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Mit Elektronen-Interferenzen in Durchstrahlung wurden dünne Schichten aus der Kathoden-
zerstäubung von Nickel in Stickstoff und Argon untersucht. An Hand der Beugungsbilder konnten 
die Schichten aus der Zerstäubung von Nickel in Stickstoff dem von T E R A O und BERGHEZAN 35 gefun-
denen Nickelnitrid zugeordnet werden. Die scheinbar hexagonale Modifikation des Nickels aus der 
Kathodenzerstäubung ist ein Nitrid des Nickels. Beim Stäuben in spektralreinem Argon wächst 
Nickel stets in seinem normalen kubisch flächenzentrierten Gitter auf. — Die bei niedrigem Druck 
hergestellten Nickelschichten waren ohne nachträgliche Temperung ferromagnetisch. Die Schichten 
zeigten eine ausgeprägte einachsige magnetische Anisotropie mit der leichten Achse senkrecht zur 
Richtung des Feldes bei der Herstellung. — Mit einer Mu-Metall-Kathode konnten Schichten her-
gestellt werden, die — je nach dem Druck bei der Herstellung — magnetisch isotrop waren, Ms-indu-
zierte oder Einfallswinkel-Anisotropie hatten. 

Treffen Ionen mit ausreichender Energie auf einen 
Festkörper, so werden an der Oberfläche Elektronen 
und Atome aus dem Gitter befreit. Insbesondere 
wird die Kathode einer Glimmentladung durch 
Ionenbeschuß abgetragen. Man nennt diese Erschei-
nung Kathodenzerstäubung; sie wurde zuerst vor 
rund hundert Jahren von G R O V E 1 und P L Ü C K E R 2 

bei Gasentladungs-Versuchen beobachtet. 
Das von der Kathode losgeschlagene Material dif-

fundiert durch den Gasraum und schlägt sich auf 
der Anode, den Gefäßwänden und der Kathode nie-
der. Bereits P L Ü C K E R hatte in der Kathodenzerstäu-
bung eine Möglichkeit zur Herstellung dünner Schich-
ten gesehen. Mit dem wachsenden Interesse an den 
physikalischen Eigenschaften dünner Schichten wurde 
die Kathodenzerstäubung wegen ihrer einfachen 
Handhabung sehr beliebt. Erst nachdem P O H L und 
P R I N G S H E I M 3 die Hochvakuum-Aufdampftechnik ein-
geführt hatten, hat die Kathodenzerstäubung in der 
Physik dünner Schichten immer mehr an Bedeutung 
verloren. 

Vergleicht man die Verfahren zur Herstellung 
dünner Schichten — Kathodenzerstäubung, Elektro-
lyse, Aufdampfen im Hochvakuum — im Hinblick 
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auf einen ungestörten Schichtaufbau, so schneidet 
die Kathodenzerstäubung auf den ersten Blick 
schlecht ab. In dem bei der klassischen Kathoden-
zerstäubung üblichen Druckbereich — 0,1 Torr bis 
einige Torr — ist die freie Weglänge der von der 
Kathode losgeschlagenen Teilchen klein gegen die 
Gefäßdimensionen. Durch Zusammenstöße mit den 
Gasatomen aus der Bahn gelenkt, fliegt der größte 
Teil des zerstäubten Materials zur Kathode zurück. 
V O N H I P P E L 4 hat den Anteil der zurückdiffundieren-
den Atome bei ebenen Elektroden zu 90% berech-
net. Experimentell wurde die Rückdiffusion von 
F I S C H E R 5 sichtbar gemacht. 

Die Rückdiffusion ist sehr unerwünscht: Atome, 
die zur Kathode zurückkehren, bilden dort einen 
Niederschlag, der erneut abgetragen wird. Es dauert 
lange, bis ein Atom zum Auffänger gelangt. Die 
Schichten wachsen sehr langsam gegen die Gasatmo-
sphäre; es läßt sich nicht vermeiden, daß Gasatome 
in die Schicht eingebaut werden. 

Trotzdem diente in einigen neueren Arbeiten die 
Kathodenzerstäubung wieder als Verfahren zur Her-
stellung dünner Schichten 6~1 2 . Es hat sich nämlich 
gezeigt, daß die Schichten aus der Kathodenzerstäu-
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bung durchaus mit Aufdampfschichten vergleichbar 
sind. In mancher Hinsicht bietet die Kathodenzer-
stäubung gegenüber dem Aufdampfen sogar Vor-
teile, auf die besonders GAWEHN 11 hingewiesen hat. 

In der vorliegenden Arbeit wird über dünne 
Nickelschichten aus der Kathodenzerstäubung im 
Magnetfeld berichtet. Die Apparatur zur Herstellung 
der Schichten war im Prinzip der von PENNING und 
MOUBIS 13 angegebenen Versuchsanordnung nachge-
bildet. 

