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1 Einleitung

Das industrielle Interesse an diinnen Schichten hat in den letzten Jahren stark zu-
genommen. In der Optik, kann durch diinne Schichten zum Beispiel gezielt das
Transmissions- und Reflexionsverhalten einer Oberflache manipuliert werden. Als
wichtigstes Anwendungsgebiet kann allerdings die Miniaturisierung insbesonde-
re in der Mikroelektronik und Elektronik genannt werden. Dies schlie3t eben-
falls die Speichertechnologie ein. Im Rahmen dieser ist insbesondere der MRAM
(=Magnetoresistive Random Access Memory), der auf dem Phdnomen des Tunnel-
magnetowiderstandes beruht, von Interesse. Hierbei sind zwei ferromagnetische
Schichten durch eine sehr diinne Isolatorschicht getrennt. Durch die Anderung der
Magnetisierung der beiden ferromagnetischen Schichten relativ zueinander kann
der Widerstand R des Systems zwischen zwei unterschiedlichen Zustidnden ge-
schaltet werden.

Das Schichtsystem Fe/MgO/Fe ist eines der am haufigsten untersuchten Beispiele
fiir ein System bei dem das Phidnomen des Tunnelmagnetowiderstandes auftritt.
Die Griinde hierfiir sind, dass es sich bei Fe auf MgO(001) um ein relativ einfach
zu verstehendes System handelt, dessen Materialien sowohl leicht zuginglich als
auch leicht zu verarbeiten sind. Hieraus resultieren niedrige Fertigungskosten fiir
technische Gerite, die diese Materialien beinhalten, was insbesondere fiir Anwen-
dungen im industriellen MaBstab interessant ist. Von besonderem Interesse fiir
die Nutzung des Phdnomens des Tunnelmagnetowiderstandes sind ebenfalls die
chemische Zusammensetzung und elektronische Struktur der Schichten, da die-
se die magnetischen Eigenschaften bestimmen. Da fiir sehr diinne Eisenschichten
auf MgO(001) das Wachstum des Eisens noch nicht vollstindig untersucht ist,
werden im Rahmen dieser Arbeit Untersuchungen iiber das Aufwachsen von FEi-
senschichten auf MgO(001) durchgefiihrt. Die per Molekularstrahlepitaxie herge-
stellten sehr diinnen Schichten werden mittels Rontgenphotoelektronenspektro-
skopie (XPS) untersucht und durch die qualitative und quantitative Auswertung
der aus diesen XPS-Untersuchungen resultierenden Daten die chemische Zusam-
mensetzung und elektronische Struktur der Schichten bestimmt.

Die Theoretischen Grundlagen zur Rontgenphotoelektronenspektroskopie werden
in Kapitel 2 und 3 vermittelt. In Kapitel 4 wird auf das Materialsystem eingegan-
gen und in Kapitel 5 werden die experimentellen Grundlagen, Probenpréparation
und Versuchsaufbauten vorgestellt. Die experimentellen Ergebnisse werden in Ka-
pitel 6 dargestellt und diskutiert. In Kapitel 7 befindet sich die Zusammenfassung
und der Ausblick.
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2 Theoretische Grundlagen

2.1 Der Photoelektrische Effekt

Der Photoelektrische Effekt, um priziser zu sein, der duflere Photoelektrische Ef-
fekt, wurde erstmals 1839 von BECQUEREL beobachtet und ab 1886 systematisch
von HERTZ und HALLWACHS studiert.

Der Photoelektrische Effekt kann beobachtet werden, wenn eine isolierte gelade-
ne (Metall)-Oberfliche mit ultraviolettem Licht bestrahlt wird. Diese entlddt sich
dabei wesentlich schneller, als ohne Bestrahlung mit UV-Licht. Allerdings wird
dieses Verhalten nicht bei Licht aller Frequenzen beobachtet, sondern erst ab einer
fiir das Material charakteristischen Grenzfrequenz v en,. AuBBerdem ist die ma-
ximale kinetische Energie Eyi, max der von der Platte emittierten Elektronen nur
eine Funktion der Frequenz v des eingestrahlten Lichtes, nicht aber der Intensitét
des Lichtes, so wie man es nach dem Stand der damaligen Physik hitte erwarten
miissen.

Die Erklidrung dieses Verhaltens wurde 1905 durch ALBERT EINSTEIN gelie-
fert. Sie bestand darin, dass das Licht aus Energieportionen, den sogenannten
Photonen besteht, deren Energie wiederum durch E = hr gegeben ist, wobei h
das PLANCKSCHE Wirkungsquantum darstellt. Bei der Bestrahlung der (Metall)-
Oberfliche mit Licht absorbiert ein Elektron des Materials die Energie eines der
Photonen. Das Elektron wird dadurch aus dem Material herausgelost, falls die
Energie des Photons ausreichend grof ist. Die Energie, die dafiir bendtigt wird
um ein Elektron aus dem Material zu 16sen, die sogennante Austrittsarbeit ®, rithrt
daher, dass die Energie-Niveaus der Elektronen in Festkorpern bei Raumtempera-
tur nur ungefihr bis zur FERMI-Energie besetzt sind. Die FERMI-Energie ist als
Energie des energetisch hochsten Zustandes definiert, der bei der Temperatur T =
0 K mit Elektronen besetzt ist. Dieses Energie-Niveau liegt energetisch betrachtet
unterhalb des Energielevels eines freien Elektrons Eg ¢. Somit muss mindestens
die Energiedifferenz ® = |Epemi — Egp | aufgebracht werden um Elektronen aus
dem Festkorper herauszulosen. Mathematisch lésst sich der Photoeffekt also wie
folgt beschreiben

Ekin,max = Ephoton —¢o=hvr—-9 . 2.1)

Gleichung [2.1] beschreibt allerdings nur den Fall der am schwichsten gebunde-
nen Elektronen. Natiirlich konnen auch energetisch tieferliegende Elektronen an-
geregt werden, wenn die Photonen-Energien grofl genug sind. Fiir Elektronen,
die energetisch unterhalb des FERMI-Energie-Niveaus liegen, muss zusétzlich zur
Austrittsarbeit die Bindungsenergie Ep aufgebracht werden. Das KOOPMANS-
Theorem besagt, dass die Orbitalstruktur sich nicht durch die Entfernung eines
Elektrons dndert. Mit dieser Vereinfachung ergibt sich die Bindungsenergie Ep
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Abbildung 2.1: Darstellung des Photoeffektes anhand des Energieniveau-Schemas
von Aluminium. Als Referenzpunkt fiir die Bindungsenergie der einzelnen Ener-
gieniveaus wird, wie in der Festkorperphysik iiblich, die FERMI-Energie gewihlt.
Die Summe aus kinetischer Energie Ey;,, Bindungsenergie Eg und Austrittsarbeit
® entspricht der Anregungsenergie hv. Modifiziert entnommen aus [/1]]

als Differenz zwischen Fermi-Energie und der Energie des Orbitals, in dem sich
das emittierte Elektron befunden hatte zu Eg = |Epemi — Eglorbital|- Flir den all-
gemeinen Fall gilt somit

Exin = Ephoton — P —Eg =hv —® — Ep . (2.2)

In Abbildung [2.T]ist das Energieniveau-Schema des Photoeffektes graphisch dar-
gestellt.

2.2 XPS - Rontgenphotoelektronenspektroskopie

In Gleichung [2.2]ist bereits das Potential der Anwendung des Photoelektrischen
Effektes als analytisches Verfahren zu erkennen. Es ist nun moglich, durch Be-
stimmung der kinetischen Energie der emittierten Elektronen Riickschliisse auf
die Bindungsenergie und damit auf den elektronischen Aufbau der mit Licht be-
strahlten Materialien zu ziehen. Da die Bindungsenergie Ep charakteristisch fiir
eine bestimmte Elektronenkonfiguration ist, konnen so die Elemente des Peri-
odensystems identifiziert werden und es kann eine gegebenenfalls unbekannte
Probe charakterisiert werden.

Bei der Rontgenphotoelektronenspektroskopie, kurz XPS (=X-Ray Photoelectron
Spectroscopy), handelt es sich um eine oberflichenanalytische Methode, die den
Photoelektrischen Effekt ausnutzt. Es werden allerdings keine ultravioletten Strah-
lungsquellen, sondern Rontgen-Strahlungsquellen genutzt. Dies hat den Vorteil,
dass nicht nur die Anregung von Elektronen in der Nihe der FERMI-Energie
moglich ist, sondern auch die Freisetzung von kernnahen und damit stirker ge-
bundenen Elektronen. Die XPS-Spektren der kernnahen Orbitale der Atome sind
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wesentlich charakteristischer fiir die einzelnen Elemente als die XPS-Spektren
der Orbitale nahe der FERMI-Energie. Allerdings sinkt durch die Verwendung
von Rontgenstrahlen auch die Energieauflosung, da die natiirliche Linienbreite bei
Rontgenstrahlung im Allgemeinem groBer ist als bei ultraviolettem Licht. Dies be-
eintriachtigt insbesondere Messungen in Energiebereichen mit geringen Bindungs-
energien. Ist man hieran interessiert, sollte daher eher auf ultraviolette Strahlung
zuriickgegriffen werden, da hier eine wesentlich bessere Energieauflosung gege-
ben ist.

2.3 Auger-Effekt

Fiihrt man XPS-Messungen durch, so treten nicht nur durch den Photoelektrischen
Effekt hervorgerufene Photoelektronen auf, sondern es gibt noch weitere Beitriage
zur Elektronen-Emission. Einer dieser Beitrige kommt durch den AUGER-Effekt
zustande. Er ist schematisch in Abbildung [2.2] dargestellt. Er kann als ein intra-
atomarer Photoeffekt verstanden werden. Ausloser dieses Effektes ist das Phéano-
men, dass ein Atom seine Gesamtenergie minimiert, wenn ihm in einer inneren
Schale ein Elektron entfernt wurde. Die Ionisation des Atoms kann hierbei durch
ElektronenstoBionisation oder durch den Photoeffekt hervorgerufen werden. Die
Gesamtenergie wird minimiert, indem ein Elektron aus einer der dufleren Scha-
len den vakanten Platz des emittierten Elektrons einnimmt und hierbei Energie
in Form eines Photons abgibt. Die Photonen-Energie entspricht hierbei der Ener-
giedifferenz der Bindungsenergien Egp der beiden Orbitale. Das Photon kann nun
entweder vom Atom abgestrahlt werden oder es erfolgt eine Absorption durch ein
Elektron des selben Atoms, das sich allerdings auf einer weiter aullen liegenden
Schale befindet. Da die Bindungsenergie des Elektrons, das die Energie des Pho-
tons aufnimmt, geringer ist als die Energie des Photons, verldsst dieses mit der
aus der Differenz der Energien resultierenden kinetischen Energie Ey;, das Atom,
siche Gleichung[2.3] Die Nomenklatur der AUGER-Elektronen lisst sich wie folgt
erkléren:

1. Der erste Buchstabe gibt die Schale an, aus der das Primér-Elektron entfernt
wurde.

2. Der zweite Buchstabe gibt die Schale an, aus der das relaxierende Elektron
stammt.

3. Der dritte Buchstabe gibt die Schale an, aus der das Sekundir-Elektron das
Atom verlisst.

Bei einem KLL-AUGER-Elektron wurde also zuerst ein Elektron aus der K-Schale
entfernt, ein weiteres Elektron relaxiert und fallt dabei von der L-Schale in die
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Abbildung 2.2: Schematische Darstellung des AUGER-Effektes. Es handelt sich
hierbei um einen KLM-Ubergang. Durch externe Anregung, zum Beispiel durch
ElektronenstoBionisation oder Strahlung, wird ein Elektron aus der K-Schale des
Atoms entfernt. Ein Elektron aus der L-Schale relaxiert nun und ,.fallt" dabei in
die vom Primirelektron hinterlassene Liicke. Hierbei wird Energie frei, die ein
Elektron aus der M-Schale aufnimmt und deshalb anschlieend das Atom verlésst.
Entnommen aus [[1]].

K-Schale und durch die dadurch freiwerdende Energie verldsst anschlieend ein
weiteres Elektron aus der L-Schale das Atom. Die kinetische Energie des zweiten
Elektrons ergibt sich dabei zu

Exin = Epx — Ep, — Epp — @ . (2.3)

Durch das Entfernen des Elektrons dndert sich ebenfalls das Potential des Atoms
und mit ihm die Lage der Orbitale des Atoms. Daher findet auch eine Anderung
der Bindungsenergien der einzelnen Orbitale statt. In Gleichung [2.3]ist die Bin-
dungsenergie der Elektronen des Atoms, aus dessen K-Schalen schon ein Elek-
tron entfernt wurde, daher mit E bezeichnet. Um den Auger-Effekt noch exakter
beschreiben zu konnen, miisste ebenfalls zwischen den Bindungsenergien des re-
laxierenden Elektrons und des Sekundir-Elektrons unterschieden werden, da sich
die Orbitalstruktur des Atoms durch die Relaxation ebenfalls verdndert.

