probe gekiihlt wird, bevor eine be-
stimmte Temperatur erreicht ist, sind weiterere Atzvorgéinge moglich. Die
Probe wurde gut wiarmeleitend mit Leitsilber auf dem Probenhalter kontak-
tiert. Eine starke Erwdrmung des gesamten Probenhalters mit Probe ist bei
den verwendeten Atzparametern sehr unwahrscheinlich. Daher muf davon
ausgegangen werden, daft die Warme von der Oberfliche der Probe nicht
schnell genug abgeleitet werden kann. Ein Grund dafiir konnte insbesondere
der HPI-layer sein, der sich zwischen der Metallschicht und dem Si-Wafer
befindet.

Beim Argonionenétzen kommt es zu einem Energieiibertrag von den Ar-
gonionen auf die Probe. Dadurch wird die Mobilitdt der Atome auf der Pro-
benoberfliche erh6ht und eine Restrukturierung findet statt. Dieser Prozef§
wird jedoch durch zu hohe Ionenenergien und der Erwdrmung bei lingeren
Atzprozessen begrenzt. Die genauen Griinde fiir die Restrukturierung der
Oberfliche wihrend des Argonionenéatzens sind noch zu erforschen.

Zwei Ausnahmen des normalen Atzprozesses wurden gefunden: Sowohl
fiir Co als auch fiir FeCo wurden auf nicht gedtzten Proben hexagonale Struk-
turen im REM gefunden. AFM Aufnahmen zur weiteren Untersuchung die-
ser Ausnahmefélle konnten aufgrund technischer Probleme mit dem AFM
innerhalb dieser Arbeit nicht realisiert werden. Wenn die Oberfliche wirk-
lich ohne den AtzprozeR strukturiert wurde, muf dies beim Sputtern oder
direkt danach passiert sein. Bei dieser Uberlegung fillt auf, daf die Energie
der Metallatome, die beim Sputtern auf die Oberfliche der Probe auftref-
fen, eine dhnlich grofe kinetische Energie besitzen wie die Argonionen beim
Atzvorgang. Die kinetische Energie der Metallatome beim Sputtern ist stark
von den Sputterparametern abhéngig und liegt bei etwa 10eV, wihrend die
Energie der Argonionen mit Werten ab 50eV nur etwas grofer ist. Dies
lakt eine Strukturbildung durch selektive Wachstum wéahrend des Sputter-
vorgangs moglich erscheinen. Dagegen spricht jedoch, daf die Metallatome
beim Sputtern normalerweise relativ homogen aufwachsen und eine Inselbil-
dung eher selten stattfindet.

Die unteren Grenzen der Atzparameter sind dadurch aber mit einer Unsi-
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cherheit behaftet. Weitere AFM Untersuchungen sind zur Klirung dieser
Sonderfille sicher niitzlich.



Zusammenfassung und Ausblick

Ziel dieser Arbeit war die Strukturierung diinner Schichten aus ferromagne-
tischen Materialien mit einem S-layer-Protein als Maske. Dazu wurden zu-
erst S-layer Stiicke des Bakteriums Deinococcus Radiodurans auf einen Si-
Wafer aufgebracht, darauf eine 2,5 nm diinne Schicht eines ferromagnetischen
Metalls aufgesputtert und die Oberfliche schlieflich mit Argonionen gedtzt.
Die Probenoberflichen wurden mit einem Rasterelektronenmikroskop und ei-
nem Kraftmikroskop untersucht. Fiir die verwendeten Metalle Kobalt (Co),
Eisen (Fe), Eisen-Kobalt (Fes0Cosg), Kobalt-Nickel (Cos3Nis7), Permalloy
(Nigy Feyg) und Titan (Ti) wurden bei geeigneten Atzparametern Nanostruk-
turen gefunden. Die Metallschicht hat jeweils die hexagonale Struktur des
darunterliegenden S-layers angenommen, d.h. es wurden 10nm grofe Punkte
hergestellt, die in einer hexagonalen Struktur mit einer Gitterkonstante von
a = b = 18 nm angeordnet sind.

Die kinetische Energie der Argonionen, die Argonionendichte und die
Dauer des Atzprozesses sind die wesentlichen Parameter des Argonionenét-
zens. Sie bestimmen den Erfolg oder Mifserfolg der Nanostrukturierung. Fiir
alle Metalle konnten jeweils die Parameterbereiche abgesteckt werden, in de-
nen eine Strukturierung gelingt. Waihrend die Bereiche fiir Co und FeCo
sehr grofs sind, erfolgt die Strukturierung von Fe und Ti nur in einem eng
begrenzten Parameterbereich.

Mit der Strukturierung von Ti wurde an die Untersuchungen von Moore et
al. [44] angekniipft. Im Gegensatz zu ihren Ergebnissen ist es in dieser Arbeit
erstmals gelungen, ferromagnetische Metalle wie Co und Fe zu strukturieren.
Vor allem eine groRere Schichtdicke und die Anpassung der Atzparameter an
das jeweilige Metall brachten den gewiinschten Erfolg.

Nachdem die Herstellung der Nanostrukturen gelungen war, wurden Mes-
sungen des magneto-optischen Kerr-Effekts (MOKE) durchgefiihrt, um die
magnetischen Eigenschaften der strukturierten Oberfliche zu bestimmen. Da
die S-layer nur in etwa 1 x 1 um grofen Stiicken vorlagen, die kleinste zu un-
tersuchende Fliche in den MOKE Apparaturen aber 25 mal so grof$ ist, wurde
kein magneto-optischer Kerr-Effekt der strukturierten Fliche gemessen.

o1
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Daher sind fiir die Zukunft Strukturierungen mit grofflichig aufwachsen-
den S-layern geplant. 1996 haben Pum und Sleytr gezeigt, daf es moglich
ist, S-layer grokflachig auf Si-Wafern aufwachsen zu lassen [48|. An grofien-
flachig nanostrukturierten Schichten aus ferromagnetischen Materialien wé-
ren neben MOKE Messungen auch Leitfihigkeitsmessungen moglich. Auch
die Nanostrukturierung supraleitender Materialien ist zur Untersuchung von
Proximity-Effekten [36] von Interesse.

Die verwendeten physikalischen Techniken sind erprobt und sowohl das
Sputtern als auch das Argonionenitzen dauert nur wenige Minuten. Dadurch
ist diese Strukturierungstechnik fiir industrielle Anwendungen interessant.
Wenn es moglich ist, jeden ,Punkt® einzeln zu magnetisieren und damit ein
Bit pro Punkt zu speichern, hitte die Oberfliche eine Speicherdichte von
iiber 1600 Gbit/in?. Heutige Festplatten haben im Gegensatz dazu ein Spei-
cherdichte von maximal 50 Gbit/in? [14]. Der Weg zu solch einer ,quantum
magnetic disk“ [16] mit einer Speicherdichte von iiber 1 Thit/in? ist aber noch
sehr weit. Untersuchungen der magnetischen Eigenschaften der hergestellten
Nanostrukturen sind dabei in Zukunft besonders wichtig.
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