Durch ein Magnetfeld — senkrecht zum elektri-
schen Feld — kann der Druck, bei dem eine Glimm-
entladung mit zur Kathodenzerstäubung ausreichen-
der Ionenstromdichte stabil brennt, erniedrigt wer-
den. Der Einfluß eines Magnetfeldes auf die Glimm-
entladung ist zuerst von KOSSEL 14 beschrieben wor-
den. Später haben PENNING 15 und H A E F E R 16 die 
Zündung und die Strom-Spannungs-Charakteristik 
von Gasentladungen im Magnetfeld untersucht. — 
Bei niedrigem Druck im Entladungsraum ist die 
freie Weglänge der Schichtbausteine groß gegen den 
Abstand Kathode — Auffänger; die Rückdiffusion 
spielt keine Rolle mehr. 

I. Herstellung der Schichten 

1. Apparatur 

Die Apparatur zur Herstellung der Schichten ist in 
Abb. 1 schematisch dargestellt: Über ein Verteilerstück 
ist das Entladungsrohr (Abb. 2) an den Rezipienten 
einer technischen Vakuumapparatur angeflanscht. In 
dem wassergekühlten Entladungsrohr (Pyrex-Glas) 
steckt auf einem eingeschmolzenen Wolframdraht (1,5 
mm 0 ) ein Nickelstab (5 mm 0 , 15 cm lang) als 
Kathode. Die Wolfram-Durchführung kann von außen 
über Kupferlitzen mit flüssiger Luft gekühlt werden. 
Der Glas-Metall-Übergang wird durch einen Rund-
schnurring mit Überwurfmutter gedichtet. Über der 
Pumpe (L e y b o 1 d - Quecksilber-Dampfstrahlpumpe 
HG 45) und in der Glocke sind Kühlfallen für flüssige 
Luft angebracht. Während des Evakuierens wurde das 
Entladungsrohr in einem Röhrenofen zwei Stunden bei 
450 °C ausgeheizt. Nach dreistündiger Pumpzeit war 
das Vakuum besser als 1 • 10~6 Torr (gemessen mit dem 
Ionisationsmanometer in der Glocke, Abb. 1). Um einen 
Anhaltspunkt für den Druck im Entladungsrohr zu ha-
ben, war an das Verteilerstück eine geeichte Wärme-
leitungsmanometer-Sonde angeschlossen. Als Span-
nungsquelle stand ein Gleichspannungs-Netzgerät (Ein-
weg-Gleichrichtung) für 2 kV (150 mA) zur Verfügung. 
Über das Entladungsrohr konnte eine Spule geschoben 
werden (Abb. 1). Die Spule wurde so aufgestellt, daß 
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Abb. 1. Apparatur zur Herstellung der 
Schichten; E = Entladungsrohr, Sp = Spule, 
V = Verteilerstück, WL = Wärmeleitungs-
manometer-Sonde, DV=Dosierventil, A = 
Ansatzstück, G = Gasflasche (mit Edelgas-
Verschluß), I = Ionisationsmanometer-
Röhre, K=Kühlfallen, PV=Plattenventil. 

Abb. 2. Entladungsrohr. 
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Spulenmitte und Mitte des Kathodenstabes zusammen-
fielen. Die maximal erreichbare Feldstärke betrug 
2000 Oe. 

Den Einfluß des Magnetfeldes auf den Druck im 
Entladungsraum zeigt Abb. 3. Eine Entladung in 
Argon brannte mit den angegebenen Daten stabil, 
wenn in Abhängigkeit vom Magnetfeld die gemesse-
nen Drucke eingestellt wurden. 

Argon 

U = 1000V 

1 =20 mA 

0 J00 1000 1500 2000 Oe 
Mogretische Feldstärke 

Abb. 3. Druck im Entladungsrohr in Abhängigkeit vom 
Magnetfeld für stabile Entladung. 

2. Kathodenmaterial, Gase 

Die Kathode war ein Stab aus spektralreinem Nickel 
( J o h n s o n , M a t t h e y & Co., Ltd. Katalog Nr. 
J. M. 890). In der mitgeteilten Spektralanalyse 
wurde ein Fremdstoffgehalt in der Größenord-
nung 10 - 6 angegeben. 

In der Regel wurde in spektralreinem Argon 
und Stickstoff der F a r b w e r k e H o e c h s t 
gestäubt. Der Gehalt an Fremdgasen (Sauerstoff, 
Wasserstoff) lag bei 2 -10 - 5 . Gelegentlich wurde 
technisches Argon und selbstgereinigtes Argon 
verwandt. 

Das Gas wurde über ein L e y b o 1 d - Dosier-
ventil eingelassen (Abb. 1). Vorratsgefäß war 
eine Glasflasche mit Edelgas-Verschluß, in der 
sich ein Liter Gas von Atmosphärendruck befand. 
Das Vorratsgefäß war über ein Glas-Ansatzstück 
an das Dosierventil angeflanscht. Vor dem Offnen 
des Edelgas-Verschlusses wurde das Ansatzrohr 
über das offene Dosierventil mehrere Stunden 
evakuiert. Ein Hochfrequenz-Vakuumprüfer zeigte 
dann nur noch grüne Glasfluoreszenz im Ansatz-
rohr. 