Wie man in Gleichung [2.3] erkennen kann, ist die kinetische Energie der AU-
GER-Elektronen keine Funktion der Anregungsenergie des Primirelektrons. Aus
diesem Grund lassen sich AUGER-Signale in XPS-Spektren dadurch identifizie-
ren, dass die Probe mit zwei Rontgenquellen mit unterschiedlichen Photonen-
Energien untersucht wird. Hierbei verschieben sich die kinetischen Energien der
durch den Photoelektrischen Effekt bedingten Photoelektronen aufgrund der un-
terschiedlich Energie der anregenden Strahlung. Die kinetischen Energien der
AUGER-Elektronen bleiben aber unveréndert.
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3 Effekte in der Rontgenphotoelektronenspektrosko-
pie
3.1 Energieverbreiterung der atomaren Zustinde

Die kinetische Energie der Photoelektronen eines Orbitals unterliegt immer einer
Verteilung. Die in den XPS-Untersuchungen gemessenen Signale der Elektronen
der jeweiligen Orbitale des Atom und die dazugehorigen Verbreiterungen werden
als Peaks bezeichnet. Die Ursache der Verbreiterung setzt sich aus drei Beitrigen
zusammen:

1. Der erste Beitrag -, rithrt von der Energieverbreiterung des Rontgenstrahls
her, die aus der variierenden Lebensdauer der atomaren Zustinde im An-
odenmaterial resultiert. Mit der Energie-Zeit-Unschirferelation folgt daraus
e > 2

2. Der zweite Beitrag v, ist auf das Auflosevermogen des Analysators zuriick-
zufithren. Dieser kann die kinetische Energie der detektierten Elektronen
nur mit einer gewissen Genauigkeit bestimmen.

3. Der dritte Beitrag -, ergibt sich durch die Lebensdauer 7 des angereg-
ten Zustandes der Probe, der der Photoemission vorausgeht. Aufgrund der
Energie-Zeit-Unschirferelation folgt hierfiir v, > %

Die Gesamtbreite ergibt, da die einzelnen Beitrige linear unabhingig sind, also

7u
Yees = VX F W AT 3.1

Hierbei ergeben sich bei Beitrag 1 und 3, wie in der Optik iiblich, LORENTZ-
Verteilungen. Bei Beitrag 2 ist, wie fiir statistische Fehler iiblich, eine GAUB-
Verteilung zu verwenden. Als Mal} der Verbreiterung gibt man im Allgemeinen
FWHM (Full Width Half Maximum), also die volle Breite des Peaks bei der Hélfte
des Maximums (Halbwertsbreite), an. Sind nun die probenunabhingigen Grofen
7« und 7y, bekannt, so kann durch die Bestimmung der FWHM eines Peaks die
Lebensdauer des Ubergangszustandes durch Gleichung abgeschitzt werden.

3.2 Chemische Verschiebung

Die Struktur der Orbitale eines Atoms hingt maBgeblich von seiner chemischen
Umgebung ab. Daher erhélt man fiir die Orbitalenergien des selben Elements
unterschiedliche Bindungsenergien, je nachdem in welcher chemischen Umge-
bung es sich befindet. Die Differenz der gemessenen Bindungsenergien zwischen
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dem reinen Element Eg ;s und dem Element in einer anderen chemischen Umge-
bung Ep wird nun als chemische Verschiebung, beziehungsweise Chemical Shift
AEgmis, bezeichnet. Hierzu tragen maBgeblich zwei unterschiedliche Effekte bei:

1. Die durch die Bindung zu den Nachbaratomen hervorgerufene Ladungsver-
schiebung Q, die zu einer energetischen Verschiebung der Orbitale fiihrt.
Diese ist im Allgemeinen umso groBer, je groBer die Elektronegativitits-
differenz der bindenden Atome ist, da der Ladungstransfer zwischen den
Atomen damit korreliert.

2. Die Wechselwirkung mit den restlichen Atomen des Festkorpers ruft ein
zusitzliches Potential V hervor.

Mochte man den Chemical Shift quantitativ beschreiben, so gilt fiir die Bindungs-
energie

EB =K- Q +V+ EB,Atom . (32)

Hierbei ist K ein empirischer, materialspezifischer Faktor. Daraus folgt fiir den
Chemical Shift unmittelbar

AEghit, = |Eprer — Eg| - (3.3)

Mit XPS-Messungen ist es also nicht nur moglich, einzelne Elemente zu identi-
fizieren, sondern es konnen ebenfalls Aussagen iiber die chemische Umgebung
und iiber die Bindungsverhiltnisse gemacht werden. In Abbildung wird der
Einfluss der Ladungsverschiebung Q kurz an einem Beispiel diskutiert.

3.3 Streuprozesse der Photoelektronen

Der Streuprozess ist ein wichtiger Faktor, den es bei der Auswertung von XPS-
Spektren zu beriicksichtigen gilt. Hierbei gibt es verschiedene Mechanismen, die
zur Streuung beitragen. Diese sollen im Folgenden kurz besprochen werden.

3.3.1 Inelastische Streuung

Ursache fiir die inelastische Streuung der Photoelektronen ist die Wechselwir-
kung der ausgelosten Elektronen mit der sie umgebenden Materie. Nachdem die
Photoelektronen das Orbital des Atoms verlassen haben, sind sie immer noch im
Festkorper und miissen diesen noch verlassen, um ins Vakuum zu gelangen und
anschlieBend detektiert werden zu konnen. Dabei wechselwirken die Photoelek-
tronen, je nachdem wie grof ihre kinetische Energie ist, mit den Elektronen oder
Kernen der restlichen Atome des Festkorpers. Bei hohen Energien wechselwirken
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Abbildung 3.1: Ausschnitt aus dem XPS-Spektrum des Trifluorethylesters. Es ist
leicht zu erkennen, dass die Elektronen des 1s Niveaus der einzelnen C-Atome
unterschiedliche Bindungsenergien besitzen. Die Ursache hierfiir liegt in den un-
terschiedlich starken Induktiven Effekten der Liganden der C-Atome. Fluor und
Sauerstoff haben aufgrund ihrer hohen Elektronegativitit einen stark negativen
Induktiven Effekt. Sie ziehen also die Bindungselektronen stark an sich, wodurch
wiederum die Elektronendichte an den C-Atomen erniedrigt wird. Hierdurch er-
hoht sich die Bindungsenergie der Elektronen. Im Gegensatz dazu besitzen Was-
serstoff und die Methylgruppe einen positiven Induktiven Effekt und somit werden
die Bindungsenergien zu niedrigeren Energien verschoben. Abbildung entnom-
men aus [3]]
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Abbildung 3.2: Universelle Kurve der Ausdringtiefe von Elektronen aus Metallen
in Abhingigkeit ihrer kinetischen Energie. Entnommen aus [4]

sie vornehmlich mit den Elektronen und bei niedrigen Energien mit den Kernen.
Hierbei verringert sich die kinetische Energie der Photoelektronen. Somit haben
die Elektronen nach Verlassen des Festkorpers nicht die selbe kinetische Energie
wie in dem Moment der Anregung. Daraus folgt, dass Elektronen nur bis zu einer
gewissen Tiefe aus der Probe ausdringen konnen. Die mittlere freie Wegldnge A
ist hierfiir ein maB3geblicher Parameter, da sie die Strecke angibt, die ein Teilchen,
in diesem Fall ein Elektron, durchschnittlich zuriickgelegen kann, ohne in Wech-
selwirkung mit anderen Teilchen zu treten. In Abbildung [3.2]ist die Abhéngigkeit
der mittleren freien Weglidnge von der kinetischen Energie des Elektrons darge-
stellt.

Fiir die gemessene Intensitit bei einer XPS-Messung gilt, siehe [3]],

Ioc/zodz-e%cozsf):)vcose-(l—emfgf)) ) (3.4)
0

Hierbei ist § der Winkel zwischen Oberflichennormale der Probe und Detektor.
7 ist die Dicke der Probe. Der Faktor e~coss beriicksichtigt, dass Elektronen, die
in Atomen nahe der Oberfliche vorliegen, einen groBeren Beitrag zur Intensitét
besitzen, als Elektronen, die sich in Atomen weit entfernt von der Oberfliche be-
finden.

Die Elektronen, die einen Teil ihrer kinetischen Energie verloren haben, aber den-
noch genug Energie besitzen, um ins Vakuum einzudringen, erscheinen in den
XPS-Spektren zu hoheren Bindungsenergien verschoben. Sie bilden somit den
sogennanten inelastischen Untergrund, der nichts mit den Peaks der Elektronen
der jeweiligen Orbitalen zu tun hat. Man nennt dieses Spektrum auch sekundéres
Spektrum, wir wollen es im Folgenden mit J bezeichnen. Um allerdings die quan-
titative Zusammensetzung einer Probe zu bestimmen, siche Abschnitt[3.6 miissen
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die Flichen der einzelnen Peaks der Elemente miteinander verglichen werden. Es
gilt daher, mit Hilfe eines geeigneten Verfahrens, den Untergrund des Spektrums
zu entfernen, um dadurch das Primérspektrum F zu erhalten. Im einfachsten Fall
wird der Untergrund als lineare Funktion angenommen. Um allerdings genauere
Ergebnisse zu erhalten, sollte auf andere Verfahren zuriickgegriffen werden. Die
Methode nach SHIRLEY wird im Laufe dieser Arbeit dafiir genutzt. Hierbei wird
angenommen, dass der Untergrund bei jeder kinetischen Energie der Elektronen
proportional zu der aufsummierten Intensitét bei hoheren kinetischen Energien ist.
Dies wird durch folgenden Algorithmus sichergestellt, siche [6]],

Fo(Bun) = J(Ewn) — Ak /E J(Emn) - dErin (3.5)
kin

Fo(Ban) = J(Eun) — Ako / ~ F(Ern)n - dEmm: n>1 .
Ekin

Hierbei ist A\ die mittlere freie Wegldange und ky der Wirkungsquerschnitt fiir die
inelastische Streuung von Elektronen im Festkorper. Der Algorithmus wird je-
weils auf kleine Energieintervalle angewandt, so dass A und kg, fiir das jeweilige
Energieintervall, als konstant angenommen werden konnen. Durch iterative An-
wendungen Anwendung, bis die Differenz F,, — F,,_; einen Minimalwert erreicht
hat, gelangt man so zum Primirspektrum F,,.

3.3.2 Elastische Streuung

Neben der inelastischen Streuung findet ebenfalls elastische Streuung der Photo-
elektronen an den Atomen des Festkorpers statt. Hierbei konnen die Elektronen
als ebene Materiewellen mit der nicht-relativistischen DE-BROGLIE-Wellenldnge
ABroglie = \/ﬁ angesehen werden. Misst man die Intensitét I der Photoelektro-
nen an vielen verschiedenen Orten in der Messkammer, so kann die Struktur der
untersuchten Probe rekonstruiert werden, da die Intensitit eine Funktion des Ortes
ist, falls es sich um einen kristallinen Festkorper handelt. Das Messverfahren, das
diesen Effekt ausnutzt, wird gemeinhin als Photoelektronenbeugung bzw. X-Ray

Photoelectron Diffraction (XPD) bezeichnet.

3.4 Spin-Bahn Aufspaltung/Multiplettaufspaltung und Satelli-
ten in XPS-Spektren

In XPS-Spektren sind Elektronenniveaus im Allgemeinen nicht als einzelne Peaks
anzutreffen. Es kommt durch Effekte, die auf Spin-Bahn-Kopplungs-Mechanismen
beruhen, und durch Shake-up beziehungsweise Shake-off Prozesse zur Aufspal-
tung der Peaks beziehungsweise zur Ausbildung von Satelliten. Die Grundlage
zum Verstdndnis dieser Phinomene sollen im Folgenden geschaffen werden.
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3.4.1 Drehimpulskopplungsmechanismen

In Atomen gebundene Elektronen besitzen, je nachdem in welchem Orbital sie
sich befinden, einen Bahndrehimpuls f, mit m =0,1,2,3,4,..., und einen Eigendreh-
impuls §, mit |[S| = £ . Die Drehimpulse sind gequantelt.

In einem Atom koppeln alle Drehimpulse der einzelnen Elektronen miteinander,
wobei es allerdings zwei Kopplungsmechanismen zu unterscheiden gilt:

1. LS-Kopplung (RUSSELL-SAUNDERS-Kopplung)
Hierbei koppeln zuerst die einzelnen Bahndrehimpulse I; zu einem gemein-
samen Bahndrehimpuls L und die Elgendrehlmpulse Si Zu einem gemeinsa-
men Elgendrehlmpuls S. AnschheBend koppeln L= 3 1 und S = S8, zum
Gesamtdrehimpuls J=L+S.

2. jj-Kopplung
Bei der jj-Kopplung koppeln zuerst der Bahndrehimpuls l und der Eigen-
drehimpuls §; eines Elektrons zu einem Gesamtdrehimpuls j Jl = l + §;, an-
schlieBend koppeln die einzelnen Gesamtdrehimpuls zu einem Gesamtdre-
himpuls aller Elektronen J= Z Ji-

Die RUSSEL-SAUNDERS-Kopplung tritt vornehmlich bei den leichten Elementen
auf (etwa bis zum Kohlenstoff), wohingegen die jj-Kopplung bei den schwereren
Elementen anzutreffen ist.