3. Schichtdicken-Verteilung im Entladungsrohr 

Die Schichten wurden auf Glasträgern ( l x l cm2, 
0,6 mm dick) und auf elektronenmikroskopischen 

Objektträgerblenden aufgefangen (Abb. 2); die Blenden 
waren mit Kollodium und SiO belegt. Zur Reinigung 
wurden die Glasplättchen 30 Minuten in absolutem 
Äthyl-Alkohol mit Ultraschall behandelt. Vor der Zer-
stäubung wurden die Glasträger und die Blenden mit 
dem Entladungsrohr ausgeheizt (2 Stunden, 450 °C). 

Die Masse der Schichten wurde mit RÖNTGEN-

Fluoreszenz-Analyse bestimmt17. Die geometrische 
Schichtdicke kann nicht angegeben werden, da die 
Dichte der Schichten nicht bekannt ist. Im folgenden 
wird als formale Größe die mit der Dichte des mas-
siven Nickels berechnete Dicke angegeben. 

In Abb. 4 ist die Schichtdicken-Verteilung längs 
des Entladungsrohres bei verschiedenen Magnetfel-
dern dargestellt. Es wurden 14 Glasträger (1 x 1 cm2) 
bestäubt, die in dem zylindrischen Entladungsrohr 
unten nebeneinander lagen (Abb. 4, oben). Bei der 
Zerstäubung ohne Magnetfeld hatten die Schichten 
längs des Rohres praktisch konstante Dicke. In einem 
Magnetfeld von 100 Oe bildete sich ein Maximum 
aus, das sich bei höheren Feldern zum Ende des 
Kathodenstabes verschob. Diese Schichtdicken-Ver-
teilung war gut reproduzierbar. 

Die Zerstäubungsrate und damit die Schichtdicken-
Zunahme war begrenzt durch die schlechte Wärme-
ableitung von der Kathode. Um die Kathode nicht 
zu stark zu erwärmen, wurde bei einer Stromdichte 
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Abb. 4. Sdiichtdicken-Verteilung im Entladungsrohr bei verschie-
denen Magnetfeldern. 
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von höchstens 1 mA/cm2 gearbeitet. Mit einer was-
sergekühlten Kathode ließe sich die Ionen-Strom-
dichte und damit die Zerstäubungsrate beträchtlich 
steigern (vgl. 1 3 ) . 

II. Struktur der Schichten 18 

1. Bisherige Arbeiten 

Nickel kristallisiert in einem kubisch flächenzen-
trierten Gitter mit der Gitterkonstanten a = 3,52 Ä. 
Aufgedampfte Nickelschichten haben stets die Struk-
tur des massiven Materials 19' 20. Dagegen bieten die 
Schichten aus der Kathodenzerstäubung von Nickel 
einige Besonderheiten. 

Neben amorphen Schichten2 1 - 2 4 wurden Schich-
ten mit kubisch flächenzentriertem Gitter gefun-
den 22~27 . Das kubische Gitter war gelegentlich auf-
geweitet, was auf den Einbau von Gasatomen zurück-
geführt wurde 22' 23' 25' 27. Die amorphen Schichten 
und die Schichten mit aufgeweitetem Gitter waren 
nicht ferromagnetisch. Nach einer kurzen Wärme-
behandlung bei 400 °C waren diese Schichten ku-
bisch und verhielten sich ferromagnetisch 21, 23' 25. 

Außerdem wurden scheinbar abnorme Nickel-
modifikationen beobachtet und als tetragonales 23' 27 

oder hexagonales 2 4 ' 2 7 - 3 1 Nickel gedeutet. Diese 
Schichten waren ebenfalls nicht ferromagnetisch. 
Durch Tempern bei 400 °C ließen sie sich in ferro-
magnetisches Nickel mit kubischem Gitter umwan-
deln. 

Die von B Ü S S E M und G R O S S 27 beim Stäuben in 
Stickstoff gefundene tetragonale Modifikation konnte 
bei 200 °C in die hexagonale Modifikation und bei 
400 °C in kubisches Nickel überführt werden. 

Aus Untersuchungen in anderem Zusammenhang 
ist bekannt, daß Nickel mit Stickstoff reagieren und 
Nitride bilden kann. J U Z A und S A C H S Z E 32 haben fein-
teiliges Nickel in strömendem Ammoniak bei etwa 
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400 °C in Nickelnitrid umgewandelt. Pulveraufnah-
men mit RöNTGEN-Strahlen ergaben für dieses Ni-
trid ein hexagonales Gitter dichtester Packung. Ein 
zusätzlicher Reflex ließ auf den geordneten Einbau 
des Stickstoffs schließen. 

T R I L L A T und Mitarbeiter33 konnten die Bildung 
von Nickelnitrid in dünner Schicht beobachten: 
T R I L L A T hatte dünne Nickel-Aufdampfschichten mit 
Luft-Ionen beschossen und mit Elektronen-Inter-
ferenzen in Durchstrahlung die Umwandlung des 
kubischen Gitters der Aufdampfschicht in ein hexa-
gonales Gitter gefunden, das er zunächst für hexa-
gonales Nickel hielt. In einer späteren Arbeit34 kam 
er aber zu der Überzeugung, daß bei der Struktur-
Änderung unter dem Ionen-Beschuß ein Nitrid des 
Nickels entstanden war, denn er erhielt das gleiche 
hexagonale Gitter beim Tempern der Nickel-Auf-
dampfschichten in strömendem Ammoniak. 