3.4.2 Spin-Bahn-Aufspaltung/Multiplettaufspaltung

Wird ein Elektron aus einem kernnahen Orbital entfernt, so hinterldsst es ein Loch
in der vorher noch gefiillten Schale. Formal kann dieses Loch als positiv geladenes
Teilchen angesehen werden, dessen Bahndrehimpuls 1 und dessen Eigendrehim-
puls s denen des entfernten Elektrons entgegengesetzt sind. Die Drehimpulsvek-
toren | und § des Loches konnen auf verschiedene Art und Weise miteinander kop-
peln, wobei der Betrag des Gesamtdrehimpulses immer m = m + 5] = m + £ er-

gibt. Dieser resultierende Gesamtdrehimpuls Iloch des Loches koppelt mit dem Ge-
samtdrehimpuls der restlichen Elektronen, der sich als Gesamtdrehimpuls jyaien;
der duBersten Schale (Valenzschale) ergibt. Dies ist der Fall, da abgeschlossene
Schalen keinen resultierenden Gesamtdrehimpuls besitzen.

Besitzt die Valenzschale des Atoms keinen resultierenden Gesamtdrehimpuls, so
spaltet das Energieniveau, falls es einen Bahndrehimpuls 1 besitzt, in zwei Peaks
auf. Dies ist der Fall, da mit den beiden unterschiedlichen Betrigen des Gesamt-
drehimpulses funterschiedliche Energiezustinde des Atoms verkniipft sind. Da-
her unterscheidet sich auch die kinetische Energie des ausgelosten Elektrons um
diesen Energiebetrag, je nachdem welche Konfiguration des Gesamtdrehimpulses
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vorliegt.

Besitzt die Valenzschale nun allerdings einen resultierenden Gesamtdrehimpuls,
so gestaltet sich die Situation komplizierter. In diesem Fall miissen, falls zum Bei-
spiel jj-Kopplung vorliegt, alle Kopplungsmoglichkeiten des Gesamtdrehimpulses
des Loches jﬁlochyn = >" (Slochn + lﬁlochvn) mit den Gesamtdrehimpulsen der ein-

zelnen Elektronen der Valenzschale jvalznz,i beriicksichtigt werden. So konnen al-
le Einstellungsmoglichkeiten des Gesamtdrehimpulses J L= (qualenzvi + quoch’n)

und somit der Gesamtenergie des Atoms bestimmt werden. Durch die Uberlage-
rung von vielen Atomen bei denen sich der Gesamdrehimpuls jeweils anders ein-
stellt, konnen Multiplettstrukturen mit einer groBen Anzahl von Peaks zustande
kommen.

3.5 Satelliten

Unter Satelliten in einem XPS-Spektrum versteht man Peaks, die durch Photo-
elektronen verursacht werden, deren kinetische Energie Ey;, nicht dem Wert ent-
spricht der fiir die Elektronen dieses Orbitals am wahrscheinlichsten ist. Diese
Satelliten konnen aus den im vorigen Kapitel besprochenen Spin-Bahn-Wechsel-
wirkungen resultieren. Eine weitere Ursache fiir diese Verschiebungen in XPS-
Spektren sind Shake-Up bzw. Shake-Off Effekte. Die hierdurch verursachten Sa-
telliten erscheinen im Allgemeinen zu hoheren Bindungsenergien verschoben.
Unter dem Shake-Up Effekt versteht man das Phidnomen, dass das angeregte Elek-
tron beim Verlassen des Atoms einen Teil seiner Energie an ein weiteres Elek-
tron des Atoms abgibt und dieses dadurch auf ein hoheres Energieniveau gehoben
wird. Dadurch besitzt das Photoelektronen eine geringere kinetische Energie und
es erscheint in einem XPS-Spektrum zu hoheren Bindungsenergien verschoben.
Der Shake-Off Effekt beruht auf dem selben Prinzip. Der einzige Unterschied
besteht hierbei darin, dass dem Elektron so viel kinetische Energie zugefiihrt wird,
dass dieses ebenfalls das Atom verlassen kann.
Eine weitere Ursache fiir Satelliten bei leitenden Materialien ist die Anregung
von Plasmaschwingungen. Hierbei werden entweder durch das elektrische Feld
des austretenden Photoelektrons oder durch das entstehende Loch in dem kern-
nahen Niveau die Leitungselektronen zu kollektiven Schwingungen angeregt, die
anschlieBend durch den Festkorper propagieren.

3.6 Stochiometrische Analyse

Mit XPS-Daten ist es nicht nur moglich, die Probe qualitativ zu charakterisieren,
sieche Abschnitt[3.2] Es ist auferdem moglich, ihre stochiometrische Zusammen-
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setzung zu bestimmen. Die Intensitét eines Peaks ergibt sich nach [5] im Allge-
meinen zu

T 27 o) s
I, = Jo0i (Epnoon) T / dvLi(7) / df / dz - ny(z)evees . (3.6)
0 0 0

Hierbei ist J die Intensitiit der eingestrahlten Rontgenstrahlung. o;(Eppoton) ist
der Wirkungsquerschnitt des Elektrons in dem i-ten Orbital bei der Photonen-
Energie Eppoton = hv. T bezeichnet die Transmission des Analysators. L;(7y) ist
die Winkel-Intensititsverteilung der Elektronen, wobei v der Winkel zwischen
Analysator und einfallendem Rontgenstrahl ist. € ist als Winkel zwischen Ober-
flachennormale und Analysator definiert. Die Geometrie des Aufbaus ist in Ab-
bildung [3.3] dargestellt.

{,ho

Y _Spektro-
X 0\ _»° meter

Probe

Abbildung 3.3: Schematische Darstellung der Geometrie des Aufbaus der XPS-
Messung und Darstellung der Winkel in Gleichung [3.6] Entnommen aus [5]].

Um die Zusammensetzung einer untersuchten Probe zu bestimmen, werden die
Flachen unter den einzelnen Peaks des Primérspektrums miteinander verglichen.
Die Intensitit der einzelnen Peaks in Gleichung [3.6] sind, falls sie unter gleichen
Versuchsbedingungen gemessen wurden, bis auf die unterschiedlichen Wirkungs-
querschnitte o; und mittleren freien Weglédngen \; direkt miteinander vergleichbar.
Dies gilt somit ebenfalls fiir die Flichen A; der Peaks. Daher ergibt sich nach [9]
fiir die stochiometrische Zusammensetzung einer Probe

Xi = 7T (3.7)

=1 o)

Hier ist ; der Stoffmengenanteil der i-ten Komponente.
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4 Das Materialsystem

Das untersuchte Materialsystem besteht aus mit Molecular Beam Epitaxy auf Ma-
gnesiumoxid MgO(001) aufgedampften diinnen Eisenschichten, deren Dicke im
niedrigen Nanometerbereich liegt. Magnesiumoxid zeichnet sich insbesondere da-
durch als gutes Substrat fiir Eisenschichten aus, da die Gitterfehlanpassung, das
heiB3t der Unterschied zwischen den Gitterkonstanten der beiden Kristallsysteme,
nur 3% betrigt, wenn Eisen so aufwichst, dass seine Einheitszelle in Bezug auf
die (001)-Richtung des Magnesiumoxids 45° gedreht ist.

4.1 Magnesiumoxid

Als Substrat wird Magnesiumoxid MgO(001) verwendet. Die Mg?"- und die O?~-
Ionen besitzen die Elektronenkonfiguration [Ne]. Magnesiumoxid kristallisiert in
der Natriumchlorid Kristallstruktur, welche in Abbildung [4.1] dargestellt ist. Da-
bei handelt es sich um ein kubisch-flichenzentriertes (fcc = face-centered cubic)
Kristallsystem. Die Basis besteht aus einem Mg**- und O~ -Ion. Jedes O?>~-lon
ist dabei oktaedrisch von sechs Mg?*-Ionen umgeben und umgekehrt. Die Kan-
tenldnge der Einheitszelle betrigt ag = 4,21 A. Der Lagenabstand, der als Abstand
zwischen zwei atomaren Lagen beziiglich der (001)-Richtung definiert ist, betrigt
somitd = % ag =2, IOSA. Magnesiumoxid ist ein Isolator mit einer Bandliicke von
7,8 eV. AuBlerdem besitzt es mit 2852°C einen fiir Salze charakteristischen sehr
hohen Schmelzpunkt.

Abbildung 4.1: Einheitszelle des Magnesiumoxids MgO. Die Sauerstoff-Ionen
O?~ sind rot gekennzeichnet, die Magnesium-Ionen Mg?" griin. Die Kantenlin-

ge der Einheitszelle betrdgt ag = 4,21 A und der Lagenabstand entspricht d =
%ao = 2,105 A. Entnommen aus [1]]
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‘Fe

Abbildung 4.2: Kubisch-innenzentrierter Strukturtyp. Die Fe-Atome sitzen auf
den Ecken und im Zentrum des Wiirfels, so ergibt sich eine Raumausfiillung von
~ 68%. Jedes Fe-Atoms besitzt acht ndchste und sechs iiberndchste Nachbarn.
Die Gitterkonstante betrigt ag = 2,87 A. Entnommen aus [10]

4.2 FEisen

Eisen kommt in drei verschiedenen Modifikationen vor. Da alle Untersuchungen
im Rahmen dieser Arbeit bei relativ niedrigen Temperaturen durchgefiihrt wur-
den T < 473 K, wird hier nur a-Eisen betrachtet. Unterhalb der Temperatur von
T = 1179 K ist a-Fe die thermodynamisch stabilste Modifikation. Es ist bis zu
seiner Curie-Temperatur T, = 1041 K ferromagnetisch und kristallisiert kubisch-
raumzentriert (bcc = body-centered cubic). Diese Kristallstruktur ist in Abbildung

dargestellt. Die Gitterkonstante betrdgt ag = 2,87 A und der Lagenabstand ist
d = 1,44 A. Die Eisenatome haben die Elektronenkonfiguration [Ar] 3d®4s2.

4.3 FEisenoxide

Da im Rahmen dieser Arbeit sehr diinne Eisenschichten auf das Substrat aufge-
bracht werden, besteht hierbei die Moglichkeit, dass sich zusitzlich zum Eisen,
Eisenoxide bilden. Daher sollen die verschiedenen Eisenoxide kurz beschrieben
werden.

Bei den Eisenoxiden gilt es, drei verschiedene Oxide zu unterscheiden. Sie unter-
scheiden sich in der stochiometrischen Zusammensetzung von Eisen und Sauer-
stoff, der Wertigkeiten der Eisenionen und in ihrer kristallographischen Struktur.
Allen Eisenoxiden ist allerdings gemein, dass es sich bei den Sauerstoff-Ionen um
zweifach negativ geladene Ionen O~ handelt.
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4.3.1 FeO(Wiistit)

FeO,_,(Wiistit) ist eine nichtstochiometrische Verbindung, in der sich abgese-
hen von den O%~-Tonen hauptsichlich zweifach positiv geladene Eisenionen Fe? "
befinden. Es ist paramagnetisch und kristallisiert im Natriumchlorid Strukturtyp
(fcc), siehe [@.1] Die Leerstellen, die bei x > 0 auftauchen, befinden sich hierbei
im Kationengitter. Die Gitterkonstante betrigt ay = 4,332 A. Falls ein Sauerstoff-
iiberschuss in der Verbindung vorliegt, d.h. x > 0, so wird dieser durch dreifach
positive Eisen-Tonen Fe3* kompensiert. Wiistit ist unterhalb einer Temperatur von
T = 833 K metastabil und disproportioniert in a-Fe und FezO,(Magnetit). Die
Elektronenkonfiguration der Fe?*-Tonen ist [Ar]3d°.

4FeO = Fe + Fe30y4 4.1)

4.3.2 Fe;04(Magnetit)

Magnetit hat einen Schmelzpunkt von Tseumer, = 1811 K. Es besteht aus Fe?*- und
Fe?*-Tonen, wobei das stochiometrische Verhiltnis 1:2 ist. Die Elektronenkonfi-
guration der Fe3*-Tonen ist [Ar]3d®. Magnetit kristallisiert in der inversen Spinell-
Struktur BABX,, sieche Abbildung @ und ist ferrimagnetisch. Die Sauerstoft-
Tonen X = O%~ bilden eine kubisch dichte Kugelpackung (fcc). Hierbei sind die
Tetraederliicken A zu einem Achtel mit Fe3*-Ionen besetzt und die Oktaeder-
licken B zu jeweils einem Viertel mit Fe*"- und Fe?*-Ionen. Die Eisen-lonen
sind bei Raumtemperatur statistisch auf die Oktaederliicken verteilt. Da auf den
Oktaederplitzen ein schneller Elektronenaustausch zwischen den beiden Eisen-
Ionen-Spezies erfolgen kann, ist Magnetit ein guter Leiter. Die Gitterkonstante

betrigt ag = 9,3936 A. Die Lage der Oktaeder- und Tetraederliicken in der ku-
bisch dichten Kugelpackung (fcc) sind in Abbildung {.4] dargestelit.

Abbildung 4.3: Einheitszelle des Fe;O4(Magnetit). Entnommen aus [1]
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Q Sauerstoff fcc

Q Tetraederplétze
O Oktaederplétze

Abbildung 4.4: Darstellung der Oktaeder- und Tetraederliicken in der kubisch
dichten Kugelpackung(fcc).

4.3.3 Fe,O3;(Hamatit und Maghemit)

Die wichtigsten Modifikationen des Fe;O3 sind a-Fe,O3 (Hamatit) und y-Fe,O3
(Maghemit).

a-Fe,03 (Hidmatit) kristallisiert im Korundstrukturtyp. Das heiBt die O*~-Ionen
bilden eine hexagonal-dichteste Kugelpackung. Die Fe?"-Ionen besetzen hierbei

% der oktaedrischen Liicken. Die Gitterkonstanten betragen, a =b = 5,112 A und

c=13,82 A und die Winkel zwischen ihnen o = § = 90° und ~ = 120°. Da die

Gitterkonstanten des a-Fe,Os (Hidmatits) sich sehr stark von der Gitterkonstan-

te des Magnesiumoxids unterscheiden, ist es allerdings unwahrscheinlich das es

kristallin aufwichst.

~v-Fe, O3 (Maghemit) ist ferrimagnetisch und kristallisiert in Spinellstruktur AB, X,
mit Defektstellen. Die O?~-Ionen bilden hier also eine kubisch dichte Kugelpa-

ckung (fcc). Die Tetraederliicken A sind zu einem Achtel mit Fe>*-Ionen besetzt.

Die Defektstellen befinden sich auf den Oktaederliicken B. Diese sind nicht zur

Hilfte mit Fe3T-Ionen besetzt, sondern nur zu 41,6 %. Die Gitterkonstante des

Maghemit betridgt ag = 8,3515 A.
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S Experimentelle Grundlagen

5.1 Probenpriparation
5.1.1 Substratpriparation

Die Oberfliche des Magnesiumoxid MgO(001) Substrats weist nach dem Entfer-
nen aus seiner Verpackung noch Verunreinigungen auf. Einen Grofteil der Verun-
reinigungen macht adsorbierter Kohlenstoff aus. Daher muss das Substrat, bevor
es bedampft wird, noch gesdubert werden. Dazu wird das Substrat in die Vakuum-
kammer eingeschleust und anschliefend 60 Minuten bei einer Temperatur von T
~ 673 K und bei einem Sauerstoffdruck von p =1 - 10~ mbar in der Priiparations-
kammer ausgeheilt. AnschlieBend wird das Substrat mit einer Rate von R =5 %
auf Raumtemperatur abgekiihlt. Danach wird mit XPS- und LEED-Messungen
tiberpriift ob die Desorption der Adsorbate gelungen ist. Falls dies der Fall ist,

kann nun mit dem Bedampfen des Substrates begonnen werden.

5.1.2 Aufdampfvorgang

Bei dem genutzten Aufdampfverfahren handelt es sich um MBE (Molecular Beam
Epitaxy = Molekularstrahl Epitaxy). Hierbei trifft ein Molekularstrahl aus Eisen,
der von einem Verdampfer emittiert wird, auf das im Probenhalter fixierte Sub-
strat. Der Verdampfer, der in Abbildung [5.1] abgebildet ist, funktioniert wie folgt:
Zwischen einem geerdeten Filament und einer Eisenpatrone (Projektil) liegt
eine Hochspannung von Upy~ 1000 V an. FlieBt ein ausreichend hoher Strom Iy
~ 2,8 A - 3,0 A durch das Filament, so heizt sich dieses auf und es werden Elek-
tronen freigesetzt. Diese werden durch die angelegte Hochspannung in Richtung
der Eisenpatrone beschleunigt und geben dort durch StoBe ihre kinetische Energie
Eyin an sie ab. Hierdurch erhitzt sich diese so stark, dass das Eisen sublimiert. Mit
der Hilfe von zwei Blenden erhilt man den Molekularstrahl, der auf die Probe
gerichtet ist.
Neben der zweiten Blende ist ein Schwingquarz angebracht, der bei dem Be-
dampfen des Substrates ebenfalls bedampft wird. Hierdurch édndert sich das Ge-
wicht des Quarzes und damit ebenfalls seine Schwingfrequenz v. Bei einem klei-
nen Verhiltnis von % ist diese Frequenzinderungen Av proportional zur An-
derung des Gewichtes Am. Durch Bestimmung der Anderung der Frequenz Av
des Schwingquarzes kann die auf das Substrat aufgedampfte Schichtdicke des Ei-
sen abgeschitzt werden. Fiir den Zusammenhang zwischen Frequenzénderung Av
und Anderung des Gewichtes Am gilt

2-A
A”:Wx . (5.1)
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PI‘O_]ektl\l\ F 1lament Quarz

B T '
= Shutter

Abbildung 5.1: Schematische Darstellung des Verdampfers. Fliet durch das Fila-
ment ein ausreichend groBer Filamentstrom Iy und liegt ebenfalls eine Hochspan-
nung Uyy zwischen Filament und Eisenpatrone (Projektil) an, so wird die Patrone
geheizt und es entsteht ein Molekualstrahl aus Eisen. Entnommen aus [2]

——

Hier ist pq die Quarzdichte, A die bedampfte Quarzfliche. v, = 10% Hz ist die
Grundfrequenz des Schwingquarzes. N ist die Frequenzkonstante N = 1,67 10°
Hz - mm.

Am Verdampfer ist ebenfalls ein Shutter angebracht. Dieser dient dazu, den Ver-
dampfungsvorgang abrupt beenden zu konnen, um somit zuverldssig Schichten
einer definierten Dicke herstellen zu konnen.

5.2 Versuchsaufbauten
5.2.1 Ultrahochvakuumkammer

Die Probenpriparation und die Experimente finden in einer Ultrahochvakuum-
kammer statt, die in Abbildung [5.3] dargestellt ist. Diese besteht wiederum aus
insgesamt drei einzelnen Kammern, die liber ein Transfersystem miteinander ver-
bunden sind.

Der Basisdruck in der Priiparationskammer liegt bei p & 3-10~®mbar. Dieser wird
durch eine Reihenschaltung einer Drehschieberpumpe und einer Turbomolekular-
pumpe erreicht. Zuerst reduziert eine Drehschieberpumpe den Druck der Kammer
auf p ~ 1- 10~3mbar. AnschlieBend kann eine Turbopumpe hinzugeschaltet wer-
den, die den Druck dann auf p ~ 3-10~8 senkt.

Die Drehschieberpumpe besteht aus einem Hohlzylinder und einem Rotor der ex-
zentrisch im Hohlzylinder angebracht ist. Der Hohlzylinder besitzt zwei Offnun-
gen. Eine der Offnungen miindet in die Kammer und die andere miindet an die
Umgebungsluft. Der Rotor beriihrt die Wéande des Stators und unterteilt ihn so in
2 Bereiche: Einen Saug- und einen Druckraum. Die beiden Bereiche besitzen ein
variabeles Volumen. Durch die Rotation des Rotors wird das Gas aus der Kammer
abgepumpt, indem es in den Hohlzylinder gelangt, dort komprimiert und anschlie-
Bend an die Umgebung abgegeben wird.

Die Funktionsweise der Turbopumpe beruht darauf, dass den Gasmolekiilen durch
die Rotorbewegung der in ihr integrierten Rotorblitter ein Impuls tibertragen wird.
Dieser ist so gerichtet, dass die Gasmolekiile die Kammer verlassen.

In der Mitte der Priparationskammer befindet sich ein Probenhalter, auf dem die
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Probe um 360° in der Kammer gedreht werden kann. Er beinhaltet eine Proben-
heizung, die durch ein Filament und eine Hochspannung realisiert ist. Hierbei
kann die Temperatur des Probenhalters mit einem Nickel-Chrom/Nickel Ther-
moelement, das am Manipulator angebracht ist, gemessen werden. Der Eisenver-
dampfer, mit dem alle Proben hergestellt wurden, befindet sich ebenfalls in dieser
Kammer. Uber ein Feindosierventil ist es moglich, Sauerstoff in die Kammer ein-
zulassen. Dies wird zum Ausheilen des Substrates genutzt.

lonengetterpumpe

Turbomolekularpumpe
Drehschieberpumpe
T T T T T T T T T 1T T 1 1 [mbar]

100 100 16" 163 16° 16" 16° 10

Abbildung 5.2: Darstellung der Arbeitsbereiche der verschiedenen Pumpenarten.
Um ein gutes Ultra-Hoch-Vakuum zu erreichen, dass heit p < 1- -10~®mbar,
miissen immer mehrere Pumpentypen kombiniert werden. Entnommen aus [8]]

Der Basisdruck in der Hauptkammer liegt ungefihr bei p ~ 1-10~'°mbar. Zusiitz-
lich zu der Drehschieberpumpe und der Turbomolekularpumpe ist hier aulerdem
eine Ionen-Getter-Pumpe angebracht. Ihre Pumpwirkung ist auf die Adsorption
der Gasmolekiile an Materialien, die eine sehr hohe Adsorptionsenergie aufwei-
sen, zum Beispiel Titan, zuriickzufithren. Damit das Restgas auch in ausreichen-
dem Male auf das Adsorbens trifft, wird es durch Elektronenstofl in der Ionen-
Getter-Pumpe ionisiert und mit einer Kombination aus elektrischem und magne-
tischem Feld auf die Titanplatten gelenkt.

In der Mitte der Hauptkammer befindet sich ein beheizbarer Manipulator, an den
ein Nickel-Chrom/Nickel Thermoelement gekoppelt ist. In der Hauptkammer be-
finden sich ebenfalls die XPS- und die LEED-Anlage.

In der STM-Kammer befindet sich das STM, zwei Argon-Sputterkanonen und die
Probengarage. Dieser Teil der Kammer wurde im Rahmen dieser Arbeit allerdings
nicht genutzt, daher wird nicht weiter auf ihn eingegangen.

5.2.2 XPS-Messanlage

Die XPS-Messanlage befindet sich in der Hauptkammer. Sie besteht aus einer
Rontgenkanone vom Typ SPECS XR 50 und einem Elektronenanalysator PHOI-
BOS HSA 150 der Firma SPECS, der in Abbildung[5.4] dargestellt ist. Die Ront-
genkanone verfiigt mit Aluminium und Magnesium iiber zwei Anoden aus un-
terschiedlichen Materialien. Da kein Monochromator an der Kammer angebracht
ist, ist die intensitétsstirkste Linie im Rontgenspektrum maBgeblich fiir die Pho-
toanregung in der untersuchten Probe verantwortlich. Dies ist bei der Al- und der
Mg-Anode jeweils die K1 /q2-Strahlung
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Abbildung 5.3: Schematischer Aufbau der Vakuumkammer, die wiederum aus
drei einzelnen Vakuumkammern, die durch Ventile voneinander getrennt sind,
aber iiber ein gemeinsames Transfersystem verfiigen, aufgebaut ist. Die Proben-
préiparation findet in der Priparationskammer statt, wohingegen die experimentel-
len Untersuchungsmethoden(LEED,XPS,STM) in den anderen Kammern durch-
gefiihrt werden. Entnommen aus [/1]]

1. Al-Kal/QQ = 1486,6 eV
2. Mg-Kqy/z = 12536 €V .

Da in dieser Arbeit Magnesiumoxid als Substrat verwendet wird, wird Alumini-
um als Anodenmaterial gewihlt. Somit ist gewihrleistet, dass durch die K, aj-
Strahlung die Elektronen aus allen Orbitalen des MgO freigesetzt werden konnen.
Oberhalb des Manipulators ist der Analysator angebracht. Hierbei fokussiert das
Linsensystem die Elektronen aus einem gewissen Raumwinkelbereich auf den
Eingang des Halbkugelanalysators. Die Offnungsweite der Iris des Linsensystems
gibt hierbei vor, wie gro3 der Raumwinkelbereich ist, aus dem die Elektronen ins
Linsensystem gelangen. Wihrend der Fokussierung der Elektronen modifiziert
das Linsensystem ebenfalls die kinetische Energie Ey;, der Elektronen. Nur Elek-
tronen mit einer bestimmten kinetischen Anfangsenergie Ey;, ¢ besitzen bei einer
bestimmten Einstellung des Linsensystem nach dem Durchlaufen die kinetische
Energie Ey;,, die der Passierenergie Ep, s des Halbkugelanalysators entspricht. Die
Elektronen mit Ey;,, = Ep,s passieren den Halbkugelanalysator und werden durch
das Auftreffen auf die Channeltrons detektiert. Durch die Anderung des Linsen-
system kann so das komplette Spektrum aller Elektronenenergien durchgefahren
werden. Als Ergebnis erhilt man die Anzahl der emittierten Elektronen pro Se-
kunde (CPS = Counts Per Second) als Funktion ihrer kinetischen Energie.
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Abbildung 5.4: Schematische Darstellung des Halbkugelanalysator PHOIBOS
HSA 150. Entnommen aus
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6 Experimentelle Ergebnisse

Im folgenden Abschnitt werden die experimentellen Messergebnisse dargestellt
und diskutiert. Es wurden im Rahmen dieser Bachelorarbeit insgesamt 4 Proben
hergestellt, die jeweils in der Ultrahochvakuumkammer pripariert und untersucht
wurden. Von den 4 Proben wurden 3 Proben bei Raumtemperatur und eine bei T
= 473 K bedampft. Die Gesamtschichtdicke der jeweiligen Probe wurde nicht in
einem Schritt aufgedampft, sondern immer in mehreren Schritten. Die pro Schritt
aufgedampfte Menge an Eisen variiert von Probe zu Probe. Nach jedem Zwi-
schenschritt wurden XPS-Untersuchungen an der Probe durchgefiihrt. Die Auf-
dampfraten des Eisen wurde bei allen Proben konstant gehalten.