Die Umwandlung von kubischem Nickel in Nickel-
nitrid durch Tempern in Ammoniak wurde von 
T E R A O und B E R G H E Z A N 35 näher untersucht. Diese 
Autoren fanden nach einer Aufweitung des Nickel-
gitters den Umschlag in Nickelnitrid. Die zahlreichen 
Ringe der Elektronenbeugungs-Aufnahmen dieser 
Substanz konnten sie mit der Annahme einer Über-
strukturzelle deuten, die 18 Nickelatome und 6 Stick-
stoffatome enthält, also durch die Formel Ni3N 
wiedergegeben werden kann. Die Nickelatome bil-
den ein primäres Gitter hexagonal dichtester Pak-
kung; die Stickstoffatome sitzen auf Zwischengitter-
plätzen. Die primäre Zelle hat die Abmessungen 

a = 2,66 Ä, c = 4,30 Ä, c / a = 1,62; 

in der Überstrukturzelle ist 

«ü = V3 a = 4,60 Ä, c o = c = 4 ,30Ä . 

J U Z A und S A C H S Z E 32 hatten nur eine Überstruktur-
linie im RöNTGEN-Beugungsbild des Nickelnitrids ge-
funden. Das Elektronenbeugungsbild einer dünnen 
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Nickelnitrid-Schicht, wie es beim Tempern von Nickel-
Aufdampfschichten in Ammoniak entsteht, zeigt da-
gegen viele z. Tl. starke Überstrukturlinien. 

In einer weiteren Arbeit36 hat T E R A O eine tetra-
gonale Nickelnitrid-Modifikation beschrieben, die 
ebenfalls beim Tempern von Nickel-Aufdampfschich-
ten in Ammoniak entstanden war. 

Die Bildung von Nickelnitrid beim Tempern von 
Nickel-Schichten in Ammoniak legt die Vermutung 
nahe, daß es sich bei den abnormen Nickelmodifika-
tionen aus der Kathodenzerstäubung um Nitride des 
Nickels handelt. Scheinbar tretragonales oder hexa-
gonales Nickel wurde zwar auch beim Stäuben in 
Wasserstoff 24' 27• 28' 30 oder Edelgasen 29 gefunden, 
aber es ist möglich, daß bei diesen Untersuchungen 
die Gase nicht rein genug waren. Vielleicht war auch 
— bei dem damaligen Stand der Vakuumtechnik — 
Stickstoff aus dem Restgas bei der Entstehung der 
abnormen Nickelmodifikationen im Spiel. 

Um diese Frage zu untersuchen, wurde in der ge-
schilderten Anordnung Nickel zerstäubt in spektral-
reinem Stickstoff, in technischem Argon, das geringe 
Mengen Stickstoff enthielt, und in gereinigtem oder 
spektralreinem Argon. Die Schichten wurden mit 
Elektronen-Interferenzen in Durchstrahlung unter-
sucht. Die Ergebnisse sind in den folgenden Ab-
schnitten zusammengestellt. 

2. Nickel, zerstäubt in spektralreinem Stickstoß 

In Abb. 5 ist die Photometerkurve der Elektronen-
beugungs-Aufnahme einer 160 Ä dicken Schicht wie-
dergegeben. Nach der Herstellung war die Schicht 
im Entladungsrohr bei l ' l O - 6 Torr zwei Stunden 
bei etwa 180 °C getempert worden. 

Die starken Linien lassen sich hexagonal indizie-
ren (Abb. 5, oben). Neben den starken Reflexen tre-
ten aber weitere Linien auf, die nicht in diese hexa-
gonale Indizierung passen. Diese Linien können den 
Überstrukturlinien zugeordnet werden, die T E R A O 

und B E R G H E Z A N 3 5 an Nickelnitrid gefunden haben. 
In Abb. 5 sind unten die an Nickelnitrid beobachte-
ten Linien schematisch dargestellt: die langen Striche 
entsprechen den starken Reflexen der primären Zelle, 
die kurzen Striche den Überstrukturlinien des Nickel-
nitrids. 

Die Überstrukturlinien im Beugungsbild der 
Schichten aus der Kathodenzerstäubung sind im Ver-
gleich zu den Reflexen der primären Zelle sehr 
schwach und sitzen zudem meistens auf den Flanken 
starker Reflexe. Darin ist der Grund zu sehen, war-
um die Überstrukturlinien auf den bisherigen Beu-
gungsbildern von Nickelnitrid-Schichten aus der 
Kathodenzerstäubung übersehen wurden. 

„Ni".hex. indiziert 

Abb. 5. Photometerkurve der Elektronenbeugungs-Aufnahme 
einer Schicht aus der Kathodenzerstäubung von Nickel in 

Stickstoff (Erläuterung im Text). 