6.1 Voruntersuchung

Bevor das Substrat bedampft werden kann, wird dieses zuerst wie in Abschnitt
[5.1.1] beschrieben gereinigt. Wird der Erfolg dieser Reinigung anhand von XPS
und LEED Messungen verifiziert, so kann anschliefend damit begonnen werden
Eisen aufzudampfen. In Abbildung sieht man das XPS-Spektrum eines gerei-
nigten Substrates. Es finden sich in dem Spektrum auf3er den Peaks des Substrates
ebenfalls Peaks, die auf Argon, Molybdin und Kohlenstoff zuriickzufiihren sind.
Das Molybdin-Signal erklért sich dadurch, dass der Rontgenstrahl nicht nur die
Probe, sondern auch einen Teil des Probenhalters trifft, der aus Molybdin gefertigt
ist. Das Argon-Signal riihrt daher, dass das Magnesiumoxid in Argonatmosphire
verpackt ist. Kohlenstoffverbindungen gelangen beim Einschleusen ins Vakuum
auf das Substrat, da sich der Kontakt mit Luft nicht vollkommen vermeiden l4sst.
Der prozentuale Anteil der Verunreinigungen an der stochiometrischen Zusam-
mensetzung des Substrates ist allerdings vernachlédssigbar gering.

6.2 Anfitten der Spektren

Die Auswertung der Spektren und somit auch die Entfaltung der Peaks wird mit
der Software CasaXPS der Firma Casa Software Ltd. durchgefiihrt. Im Folgenden
soll hier die Vorgehensweise beim Auswerten der Spektren beschrieben werden.
Da es bei isolierenden Substraten hiufig zu Aufladungseffekten in der Probe
kommt, entsteht wihrend der Messung ein zusitzliches Potential im Festkorper,
durch das sich die Bindungsenergie der Orbitale verschiebt. Die Aufladungsef-
fekte rithren daher, dass die wihrend einer Messung entstehenden Locher in den
Orbitalen nicht durch weitere Elektronen der Probe ausgeglichen werden konnen.
Hierbei wird davon ausgegangen, dass die Aufladung der Probe die Bindungsener-
gien aller Orbitale in gleichem Male verschiebt. Um diesen Effekt auszugleichen,
muss das Spektrum zuerst kalibriert werden, indem der Bindungsenergie eines
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Abbildung 6.1: XPS-Spektrum des gereinigten Substrates. Es ist die Anzahl der
detektierten Elektronen pro Sekunde als Funktion der Bindungsenergie E'g auf-
getragen.
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Orbitals des untersuchten Materials sein Literaturwert zugeordnet wird. In Rah-
men dieser Arbeit wurde dazu der O 1s-Peak mit Ep j;; = 530 eV gewiihlt. Die
Aufladungen der Probe betrugen stets AEx .. = 10 eV.

AnschlieSend muss der inelastische Untergrund, siehe [3.3.1] entfernt werden, um
das Primérspektrum zu erhalten. Dies geschieht dadurch, dass manuell ein Energi-
eintervall im XPS-Spektrum gewihlt wird, in dem der Shirley-Algorithmus, siche
Gleichung [3.5] angewandt wird. Hierbei gilt es, die Grenzen des Intervalls so zu
wihlen, dass das betrachtete Intervall den Peak beinhaltet und noch ein wenig
iber diesen hinausragt. Die Wahl der Energieintervallbreite ist hierbei nicht hun-
dertprozentig eindeutig. Hinzu kommt, dass die Energieintervallbreite einen nicht
zu vernachlédssigenden Einfluss auf die anschlieBende Auswertung der Peaks be-
sitzt. Daher muss die Wahl der Energieintervallbreite fiir alle Proben auf die glei-
che Art und Weise erfolgen, so dass die Ergebnisse der Auswertungen aller Pro-
ben vergleichbar bleiben. Das Primérspektrum wird dann nach [9] durch folgende
Pseudo-VoOIGT-Funktionen angefittet

exp ((—4ln 2)(1— m)i(EBV;QEOF)

(Ep—Eo)?
)

GL(E(),EB,HI, W) = (61)

14+ 4m

In Gleichung gibt Ey den Mittelpunkt der Funktion an. Eg ist die Bindungs-
energie und w ist die Hilfte der Halbwertsbreite (FWHM). Der Faktor m, mit 0 <
m < 1, ist ein Gewichtungsfaktor. Bei m = 0 liegt eine reine GAUB-Funktion und
bei m = 1 eine reine LORENTZ-Funktion vor.

Die Peaks eines XPS-Spektrums sind im Allgemeinem aufgrund von Shake-up
und Shake-off Effekten nicht symmetrisch aufgebaut. Die Shake-up/-off Effekte
und der damit verbundene ,,Verlust* von kinetischer Energie des Photoelektrons
verursacht eine Asymmetrie des Peaks. Diese wirkt sich allerdings nur auf Berei-
che des Peaks mit Eg > E( aus. Die Asymmetrie wird durch die symmetrische
VoIGT-Funktion nicht beriicksichtigt. Daher muss diese erweitert werden. Dies
geschieht nach [9] mit

A(Eg, Eg,m,w,a,b) = GL(Ey, Eg,m,w) + (6.2)
g(a,b) [f(Eo, Eg, a,w) — G(w, Eg)]

0,3
mit g(a, b) = b [0,7+M]

EB —EO
d f(Eq, E = -
und f(Ey, Eg,a, w) exp[ (W—Fa(EB_EU))]

Es treten zwei weitere Variablen a und b auf, die maBigeblich den Verlauf der
Funktion bestimmen. Der Parameter a wirkt sich hierbei auf den Wert aus, der
asymptotisch erreicht wird. Der Parameter b beeinflusst die Breite. Je kleiner b
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ist, desto geringer ist sie. Eine Kenngrée, um die Asymmetrie einer Funktion zu
quantifizieren, ist der Asymmetrieindex (, der definiert ist als

c—1 FWHM,
-~ FWHM,
Hier ist FWHM, beziehungsweise FWHM, jeweils der Anteil der Halbwertsbreite

linksseitig beziehungsweise rechtsseitig der Position des Maximums der Funktion
E( gemeint.

(6.3)

6.3 Probe: FeMgO1750Hz(RT)

Die Probe FeMgO1750Hz(RT) wurde bei Raumtemperatur sieben mal mit jeweils
Av = 250 Hz Eisen bedampft. Nach jedem Aufdampfvorgang wurde ein Survey
aufgenommen und die Fe 2p-, Fe 3s-, Fe 3p-Peaks genauer untersucht. In Ab-
bildung [6.2] sind die experimentellen Daten des Fe 3p-Peaks, Eg ~ 52,5 eV, dar-
gestellt. Hier ist die Anzahl der detektierten Elektronen pro Sekunde gegen die
Bindungsenergie Ep aufgetragen. Die experimentellen Daten sind als Kurven je-
weils in unterschiedlichen Farben dargestellt. Die Dicke der Eisenschicht d = Av
steigt in der Abbildung von unten nach oben jeweils in 250 Hz Schritten an.

Die experimentellen Daten wurden jeweils mit drei Funktionen angefittet. Hierbei
reprisentiert die violette Funktion den Anteil der Mg?*-Ionen. Diese Funktion ist
notwendig, da die Bindungsenergie des Mg 2p-Peak mit Eg ~ 49 eV nah an der
des Fe 3p-Peaks liegt und die beiden Peaks somit iiberlappen. Die hellblaue Funk-
tion reprisentiert den Anteil des metallischen Eisens Fe" und die griine Funktion
den Anteil der Fe?"-Ionen. Die drei Funktionen sind bei jeder Schichtdicke Av
aufsummiert als braune Kurve dargestellt. Diese stimmt fiir alle Schichtdicken gut
mit den experimentellen Daten iiberein.

Mit steigender Schichtdicke bildet sich bei Eg ~ 42,5 eV ein Satellit aus. Die-
ser ist wie folgt zu erkldren: Dadurch dass nicht-chromatisierte Strahlung zur
Anregung der Photoelektronen genutzt wird, wird die Probe nicht nur von Al-
Ka1/a2-Strahlung, sondern ebenfalls von Strahlung mit hoherer Energie getroffen.
In diesem Fall ist die Al-K, 3- und Al-K,,-Strahlung dafiir verantwortlich, dass
sich ein Teil des Eisensignals zu niedrigeren Bindungsenergien verschiebt. Da der
Fe’-Anteil mit zunehmender Schichtdicke ansteigt, wichst der Satellit ebenfalls
an.

Die stochiometrische Zusammensetzung der Probe als Funktion der Schichtdi-
cken ist in Abbildung dargestellt. Der Mg?"-Anteil nimmt mit zunehmender
Schichtdicke von anfinglich 96% bei Av = 250 Hz auf 64% bei Av = 1750 Hz
ab. In gleichem MaBe wie der Mg?*-Anteil abnimmt, nimmt der Fe’-Anteil zu.
Er steigt von anfinglich 3% auf 33% an. Der Fe?"-Anteil ist fast unabhingig von
der Schichtdicke und betrdgt anfinglich 0,5% und schlussendlich 3%.
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Abbildung 6.2: Entfaltung des Fe 3p-Peaks der Probe FeMgO1750Hz(RT). Die
experimentellen Daten sind jeweils in verschiedenen Farben dargestellt und die
Schichtdicke wichst von unten nach oben jeweils in 250 Hz Schritten an. Der
Mg?*-Anteil ist in violett, der Fe’-Anteil in hellblau und der Fe?*-Anteil in griin
dargestellt. Die exakten Positionen der drei Funktionen sind im Anhang in Tabelle
dargestellt. Die Halbwertsbreite und der Asymmetrieindex ¢ sind Tabelle
zu entnehmen.

100
= 90 L - -Prozgntugler
£ 80 [ Anteil Mg
< 70 ® »  *Prozentualer
3 60 B Anteil Fe
S 50 vProzentualer
€ 40 Anteil Fe**
g 30 -
220 #
o *

10 s ®

0 ®VVVVVY

0 500 1000 1500 2000
Schichtdicke in Hz

Abbildung 6.3: Stochiometrische Zusammensetzung der Probe FeM-
g01750Hz(RT) bestimmt anhand der Daten des Fe 3p-Peaks
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FWHM in eV | Asym. Index (
Fe' 2,6 0,1785
Fe?* 2,25 0,1858
Mg?+ 1,9 0,0547

Tabelle 6.1: Halbwertsbreite und Asymmetrieindex ¢ der Funktionen des Fe 3p-
Peaks der Probe FeMgO1750Hz(RT) in Abbildung[6.2] Die Halbwertsbreiten und
Asymmetrieindizes wurden fiir das Anfitten der Messdaten bei allen Schichtdi-
cken genutzt.

Im Folgenden wird der Fe 3s-Peak untersucht. Auch hier kann durch Entfaltung
des Peaks die stochiometrische Zusammensetzung der Probe bestimmt werden.
Allerdings wird die Entfaltung dadurch erschwert, dass es aufgrund von Spin-
Bahn-Aufspaltungen jeweils einen Satelliten-Peak fiir das metallische Eisen Fe®
und fiir die Fe?*-Ionen geben sollte. Die Bindungsenergie des Mg 2s-Peakes (Eg
~ 88,1 eV) liegt sehr nah an der des Fe 3s-Peakes (Eg ~ 91,3 eV), so dass dieser
auch beriicksichtigt werden muss. In Abbildung sind die experimentellen Da-
ten des Fe 3s-Peaks dargestellt. Auch hier ist die Anzahl der detektierten Elektro-
nen gegen die Bindungsenergie aufgetragen. Die Schichtdicke wichst wieder von
unten nach oben in 250 Hz Schritten. Die Peaks wurden jeweils mit vier Funktio-
nen angefittet. Aufgrund der Spin-Bahn-Aufspaltungen repriasentieren zwei Funk-
tionen den Fe’-Anteil. Die Bindungsenergiedifferenz zwischen dem Fe Haupt-
peak und dem Satellit betrdgt ~ 4,2 eV und das Verhiltnis der beiden Flichen
betrigt ungefdhr 3:10. Der Hauptpeak ist in hellblau und der Satellit in griin dar-
gestellt. Der Fe?"-Anteil in blau wird nur durch eine Funktion reprisentiert. Er
sollte ebenfalls aufgespalten sein, allerdings ist der Satellitenpeak aufgrund der
geringen Intensitit des Fe?*-Anteils wahrscheinlich nicht auflosbar. Die vierte
Funktion in violett reprisentiert den Mg?"-Anteil. Die Summe aller Funktionen
ist als braune Kurve dargestellt und stimmt gut mit den experimentellen Daten
tiberein. In Abbildung [6.5]ist die stochiometrische Zusammensetzung der Probe
als Funktion der Schichtdicke dargestellt. Hier zeichnet sich der gleiche Trend wie
bei der Auswertung der Daten des Fe 3p-Peaks ab. Bei 250 Hz betriigt der Mg? -
Anteil hier 88% und fillt bis auf 58% bei 1750 Hz ab. Der Fe’-Anteil steigt, in
gleichem MaBe wie der Mg?"-Anteil fillt, von anfinglich 8% auf 38%. Der Fe*"-
Anteil ist schichtdickenunabhiéngig und betrigt ~ 4%.

In Abbildung[6.6|sind die beiden Fe 2p-Peaks dargestellt. Die Schichtdicke wichst
wieder von unten nach oben jeweils in 250 Hz Schritten an. Die Intensitit der
Peaks nimmt mit steigender Schichtdicke zu. Der 2p; ,-Peak befindet sich bei
Eg ~ 706,5 eV und der 2p3/,-Peak befindet sich bei Eg & 719,5 eV. Es ist kein
Chemical Shift der Peaks als Funktion der Schichtdicke zu erkennen. Aufler den
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Abbildung 6.4: Entfaltung des Fe 3s-Peaks der Probe FeMgO1750Hz(RT). Die
experimentellen Daten sind jeweils in verschiedenen Farben dargestellt und die
Schichtdicke wéchst von unten nach oben jeweils in 250 Hz Schritten an. Der
Mg?*-Anteil ist in violett, der Fe’-Anteil in hellblau, der Fe’-Sat.-Anteil in griin
und der Fe?*-Anteil in blau dargestellt. Die Positionen der Funktionen befinden
sich im Anhang in Tabelle [A.2] Die Halbwertsbreite und der Asymmetrieindex ¢
sind Tabelle[6.2] dargestellt.
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Abbildung 6.5: Stochiometrische Zusammensetzung der Probe bestimmt anhand
der Daten des Fe 3s-Peaks der Probe FeMgO1750Hz(RT)
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FWHM in eV | Asym. Index (
Mg?+ 2,35 0,0547
Fe' 3.5 0,1785
Fe-Sat. 3,5 0,1785
Fe?* 2,2 0,0570

Tabelle 6.2: Halbwertsbreite und Asymmetrieindex ¢ der Funktionen mit denen

die Fe 3s-Peaks der Probe FeMgO1750Hz(RT) in Abbildung angefittet wur-
den. Die Halbwertsbreiten und Asymmetrieindizes wurden fiir die Funktionen bei

allen Schichtdicken genutzt.
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Abbildung 6.6: Darstellung der Fe 2p Spektren der Probe FeMgO1750Hz(RT).
Die Bindungsenergie des Fe 2p; /o-Peaks liegt bei Eg ~ 719,5 €V und die des Fe
2p3/o-Peaks bei ~ 706,5 eV. Es ist kein signifikanter Chemical Shift der Signale
bei den verschiedenen Schichtdicken zu erkennen. Es gibt einen Satelliten bei der

Bindungsenergie Eg ~ 710 eV.
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beiden Peaks ist ein Satellit bei der Bindungsenergie Eg ~ 710 eV zu erkennen.
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6.4 Probe: FeMgO1750Hz(T = 473K)

Die Probe FeMgO1750Hz(T = 473K) wurde bei T = 473K sieben mal jeweils
mit Av = 250 Hz Eisen bedampft. Nach dem Aufdampfen wurde die Probe mit
einer Rate von R ~ 5 % wieder auf Raumtemperatur abgekiihlt. Nach jedem
Aufdampfvorgang wurde ein Survey aufgenommen und die Fe 2p-, Fe 3s-, Fe 3p-
Peaks genauer untersucht.
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Abbildung 6.7: Darstellung des angefitteten Fe 3p-Peaks der Probe FeM-
gO1750Hz(T = 473K). Die experimentellen Daten sind jeweils in verschiedenen
Farben dargestellt und die Schichtdicke wichst von unten nach oben jeweils in
250 Hz Schritten an. Der Mg?*-Anteil ist in violett, der Fe’-Anteil in hellblau
und der Fe?"-Anteil in griin dargestellt. Die Positionen der Funktionen befinden
sich im Anhang in Tabelle Die Halbwertsbreite und der Asymmetrieindex ¢
sind Tabelle[6.3] dargestellt.

In Abbildung [6.7] ist der Fe 3p-Peaks dargestellt. Die Schichtdicke wichst von
unten nach oben jeweils in 250 Hz Schritten an. Der Fe 3p-Peak wurde wieder
mit 3 Funktionen angefittet. Die violette Kurve entspricht dem Mg?*-Anteil, die
hellblaue dem Fe®-Anteil und die griine dem Fe?*-Anteil. Die braune Kurve ist
wieder die Summe aller Funktionen und diese stimmt gut mit den experimentel-
len Werten iiberein. In Abbildung[6.8]ist die stdchiometrische Zusammensetzung
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Abbildung 6.8: Stochiometrische Zusammensetzung der Probe bestimmt anhand
der Daten des Fe 3p-Peaks der Probe FeMgO1750Hz(T = 473K).

FWHM in eV | Asym. Index (
Fe 2,6 0,1785
Fe " 2,25 0,1858
Mg+ 1.9 0,0547

Tabelle 6.3: Halbwertsbreite und Asymmetrieindex ¢ der Funktionen bei allen
Schichtdicken des Fe 3p-Peaks der Probe FeMgO1750Hz(T = 473K) in Abbil-

dung

der Probe als Funktion der Schichtdicke aufgetragen. Der Mg?*-Anteil fillt von
98% bei Av = 250 Hz auf 75% bei Av = 1750 Hz ab. Der Fe’-Anteil steigt von
anfinglich 1% auf 21% an. Der Fe?*-Anteil ist fast schichtdickenunabhiingig und
steigt von 1% auf 3% an.

In Abbildung ist der Fe 3s-Peak dargestellt. Die Schichtdicke wichst von un-
ten nach oben in 250 Hz Schritten an. Der Fe 3s-Peak wurde analog zu Abschnitt
mit vier Funktionen angefittet. Der Mg?*-Anteil in violett fillt im Laufe des
Experiments von anfinglich 88% auf 70% ab. Der Fe’-Anteil, in hellblau und
griin, steigt kontinuierlich von 4% auf 23% an. Der Fe?T-Anteil, in dunkelblau, ist
schichtdickenunabhiéngig und betrigt ~ 6%-7%. Die Summation der vier Kurven
ergibt braune Kurve, die gut mit den Messdaten iibereinstimmt. Die stochiometri-
sche Zusammensetzung ist in Abbildung [6.10]dargestellt.

In Abbildung [6.11] ist der Fe 2p-Peak dargestellt. Die Bindungsenergie des Fe
2py /2-Peaks liegt bei Eg ~ 719,5 €V und die des Fe 2p3/,-Peaks bei ~ 706,5 eV.
Die Intensitiit der Peaks nimmt mit steigender Schichtdicke zu. Es ist wiederum
kein signifikanter Chemical Shift der Signale als Funktion der Schichtdicke zu
erkennen. Es ist aulerdem ein Satellit bei Eg =~ 710 eV zu erkennen.
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Abbildung 6.9: Entfaltung des Fe 3s-Peaks der Probe FeMgO1750Hz(T = 473K).
Die experimentellen Daten sind jeweils in verschiedenen Farben dargestellt und
die Schichtdicke wichst von unten nach oben jeweils in 250 Hz Schritten an. Der
Mg?*-Anteil ist in violett, der Fe’-Anteil in hellblau, der Fe’-Sat.-Anteil in griin
und der Fe**-Anteil in blau dargestellt. Positionen der Funktionen im Anhang
in Tabelle Halbwertsbreite und der Asymmetrieindex ¢ konnen Tabelle
entnommen werden.
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Abbildung 6.10: Stochiometrische Zusammensetzung der Probe FeM-
gO1750Hz(T = 473K) bestimmt anhand der Daten des Fe 3s-Peaks.
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FWHM in eV | Asym. Index (
Mg+ 2,35 0,0547
Fe 3.5 0,1785
Fe-Sat. 3,5 0,1785
Fe?t 2,2 0,0570

Tabelle 6.4: Halbwertsbreite und Asymmetrieindex ¢ der Funktionen des Fe 3s-
Peaks der Probe FeMgO1750Hz(T = 473K) bei allen Schichtdicken in Abbildung
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Abbildung 6.11: Darstellung der Fe 2p Spektren der Probe FeMgO1750Hz(T =
473K). Die Bindungsenergie des Fe 2p; /o-Peaks liegt bei Eg ~ 719,5 eV und die
des Fe 2p3/o-Peaks bei ~ 706,5 eV. AuBerdem ist noch ein Satellit bei Eg ~ 710
eV zu erkennen.
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6.5 Probe: FeMgO6000Hz(RT)

Die Probe FeMgO6000Hz(RT) wurde bei Raumtemperatur vier mal mit Eisen
bedampft. Nominell wurde bei jedem Aufdampfvorgang Ar =~ 500 Hz Eisen auf-
gedampft. Die Angabe der Anderung der Frequenz des Schwingquarzes Av gilt
es hier allerdings mit Vorsicht zu betrachten, da der Schwingquarz zu der Zeit
als die Probe hergestellt wurde, nicht einwandfrei funktionierte. Betrachtet man
die Verdampferleistung und die Aufdampfzeit und vergleicht diese mit denen der
anderen hergestellten Proben, so ist davon auszugehen, dass bei jedem Audampt-
vorgang eher Av =~ 1500 Hz - 2000 Hz Eisen aufgedampft wurden. Nach jedem
Aufdampfvorgang wurde auch bei dieser Probe ein Survey aufgenommen und die
Fe 2p-, Fe 3s-, Fe 3p-Peaks genauer untersucht.

In Abbildung [6.12] ist der Fe 3p-Peak dargestellt. Die Schichtdicke steigt von

Fe2t Mg*
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Abbildung 6.12: Darstellung des Fe 3p-Peaks der Probe FeMgO6000Hz(RT). Die
experimentellen Daten sind jeweils in verschiedenen Farben dargestellt, wobei
die Schichtdicke von unten nach oben jeweils in 1500 Hz Schritten anwéchst. Der
Mg?*-Anteil ist in violett, der Fe’-Anteil in hellblau und der Fe?*-Anteil in griin
dargestellt. Die Positionen der Funktionen befinden sich im Anhang in Tabelle
Die Halbwertsbreite und der Asymmetrieindex ( sind Tabelle |6.5dargestellt.

unten nach oben in 1500 Hz Schritten an. Es wurden fiir die ersten drei Auf-
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Abbildung 6.13: Stochiometrische Zusammensetzung der Probe FeM-
g06000Hz(RT) bestimmt anhand der Daten des Fe 3p-Peaks.

FWHM in eV | Asym. Index (
Fe' 2,6 0,1785
Fe " 2,25 0,1858
Mgt 1.9 0,0547

Tabelle 6.5: Halbwertsbreite und Asymmetrieindex ¢ der Funktionen des Fe 3p-
Peaks der Probe FeMgO6000Hz(RT) bei allen Schichtdicken in Abbildung

dampfvorginge wieder drei Funktionen angenommen um den Peak anzufitten.
Beim Fe 3p-Peak des vierten Aufdampfvorgangs geniigte es eine Funktion (Fe®)
anzusetzen, um die Messdaten hinreichend gut anfitten zu kénnen. Die resultie-
rende Kurve der Funktionen ist jeweils in braun dargestellt. Diese stimmt fiir alle
Schichtdicken gut mit den experimentellen Daten iiberein.

Die stochiometrische Zusammensetzung der Probe ist in Abbildung darge-
stellt. Der Mg?"-Anteil liegt nach dem ersten Aufdampfvorgang noch bei 63%,
fallt dann aber kontinuierlich bis auf 0 % nach dem vierten Aufdampfvorgang
ab. Der Fe’-Anteil betriigt anfinglich 34% und steigt am Ende auf 100% an. Der
Fe?*-Anteil liegt fiir die ersten 3 Aufdampfvorgiinge konstant bei ~ 2%-3%, fillt
dann aber nach dem letzten Aufdampfvorgang auf 0% ab.