Von den Schichten wurden im S i e m e n s - Elmi 
skop I Doppelblenden-Aufnahmen37 '38 mit Thal 
liumchlorid39 als Eichsubstanz gemacht. Die Auf 
nahmen wurden mit einem Z e i s s - Komparator aus 
gemessen. In Tab. 1 sind als Mittelwert aus Auf 
nahmen von 5 verschiedenen Schichten die Netz 
ebenenabstände eingetragen (Spalte 3 ) . Es konnten 
14 Linien gemessen werden. Der mittlere Fehler lag 
bei den starken Linien bei 1 • 10~3, bei den Über-
strukturlinien bei 8 - 1 0 " 3 . In den Spalten 4 und 5 
sind die von T E R A O und BERGHEZAN 35 an Nickel-
nitrid-Schichten gemessenen und berechneten Netz-
ebenenabstände eingetragen. Vier Reflexe (Nr. 1, 2, 
6, 8) der Schichten aus der Kathodenzerstäubung 
können eindeutig Überstrukturlinien des Nickel-
nitrids zugeordnet werden. Diese Übereinstimmung 

36 N. T E R A O , J. Phys. Soc., Japan 15, 227 [I960]. 
3 7 R . R I E D M I L L E R , Z . Phys. 1 0 2 , 4 0 8 [ 1 9 3 6 ] . 

38 H. K Ö N I G , Naturwiss. 33, 3 4 3 [ 1 9 4 6 ] . 
3 9 K . M E Y E R H O F F , Z . Naturforschg. 1 2 a, 2 3 [ 1 9 5 7 ] ; Acta 

Cryst. 1 2 , 3 3 0 [ 1 9 5 9 ] . 



Int. 
gesch. 

dgem 
in A 

N13N35 
Ni3N 

Ind. der 
prim. Zelle 

Nr. Int. 
gesch. 

dgem 
in A Ĉ BER 

in Ä 
dgem 
in Ä hkil 

Ni3N 
Ind. der 

prim. Zelle 

1 2 3 4 5 6 7 8 

1 s 3,992 3,990 3,992 1010 Ü 
2 m 2,944 2,928 2,925 1011 Ü — 

3 st 2,317 2,304 2,310 1120 P 100 
4 st 2,156 2,152 2,151 0002 P 002 
5 st 2,040 2,032 2,031 1121 P 101 
6 SS 1,816 1,808 1,810 2021 Ü — 

7 st 1,577 1,573 1,572 1122 p 102 
8 sss 1,428 1,423 1,423 2131 ü 
9 st 1,336 1,328 1,329 3030 p 1 Kl 

10 st 1,221 1,218 1,216 1123 p 103 
11 sss 1,157 1,152 1,152 2240 p 200 
12 m 1,136 1,132 1,131 3032 p 112 
13 m 1,117 1,113 1,112 2241 p 201 
14 sss 1,078 1,071 1,073 0004 p 004 

Tab. 1. Netzebenenabstände von Nickelnitrid; P = Reflexe der primären Zelle, U = Überstrukturlinien. 

läßt den Schluß zu, daß es sich bei den Schichten aus 
der Kathodenzerstäubung von Nickel in Stickstoff 
um Nickelnitrid handelt. — Spalte 8 enthält die 
hexagonale Indizierung der primären Zelle. 

Die stärkste Überstrukturlinie (Pfeil in Abb. 5, 
Linie Nr. 2 in Tab. 1) entspricht der schon von 
J U Z A und SACHSZE 32 im RöNTGEN-Beugungsbild von 
Nickelnitrid gefundenen Überstrukturlinie. 

3. Nickel, zerstäubt in technischem Argon 

Das Auftreten der scheinbar hexagonalen Nickel-
modifikation bei der Kathodenzerstäubung ist an 
das Vorhandensein von Stickstoff gebunden. Das 
ergaben die nächsten Versuche: Es wurde Nickel 
zerstäubt in technischem Argon mit einer Reinheit 
von 99,98%. Die Verunreinigung war im wesent-
lichen Stickstoff. 

Wieder zeigte das Elektronen-Beugungsbild die 
hexagonale Struktur des Nickelnitrids (Abb. 6 ) . Al-
lerdings war die Stickstoff-Konzentration so gering, 
daß praktisch keine Überstrukturlinien zu sehen 
sind. Nur die starke Überstrukturlinie (Nr. 2 in 
Tab. 1) ist zu erkennen (Pfeil in Abb. 6 ) . In Abb. 6 
ist die Indizierung nach der primären Zelle hexa-
gonal dichtester Packung der Nickelatome angegeben 
(vgl. Spalte 8 in Tab. 1). Sieht man von dem nicht 
indizierten schwachen Reflex ab, so könnte man die 
Schichten aus der Kathodenzerstäubung von Nickel 

in technischem Argon für hexagonales Nickel halten. 
Schichten mit dem Beugungsbild der Abb. 6 ent-
stehen aber nur, wenn bei der Herstellung Stickstoff 
vorhanden ist. Beim Stäuben in gereinigtem Argon 
erhält man immer Nickelschichten mit kubisch flä-
chenzentriertem Gitter. 

Abb. 6. Photometerkurve der Elektronenbeugungs-Aufnahme 
einer Schicht aus der Kathodenzerstäubung von Nickel in 

technischem Argon. 

4. Nickel, zerstäubt in gereinigtem oder spektral-
reinem Argon 

Zur Reinigung wurde das technische Argon über 
Calcium-Späne geleitet, die auf 700 c C erhitzt wor-
den waren. Bei dieser Temperatur reagiert das Cal-
cium mit dem Stickstoff des technischen Argons unter 
Bildung von Calciumnitrid. Man erhält sehr reines 
Argon. 

Die Elektronenbeugung an Nickelschichten, die 
in gereinigtem oder spektralreinem Argon herge-



stellt worden waren, lieferte das erwartete Ergebnis: 
die Schichten waren immer kubisch flächenzentriert 
(Abb. 7) . 

Abb. 7. Photometerkurve der Elektronenbeugungs-Aufnahme 
einer Nickelschicht aus der Kathodenzerstäubung von Nickel 

in spektralreinem Argon. 

In der Literatur wird gelegentlich in anderem Zu-
sammenhang über scheinbar hexagonales Nickel be-
richtet. Nach den Erfahrungen bei der Kathoden-
zerstäubung ist anzunehmen, daß auch bei diesen 
Arbeiten Nickelnitrid vorgelegen hat. 

B O N N E L L E und JACQUOT 40 haben aufgedampfte 
Nickelschichten in einer Elektronenbeugungs-Appa-
ratur auf 350 bis 400 °C erwärmt und ein hexa-
gonales Gitter gefunden. Der Restgasdrude wird mit 
3 bis 7 , 1 0 - 5 Torr angegeben. Wahrscheinlich hat 
bei diesem Druck der Stickstoff aus dem Restgas 
zur Bildung von Nickelnitrid geführt. 

T E O D O R E S C U und G L O D E A N U 41 haben ein hexagona-
les Gitter beobachtet an Nickelschichten, die mit 
schnellen Neutronen bestrahlt worden waren. Wäh-
rend der Bestrahlung befanden sich die Schichten 
in einem abgeschlossenen Volumen bei einem Druck 
von 1 0 - 4 Torr Luft. Vermutlich hat unter diesen 
Umständen eine Umwandlung in Nickelnitrid statt-
gefunden. 

Schließlich hat S H I M A O K A 42 das Auftreten von 
hexagonalem Nickel beim Tempern von Nickel-Auf-
dampfschichten in Luft (10~4 Torr) mitgeteilt. Die 
angegebenen Versuchsbedingungen lassen darauf 
schließen, daß hier ebenfalls Nickelnitrid beobachtet 
worden ist. 

III. Magnetisches Verhalten der Schichten 43 

Die magnetischen Eigenschaften dünner Nickel-
schichten aus der Kathodenzerstäubung sind schon 
oft untersucht worden21* 23~25> 30- 31. In der Regel 

4 0 CHR. BONNELLE U. F . JACQUOT, C . R . Acad. Sei., Paris 2 5 2 . 
1448 [1957]. 

4 1 I. TEODORESCU U. A. GLODEANU, Phys. Rev. Lett. 4,231 [I960]. 
4 2 G . SHIMAOKA, J. Phys. Soc., Japan 17, Suppl. B-II, 306 

[1962]. 

waren diese Schichten erst nach einer Temperung 
ferromagnetisch. Das kann verschiedene Ursachen 
gehabt haben: War bei der Herstellung der Schich-
ten Stickstoff vorhanden, so entstand zunächst das 
nicht ferromagnetische Nickelnitrid31. Nach einer 
Wärmebehandlung bei etwa 400 °C wandelte sich 
das Nickelnitrid in ferromagnetisches Nickel mit 
kubischem Gitter um. Aber auch beim Stäuben in 
Wasserstoff oder Edelgasen können nicht ferroma-
gnetische Nickelschichten entstehen, wenn nämlich 
bei hohem Gasdruck gearbeitet wird. Dann bringen 
die Schichtbausteine wenig Energie mit. Ordnungs-
vorgänge können nur in beschränkten Umfang statt-
finden: es kommt nicht zur Ausbildung ferromagne-
tischer Elementarbereiche. Zum Auftreten des Ferro-
magnetismus ist aber ein gewisser Ordnungszustand 
erforderlich, wie K Ö N I G 44 an Eisenschichten gezeigt 
hat. 

Die Nickelschichten, die in der geschilderten An-
ordnung bei niedrigem Druck hergestellt worden 
sind, waren ohne nachträgliche Temperung ferro-
magnetisch. Sie zeigten eine ausgeprägte einachsige 
magnetische Anisotropie. 

1. Koerzitivkrajt und Anisotropiefeidstärke 

Die Magnetisierungskurven der Schichten wurden 
mit Hilfe des FARADAY-Effektes nach der von REI-
MER 43 angegebenen Methode aufgenommen. Die 
Schichten konnten — in Erweiterung der R E I M E R -

schen Anordnung — um eine Achse senkrecht zur 
Schichtebene gedreht werden. Dadurch war es mög-
lich, die Magnetisierungskurven bei beliebigen Rich-
tungen des äußeren Feldes aufzuzeichnen. 

In Abb. 8 sind die Magnetisierungskurven einer 
450 Ä dicken Nickelschicht wiedergegeben. In leich-
ter Richtung hatte die Schicht eine Rechteckschleife 
mit einer Koerzitivkraft von 94 Oe (a) ; in harter 
Richtung war die Magnetisierungsschleife leicht ge-
öffnet (b ) . Zur Bestimmung der Anisotropiefeld-
stärke wurde die Magnetisierungskurve in harter 
Richtung bei kleiner Aussteuerung aufgenommen 
(c ) . Die Anisotropiefeldstärke dieser Schicht betrug 
300 Oe. 