In Abbildung ist der Fe 3s-Peak dargestellt. Die Schichtdicke wichst in 1500
Hz Schritten an. Es wurden wieder vier Funktionen gewihlt, um die Messdaten bis
einschlieBlich 4500 Hz anzufitten. Die Messdaten bei Av ~ 6000 Hz konnten mit
zwei Funktionen (Fe® und Fe’-Sat.) angefittet werden. Der Mg?"-Anteil in violett
fillt im Laufe des Experiments von anfinglich 64% auf 0% ab. Der Fe’-Anteil, in
hellblau und griin, steigt von 33% auf 100% an. Der Fe?*-Anteil, in dunkelblau,
liegt bis zu einer Schichtdicke von 4500 Hz konstant bei 3% und féllt dann bei
6000 Hz auf 0%. Die stochiometrische Zusammensetzung ist in Abbildung [6.15]
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dargestellt.
In Abbildung [6.16]ist der Fe 2p-Peak dargestellt. Die Bindungsenergien des Fe
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Abbildung 6.14: Fe 3s-Peak der Probe FeMgO6000Hz(RT). Die experimentellen
Daten sind jeweils in verschiedenen Farben dargestellt. Die Schichtdicke wéchst
von unten nach oben in ~ 1500 Hz Schritten an. Der Peak wird durch vier Funk-
tionen, Mg?"-Anteil (violett), Fe-Anteil (hellblau), Fe’-Sat.-Anteil (griin) und
Fe?"-Anteil (blau), angefittet. Positionen der Funktionen befinden sich im An-
hang in Tabelle Halbwertsbreite und der Asymmetrieindex ¢ konnen Tabelle
6.6/entnommen werden.

2py so- respektive des Fe 2p3/»-Peaks betragen Ep o R 719,5 eV und Ep ,, o R
706,5 eV. Es ist kein Chemical Shift der beiden Peaks als Funktion der Schichtdi-
cke zu erkennen. Aufler den beiden Signalen ist ebenfalls ein Satellit zu erkennen.
Dieser verschiebt sich mit wachsender Schichtdicke. Bei 1500 Hz befindet sich
dieser bei =~ 711 eV und wandert dann iiber ~ 710 eV bei 3000Hz zu ~ 709 eV
bei 4500Hz. Bei 6000Hz ist er dann schlussendlich verschwunden.
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Abbildung 6.15: Stochiometrische Zusammensetzung der Probe FeM-
g06000Hz(RT) bestimmt anhand der Daten des Fe 3s-Peaks.

FWHM in eV | Asym. Index (
Mg?+ 2,35 0,0547
Fe! 3,5 0,1785
Fe'-Sat. 3,5 0,1785
Fe* 2,2 0,0570

Tabelle 6.6: Halbwertsbreite und Asymmetrieindex ¢ der Funktionen des Fe 3s-
Peaks der Probe FeMgO6000Hz(RT) bei allen Schichtdicken in Abbildung [6.14]



42  Experimentelle Ergebnisse Frederic Timmer

Fe2p | Fez+2p2 7 Fe2p, ,
2 [~4500 Hz.
E / // |
D P ‘f“/ \
el | N -
g 3000 H: \
s
< e
~1500 Hz I\
7200 710
Binding Energy (eV)

Abbildung 6.16: Fe 2p; /o- und Fe 2p3,-Peak der Probe FeMgO6000Hz(RT). Die
Bindungsenergien betragen Eg;, , ~ 719,5 eV respektive Ep ,, , ~ 706,5 eV.
AuBler diesen Signalen ist ebenfalls ein Satellit bei Eg g,¢ =~ 710 eV zu erkennen.
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6.6 Probe: FeMgOS500Hz(RT)

Die Probe FeMgO500Hz(RT) wurde bei Raumtemperatur zehn mal mit je Av ~
50 Hz Eisen bedampft. Nach dem vierten Mal Aufdampfen musste die Probe fiinf
Tage in der Préaparationskammer gelagert werden, da Reparaturen an der Haupt-
kammer notig waren. Da die Hauptkammer im Anschluss an die Reparaturarbei-
ten ausgeheizt werden musste, betrug die Temperatur in der Priparationskammer
wihrend dieser Zeit ungefihr T ~ 310 K - 330 K. Nach jedem Aufdampfvorgang
wurde auch bei dieser Probe ein Survey aufgenommen und die Fe 2p-, Fe 3s-, Fe
3p-Peaks genauer untersucht. Allerdings wurde hierbei der Fe 3p-Peak nur unzu-
reichend aufgenommen, da in den Aufnahmen jeweils nur der Mg 2p-Peak und
die rechte Flanke des Fe 3p-Peaks zu erkennen sind. Somit konnte der Fe 3p nicht
quantitativ ausgewertet werden.

In Abbildung ist der Mg 2p-Peak und die rechte Flanke des Fe 3p-Peaks dar-
gestellt. Die Schichtdicke wichst von unten nach oben in Av = 50 Hz Schritten.
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Abbildung 6.17: Mg 2p-Peak und rechte Flanke des Fe 3p-Peaks der Probe FeM-
g0500Hz(RT). Die Schichtdicke wichst in 50 Hz Schritten von unten nach oben
an, wobei die Messdaten jeweils in unterschiedlichen Farben dargestellt sind.

Die Bindungsenergie Eg des Mg 2p-Peaks verschiebt sich nicht als Funktion der
Schichtdicke. Fiir Schichtdicken mit Av < 200 Hz ist kein Fe 3p-Signal des Fe®
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Abbildung 6.18: Fe 3s-Peak der Probe FeMgO500Hz(RT). Die experimentellen
Daten sind jeweils in verschiedenen Farben dargestellt. Die Schichtdicke wichst
von unten nach oben in 50 Hz Schritten an. Der Peak wird fiir Schichtdicken Av >
200 Hz durch vier Funktionen, Mg?*-Anteil (violett), Fe’-Anteil (hellblau), Fe’-
Sat.-Anteil (griin) und Fe?*-Anteil (blau), angefittet. Positionen der Funktionen
befinden sich im Anhang in Tabelle Halbwertsbreite und der Asymmetriein-
dex ¢ konnen Tabelle entnommen werden.

zu erkennen. Uber das Fe 3p-Signal des Fe?* konnen in diesem Bereich keine
Aussagen getroffen werden, da der Messbereich hier nicht ausreichend grof ist.
Bei Schichtdicken Av > 200 Hz ist ein Fe 3p-Signal sowohl fiir Fe?* bei Eg ~
54,5 eV als auch fiir Fe® bei Eg ~ 52,5 eV zu erkennen. Mit zunehmder Schicht-
dicke wandert der Peak der grof3ten Intensitédt von anfinglich Eg ~ 54,5 eV zu Ep
~ 52,5eV.

In Abbildung [6.18]ist der Fe 3s-Peak dargestellt. Die Schichtdicke wichst in 50
Hz Schritten von unten nach oben an. Der Fe 3s-Peak wurde nur fiir Schichtdi-
cken Av > 250 Hz angefittet. Der Grund hierfiir liegt darin, dass sich die Spektren
fiir Schichtdicken < 250 Hz nicht sinnvoll durch die bei den anderen Proben ge-
nutzten Funktionen anfitten lassen. Zwar ist es moglich, die Messdaten durch eine
Fe’-Funktion, eine Fe?-Funktion und eine Mg?"-Funktion relativ gut anzufitten,
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Abbildung 6.19: Stochiometrische Zusammensetzung der Probe FeM-
g0500Hz(RT) bestimmt anhand der Daten des Fe 3s-Peaks.

FWHM in eV | Asym. Index (
Mg+ 2,35 0,0547
Fe' 3,5 0,1785
Fel-Sat. 3.5 0,1785
Fe?t 2,2 0,0570

Tabelle 6.7: Halbwertsbreite und Asym. Index ¢ der Funktionen der Probe FeM-
g0500Hz(RT) bei allen Schichtdicken in Abbildung

allerdings liegt die Fe?*-Funktion hierbei bei einer Bindungsenergie von Eg &~ 92
eV. Dies entspricht einer Abweichung von ungefihr ~ 1 eV zu den sonst gemes-
senen Werten. Ein weiteres Indiz dafiir, dass es nicht sinnvoll wire, den Peak auf
diese Art und Weise anzufitten, ist, dass es keine Begriindung dafiir gibe, dass der
Fe-Satelliten-Peak bei Eg ~ 95 eV ausbleibt. Fiir Schichtdicken Av > 250 Hz
wurden die Messdaten wieder mit vier Funktionen angefittet.

Die stochiometrische Zusammensetzung ist in Abbildung [6.19] dargestellt. Der
Mg?*-Anteil fillt von anfinglich 80% auf 73% ab. Der Fe'-Anteil steigt von 8%
auf 17% an und der Fe?*-Anteil liegt fast konstant bei ~ 11%.

In Abbildung[6.20]ist der Fe 2p-Peak dargestellt. Die Schichtdicke wichst wieder
von unten nach oben in 50 Hz Schritten an. Bei einer Schichtdicke von 50 Hz und
100 Hz ist die Intensitiit des Fe 3p Signals des Fe*" sowohl beim Fe 3p;,-Peak
als auch beim Fe 3p; j,-Peak groBer als die Intensitiit des Fe?-Signals. Dieses kehrt
sich fiir die Schichtdicken von 150 Hz und 200 Hz um. Anschlieend wurde die
Probe fiinf Tage in der Praparationskammer gelagert. Hierbei ist die Intensitit des
Fe®-Signals stark gefallen, wohingegen die Intensitit des Fe**-Signals stark ange-
stiegen ist. Von dem Zustand direkt vor dem Aufdampfen einer weiteren Schicht
Eisen nach der fiinftdgigen Lagerung, die dies dokumentiert, gibt es nur ein Sur-
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Abbildung 6.20: Fe 2p; /o- und Fe 2p3/,-Peak der Probe FeMgO6000Hz(RT). Die
Bindungsenergien betragen Eg ;,, , ~ 719,5 eV respektive Eg ,, , ~ 706 eV. Es
sind ebenfalls Satelliten bei Eg gat1 &~ 710 €V und Eg gat2 ~ 723 €V zu erkennen.



Experimentelle Ergebnisse Frederic Timmer 47

vey, der aufgrund des relativ groen Rausch:Signal Verhéltnisses hier nicht abge-
bildet ist. Allerdings kann das Spektrum des Fe 2p-Peaks bei der Schichtdicke Av
= 250 Hz als Ersatz hierfiir genommen werden, da hier im Verhiltnis zur Survey
der Fe’-Peak im Verhiltnis zum Fe?"-Peak nur geringfiigig angewachsen ist. Mit
steigender Schichtdicke wichst anschlieBend wieder die Intensitit des Fe®-Signals
wieder an und die Intensitiit des Fe?*-Signal bleibt konstant.



48  Experimentelle Ergebnisse Frederic Timmer

6.7 Diskussion der Ergebnisse

Allen Proben gemein ist, dass es neben Mg?*, O?>~ und Fe” immer einen nicht un-
bedingt zu erwartenden Anteil an Fe** in der chemischen Zusammensetzung gibt.
Sowohl die Spektren des Fe 3p-Peaks als auch die des Fe 3s-Peaks lassen sich
ohne eine Beriicksichtigung dieses Anteiles nicht in ausreichender Ubereinstim-
mung mit den Messdaten anfitten. Die Spektren des Fe 2p-Peaks deuten durch den
Satelliten bei der Bindungsenergie Eg ~ 710 eV, die der Bindungsenergie des Fe
2p3/o-Peaks fiir Fe**-Tonen entpricht, ebenfalls auf das Vorhandensein von Fe?*-
Ionen hin. Der Anteil der Fe?>-Ionen an der stdchiometrischen Zusammensetzung
der Proben liegt bei Raumtemperatur im niedrigen Prozentbereich und steigt bei
der Erhohung der Temperatur auf T ~ 473 K nicht signifikant an. Um eine Tem-
peraturabhiingigkeit des Fe?"-Anteils an der Zusammensetzung auszuschlieBen,
bedarf es allerdings weiterer Messungen bei hoheren Temperaturen. Der Mg?*-
Anteil bei einer bestimmten Schichtdicke Av scheint allerdings mit der Tempe-
ratur zu korrelieren. Betrachtet man Probe FeMgO1750Hz(RT) und Probe FeM-
g01750Hz(T=473K), so fillt auf, dass der Mg?*-Anteil bei T = 473K mit steigen-
der Schichtdicke langsamer abfillt als bei Raumtemperatur. Nach [11] liegt dies
daran, dass Eisen in Inseln auf dem Substrat aufwéchst. Diese Inseln wachsen bei
hoherer Temperatur aufgrund der hoheren mittleren kinetischen Energie der auf
dem MgO(001) adsorbierten Eisenatome stirker in die Hohe als dies bei niedri-
geren Temperaturen der Fall ist. Daher ist das Substrat bei der gleichen Menge an
verdampften Eisen weniger stark von ihm bedeckt und somit ist das Mg?*-Signal
in den Spektren grofer. Um diesen Trend bestétigen/widerlegen zu konnen, bedarf
es allerdings einer groBeren Anzahl an Proben und Messungen. Der Fe**-Anteil
der Proben ldsst sich durch die Oxidation des Eisens durch Sauerstoff erkléren.
Aufgrund der Abwesenheit eines weiteren Peaks in den XPS-Spektren der Fe 2p-
,Fe 3s- und Fe 3p-Peaks der jeweils 1,5 eV - 2 eV zu hoheren Bindungsenergien
verschoben sein miisste, kann die Anwesenheit von Fe3*-Ionen ausgeschlossen
werden. Dies deutet darauf hin, dass es sich bei dem Eisenoxid um FeO (Wiistit)
handelt. Es gibt unterschiedliche Hypothesen um den Ursprung des Wiistits zu
erkldren.