Die Koerzitivkräfte der Nickelschichten im Schicht-
dickenbereich von 150 bis 500 Ä lagen bei 60 Oe. 

43 Vorgetragen auf der Vortragstagung der Arbeitsgemein-
schaft Ferromagnetismus, Sept. 1961, Marburg (vgl. 12). 

4 4 H . KÖNIG, Naturwiss. 3 3 , 71 [1946] ; Optik 3 , 101 [1948]. 
45 L. REIMER, Z. Naturforschg. 11 a, 611 [1956]. 



Abb. 8. Magnetisierungskurven einer Nickelschicht aus der 
Kathodenzerstäubung in Argon; Schichtdicke: 450 Ä ; 

Magnetfeld bei der Herstellung: 250 Oe. 

Sie waren praktisch von der Schichtdicke unabhän-
gig-

2. Ursachen der magnetischen Anisotropie 

In vielen Arbeiten ist über dünne ferromagneti-
sche Schichten mit einer Vorzugsrichtung der Magne-
tisierung berichtet worden. Meistens waren Nickel-
Eisen-Schichten in einem Magnetfeld aufgedampft 
worden 46, 47. Bei diesen Schichten handelte es sich 
um eine Ms-induzierte Anisotropie, die nach N E E L 4 8 

und T A N I G U C H I 49 mit der Ausrichtung von Eisen-
Atompaaren im Nickelgitter erklärt werden konnte. 

Ein weiterer Anisotropie-Beitrag entsteht, wenn 
der Dampfstrahl nicht senkrecht auf die Unterlage 
trifft: Einfallswinkel-Anisotropie 50~52. Der Effekt 
ist um so größer, je größer der Einfallswinkel und 
je tiefer die Träger-Temperatur ist. Durch welche 
Struktur-Einflüsse die Einfallswinkel-Anisotropie er-
zeugt wird, ist noch nicht bekannt. 

Die Frage nach der Ursache der magnetischen 
Anisotropie in den vorliegenden Schichten aus der 
Kathodenzerstäubung ist schwer zu beantworten. 
Zweifellos hängt die Anisotropie mit dem kristalli-
nen Aufbau der Schichten zusammen. Über die 
Struktur der Schichten können aber nur sehr pau-
schale Angaben gemacht werden: die Untersuchung 
mit Elektronen-Interferenzen in Durchstrahlung lie-
fert keinen Aufschluß über den Feinbau der Kri-
stallite der polykristallinen Schichten; es läßt sich 

46 M. S. BLOIS JR . , J . Appl. Phys. 2 6 , 9 7 5 [ 1 9 5 5 ] . 
47 R. L. CONGER, Phys. Rev. 98, 1752 [1955]. 
48 L. NEEL, J. Phys. Rad. 15, 225 [1954] ; C. R. Acad. Sei., 

Paris 238, 305 [1954] ; J. Appl. Phys. 30, 35 S [1959]. 

die Gitterkonstante bestimmen und allenfalls eine 
Angabe über die Kristallitgröße machen. 

Ein empfindlicheres Kriterium für die „Sauber-
keit" dünner ferromagnetischer Schichten ist ihre 
Sättigungsmagnetisierung. N E U G E B A U E R 19 hat nach-
gewiesen, daß dünne Nickelschichten, die im Höchst-
vakuum aufgedampft und gemessen werden, bis zu 
einer Dicke von wenigen Atomlagen die Sättigungs-
magnetisierung des massiven Materials haben. Die 
Sättigungsmagnetisierung der Nickelschichten aus 
der Kathodenzerstäubung erreichte aber selbst bei 
dickeren Schichten noch nicht den Wert des massiven 
Materials. Obwohl in den Beugungsbildern dieser 
Schichten keine Fremdringe auftraten, kann der 
Einbau von Fremdatomen (Sauerstoff) nicht ausge-
schlossen werden. Diese Fremdatome beeinträchtigen 
nicht nur die Sättigungsmagnetisierung, sie üben 
auch einen unkontrollierbaren Einfluß auf die An-
isotropie der Schichten aus. — Trotzdem wurde ver-
sucht, einige Anhaltspunkte für die Gründe des an-
isotropen Verhaltens der Schichten aus der Katho-
denzerstäubung zu gewinnen. 

Die Vermutung, daß die Geometrie der Entladung 
einen Einfluß auf die Anisotropie hat, lag nahe. Es 
wurden deshalb zwei Experimente mit verschiedener 
Entladungsgeometrie durchgeführt. Abb. 9 zeigt die 
Anordnungen: Die Anode, ein Aluminiumrohr von 
30 mm Innen-Durchmesser, befand sich beim ersten 
Versuch (linkes Teilbild) am Ende des Entladungs-
rohres. Das Glasplättchen zum Auffangen der Schicht 
lag im Entladungsrohr unter der Kathode. Im zwei-
ten Versuch (rechtes Teilbild) war die Anode über 
die Kathode geschoben. Der Schichtträger lag im 
Anodenrohr. Die Schichten unterschieden sich nicht 
im Hinblick auf die Anisotropie: in beiden Fällen 
lag die leichte Richtung senkrecht zum äußeren Feld. 
— In der rechten Anordnung war der Schichtdicken-
zuwachs um den Faktor 3 größer: die elektrischen 
und magnetischen Feldlinien standen senkrecht auf-
einander, die Wirkung des Magnetfeldes auf das 
Ionisierungsvermögen der Elektronen war größer 
als in der linken Anordnung. 