Ein Hypothese ist, dass Sauerstoff aus dem Magnesiumoxid das Eisen oxidiert.
Hierbei miisste es also zu einer Redoxreaktion zwischen Fe und Mg?* in folgen-
der Form kommen

k
Fe + MgO — FeO + Mg . AG) = 314, 46—J (6.4)

mol

Fiir die GIBBSsche freie Enthalpie gilt AG? > 0, daher lduft diese Reaktion,
zumindest wenn Bulkmaterialien vorliegen, bei Raumtemperatur nicht freiwillig
ab. Darum ist eher davon auszugehen, dass dieser Vorgang auch auf Oberflachen
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nicht in groBem MaBe stattfindet und somit nicht die Hauptursache fiir den Fe**-
Anteil der betrachteten Schichtdicken ist. Ein weiteres Indiz dafiir, das dies nicht
die Hauptursache sein kann, ist, dass der Fe?*-Anteil mit wachsender Schichtdi-
cke hierbei abnehmen miisste. Dies ldsst sich wie folgt begriinden: Die Oberfliche
des Substrates ist nicht unendlich gro3 und nur dort, wo das Eisen direkt am Sub-
strat adsorbieren kann, konnen sich Fe?*-Ionen ausbilden. Das die Ausbildung
der Fe?*-Tonen nur an der Oberfliche des Substrates stattfinden kann ist der Fall,
da sich die Diffusion des Mg?" in die Eisenschicht anhand der kontinuierlichen
Abnahme des Mg?"-Anteils, die aus den XPS-Daten hervorgeht, eher ausschlie-
Ben ldsst. Weiterhin spricht dagegen, dass die Magnesium 2p- und 2s-Peaks nicht
in jeweils zwei Peaks aufspalten. Einer dieser Peaks wiirde dem Mg?*- und der
andere dem Mg-Anteil, der zu geringeren Bindungsenergien Eg verschoben sein
miisste, entspringen.

Beim Wachstum des Fe auf MgO siedeln sich die Fe-Atome iiber den Sauerstoff-
Ionen an. Die Sauerstoff-Ionen an der Oberfliche des MgO liegen hierbei noch
nicht als O®> -Ionen vor. Daher kann sich nach [11] eine FeO-Zwischenschicht
zwischen MgO und Fe bilden, die das Fe?**-Signal bei extrem geringen Schichtdi-
cken erklirt, welches in den Spektren der Probe FeMgOS500Hz(RT) zu erkennen
ist. Allerdings kann dies nicht der einzige Grund fiir den Fe?"-Anteil sein, denn
hier besteht ebenfalls das Problem, dass der Fe?*-Anteil mit steigender Schicht-
dicke sinken miisste.

Eine weiterer Erkldarungsversuch ist, dass Sauerstoff aus dem Restgas in der Vaku-
umkammer einen Teil des aufgedampften Eisens wihrend des Verdampfens oxi-
diert. Hierfiir spricht, dass der Fe**-Anteil hierbei quasi schichtdickenunabhiingig
wire, da bei jedem Aufdampfvorgang das frisch aufgedampfte Eisen wieder teil-
weise oxidiert wird. Dass die Oxidation durch das Restgas moglich ist, ist beson-
ders gut an der Probe FeMgO500Hz(RT) zu erkennen, sieche Abbildungen
und [6.20] Augenfillig wird dies insbesondere beim Vergleich der Spektren
des Fe 2p-Peaks bei 200 Hz und bei 250 Hz. Zwischen den beiden Messungen
wurde die Probe fiinf Tage in der Priparationskammer bei einem Druck von p ~
3 - 1078 mbar gelagert. Der Peak mit der groBten Intensitit verschiebt sich hierbei
sowohl beim Fe 2p, /»- als auch beim Fe 2p3/,-Peak von den Bindungsenergien
des Fe?, EB,p1/2 ~ 706,5 eV und EB,pg/2 ~ 719,5 eV, zu den Bindungsenergien des
Fe**,Eg, ,, ~710eVund Eg,, , = 723 eV. Das heiBt also, dass ein GroBteil des
Fe® auf der Probe wiihrend dieser Zeit durch den Sauerstoff im Restgas oxidiert
wurde und nun als Fe*" vorliegt. Wird weiteres Eisen aufgedampft, so steigt die
Intensitit des Fe®-Signals im Verhiltnis zum Fe?™ wieder an. Im Spektrum des Fe
3p-Peaks und des Fe 3s-Peaks dieser Probe ist dieser Trend ebenfalls zu erkennen.
Hier ist ebenfalls der Anteil des Fe?*-Signal des Fe 3p-Peaks bei 250 Hz groBer
als der des Fe’-Signals.
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Auffillig bei den Messdaten war ebenfalls, dass sich der Fe 3s-Peak der Probe
FeMgOS500Hz(RT) fiir Schichtdicken mit Ar < 200 Hz mit den bei den anderen
Proben genutzten Funktionen nur unzureichend anfitten lie3. Es miissen bei ex-
trem diinnen Eisenschichten auf Magnesiumoxid also Phinomene auftreten, deren
Ursprung im Rahmen dieser Arbeit nicht geklért werden konnte und einer genaue-
ren Untersuchung bediirfen.

Ebenfalls auffillig ist, dass bei der Probe FeMgO6000Hz bei einer Schichtdicke
von 6000Hz keine Anzeichen von Fe?"-Ionen mehr zu erkennen sind. Es handelt
sich hierbei, um die im Vergleich mit den anderen Proben mit Abstand dickste
Probe, da der Schwingquarz nicht verniinftig funktionierte. Daher ist eine mogli-
che Erkldarung hierfiir, dass beim letzten Aufdampfvorgang so viel Eisen auf die
Probe gelangt ist, dass der Anteil der dabei oxidiert wurde im Vergleich zum auf-
gedampften Eisen verschwindet gering ist. Um dies zu bestidtigen oder zu wi-
derlegen miissen weitere Messungen mit dhnlich dicken Schichten durchgefiihrt
werden.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden epitaktische Eisenschichten, die mit Molecular
Beam Epitaxy auf MgO(001) aufgedampft wurden, mittels Rontgenphotoelektro-
nenspektroskopie untersucht. Schichten unterschiedlicher Dicke wurden bei kon-
stanter Verdampferleistung in mehreren Schritten hergestellt, um das Wachstum
der Eisenschichten zu untersuchen. Die Spektren der Fe 3p-Peaks und Fe 3s-Peaks
wurden quantitativ und die Spektren der Fe 2p-Peaks qualitativ ausgewertet. Es
stellte sich hierbei heraus, dass immer ein Anteil Fe?* in der chemischen Zu-
sammensetzung der Probe vorhanden ist. Aufgrund der Abwesenheit eines Fe3*-
Anteils in der stochiometrischen Zusammensetzung, ldsst sich der Fe?*-Anteil
durch die Anwesenheit von FeO (Wiistit) in der Probe erklidren. Bei sehr diinnen
Eisenschichten auf MgO(001) lésst sich dies durch eine Zwischenschicht Wiis-
tit, die sich zwischen dem Substrat und dem Eisen bildet, erklidren. Fiir grofe-
re Schichtdicken lédsst sich das Wiistit auf den Sauerstoff des Restgases in der
Vakuumkammer zuriickfithren, durch den das Eisen teilweise oxidiert wird. Des
Weiteren wurden Proben bei unterschiedlichen Temperaturen hergestellt. Hierbei
zeichnet sich der Trend ab, dass der Mg?"-Anteil mit zunehmender Schichtdicke
mit steigender Temperatur weniger stark sinkt. Der Grund hierfiir liegt darin, dass
das Eisen in Inseln auf MgO(001) aufwéchst. Diese Inseln wachsen bei hohen
Temperaturen, da die auf dem MgO(001) adsorbierten Eisenatome, aufgrund der
hoheren Temperatur, eine hohere mittlere kinetische Energien besitzen, stirker
in die Hohe als dies bei niedrigeren Temperaturen der Fall ist. Hierdurch ist das
Mg?*-Signal in den XPS-Spektren stirker.

Um allerdings verldsslichere Aussagen insbesondere iiber die Temperaturabhén-
gigkeit des Mg?*-Anteil machen zu konnen, miissen weitere Proben bei hoheren
Temperaturen hergestellt und untersucht werden. Es sollten ebenfalls weitere Pro-
ben mit extrem geringen Schichtdicken hergestellt werden um insbesondere die
Region des Fe 3p-Peaks und des Mg 2p-Peaks genauer zu untersuchen, da dort
Effekte auftreten, die bisher nicht verstanden werden konnen.
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A Tabellen mit den Positionen der Fitfunktionen

Schichtd. (Hz) | Eg Mg?" (eV) | Eg Fe’ (eV) | Eg Fe*' (eV)
250 49,15 52,40 54,30
500 49,31 52,50 54,40
750 49,40 52,47 54,40
1000 49,34 52,40 54,40
1250 49,15 52,20 54,40
1500 49,30 52,25 54,50
1750 49,35 52,30 54,50

Tabelle A.1: Positionen der Funktionen des Fe 3p Peaks der Probe Fe-
MgO1750Hz(RT) in Abbildung|[6.2]

Schichtd. (Hz) | Eg Mg?* (eV) | Eg Fe’ (eV) | Eg Fe'-Sat. (eV) | Eg Fe?™ (eV)
250 87,90 91,20 - 92,30
500 88,00 91,20 95,00 93,30
750 88,20 91,20 95,10 93,40
1000 88,15 91,20 95,05 93,50
1250 88,10 91,10 95 93,40
1500 88,20 91,00 95,10 93,50
1750 88,25 91,10 95,20 93,50

Tabelle A.2: Positionen der Funktionen des Fe 3s Peaks der Probe Fe-

MgO1750Hz(RT) in Abbildung [6.4]
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Schichtd. (Hz) | Eg Mg*" (eV) | Eg Fe' (eV) | Eg Fe** (eV)
250 49,30 52,70 54,30
500 49,20 52,60 54,30
750 49,20 52,50 54,40
1000 49,30 52,60 54,50
1250 49,20 52,40 54,40
1500 49,35 52,40 54,50
1750 49,30 52,50 54,50

Tabelle A.3: Positionen der Funktionen des Fe 3p Peaks der Probe Fe-
MgO1750Hz(T=473K) in Abbildung

Schichtd. (Hz) | Eg Mg?* (eV) | Eg Fe' (eV) | Eg Fe’-Sat. (eV) | Eg Fe?* (eV)
250 88,10 91,20 95,00 93,45
500 88,10 91,20 95,00 93,60
750 88,10 91,20 95,00 93,60
1000 88,20 91,20 95,00 93,60
1250 88,03 91,20 94,90 93,45
1500 88,10 91,30 95,00 93,50
1750 88,20 91,30 95,00 93,50

Tabelle A.4: Positionen der Funktionen des Fe 3s Peaks der Probe Fe-

MgO1750Hz(T=473K) in Abbildung

Aufdampfv. Nr. | Eg Mgt (eV) | Eg Fe' (eV) | Eg Fe** (eV)
1 49,40 52,20 54,40
2 49,40 52,35 54,40
3 49,30 52,30 54,40
4 - 52,33 -

Tabelle A.5: Positionen der Funktionen des Fe 3p Peaks der Probe Fe-
Mg06000Hz(RT) in Abbildung

Aufdampfv. Nr. | Eg Mg?" (eV) | Eg Fe’ (eV) | Eg Fe'-Sat. (eV) | Eg Fe*™ (eV)
1 88,3 90,8 95,1 93,6
2 88,4 90,6 95,3 934
3 88,4 90,75 95,5 93,3
4 - 90,75 95,7 -
Tabelle A.6: Positionen der Funktionen des Fe 3s Peaks der Probe Fe-

Mg06000Hz(RT)in Abbildung
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Schichtd. (Hz) | Eg Mg?* (eV) | Eg Fe® (eV) | Eg Fe’-Sat. (eV) | Eg Fe?' (eV)
50 88,16 - - -
100 88 - - -
150 88,05 - - -
200 88,20 - - -
250 88,00 91,00 95,00 93,20
300 88,00 91,00 95,03 93,20
350 88,00 91,00 95,00 93,40
400 88,00 91,00 95,00 93,45
450 88,10 91,10 95,00 93,50
500 88,20 91,20 95,00 93,70

Tabelle A.7: Positionen der Funktionen des Fe 3s Peaks der Probe Fe-
Mg0500Hz(RT) in Abbildung
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