Weiterhin wurden Nickelschichten bei verschiede-
nen Magnetfeldern — und damit verschiedenen 
Drucken im Entladungsrohr — hergestellt. Ohne 

49 S. TANIGUCHI, Sei. Rep. Res. Inst. Tohöku Univ., Ser. A 7 , 

269 [1955]. 
50 D. O . SMITH, J . Appl. Phys. 3 0 , 264 S [1959]. 
51 T. G. K N O R R U . R.W. HOFFMAN, Phys. Rev. 1 1 3 , 1039 [1959]. 
5 2 E . FELDTKELLER, Z . angew. Phys. 1 3 , 7 4 [ 1 9 6 1 ] . 
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Abb. 9. Zum Einfluß der Entladungs-
geometrie auf die magnetische An-

isotropie der Schichten; 
Z=Schichtdickenzuwachs. 

Z =300 A/min Z -500 Ä/min 

Magnetfeld bei der Herstellung ( p = 1 ,6 -10 - 1 Torr) 
waren die Schichten nicht ferromagnetisch. Der 
Ferromagnetismus setzte ein, wenn ein Feld von 
200 Oe angelegt wurde. Dann waren die Schichten 
anisotrop mit der leichten Achse senkrecht zur Rich-
tung des äußeren Feldes. Es ist nicht gelungen, iso-
trope Schichten und Schichten mit der leichten Rich-
tung parallel zum äußeren Feld herzustellen. 

Nach einer Wärmebehandlung (40 Minuten bei 
450 °C) waren die Nickelschichten magnetisch iso-
trop. Die Koerzitivkraft einer 425 Ä dicken Nickel-
schicht fiel dabei von 47 auf 43 Oe. 

3. Nickel-Eisen-Schichten 

In der gleichen Apparatur wurden auch einige 
Nickel-Eisen-Schichten hergestellt. Zu diesem Zweck 
war die Kathode mit Mu-Metall-Streifen umwickelt 
worden. In Abb. 10 sind die Magnetisierungskurven 
dieser Schichten zusammengestellt. Die zweite Spalte 
(B) enthält die Hysterese-Schleifen bei Ummagneti-
sierung in der Richtung, in der das Feld bei der 
Herstellung gelegen hatte. Die Magnetisierungskur-
ven in der dazu senkrechten Richtung zeigt die dritte 
Spalte (A) . 

A • 

Abb. 10. Magnetisierungskurven dün-
ner Mu-Metall-Schichten aus der Ka-
thodenzerstäubung in Argon bei ver-

schiedenen Drucken. 
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Ohne äußeres Feld waren die Schichten isotrop 
(a) . Bei einem Feld von 120 Oe wurde eine Aniso-
tropie induziert, deren leichte Richtung in Feld-
richtung lag (b) . Bei höheren Feldern (c bis e) lag 
die leichte Achse senkrecht zum äußeren Feld. 

Dieses Ergebnis läßt folgende Deutung zu: ohne 
Feld — also bei hohem Druck — ist die freie Weg-
länge der von der Kathode losgeschlagenen Teilchen 
klein gegen die Gefäßdimensionen. Die Schichtbau-
steine kommen aus allen Richtungen an, es ist keine 
Richtung bevorzugt: die Schichten werden magnetisch 
isotrop. Bei einem kleinen Magnetfeld in Richtung 
des Kathodenstabes (b) ist der Druck immer noch 
relativ hoch. Jetzt ist aber eine Richtung ausgezeich-
net, nämlich die Richtung des angelegten Feldes. 
Die Schichten werden anisotrop, ihre leichte Richtung 

liegt in Feldrichtung: Ms-induzierte Anisotropie. 
Vergrößert man das angelegte Feld (c bis e) , so 
kommt der Druck im Entladungsrohr in die Größen-
ordnung 10~2 Torr. Die Schichtbausteine erleiden 
nur noch wenige Stöße im Gasraum und kommen 
unter bestimmten Winkeln auf die Glasträger. Es 
resultiert eine Anisotropie mit der leichten Achse 
senkrecht zum äußeren Feld: Einfallswinkel-Aniso-
tropie. 

Herrn Prof. Dr.-Ing. H. K Ö N I G bin ich für Anregun-
gen und die Einführung in diesen Problemkreis zu Dank 
verpflichtet. Herrn Prof. Dr.-Ing. E. M E N Z E L danke ich 
für sein förderndes Interesse an der Arbeit. — Weiter-
hin gilt mein Dank der Deutschen Forschungsgemein-
schaft. Sie hat als Leihgabe ein Siemens Elmiskop I zur 
Verfügung gestellt, an dem ich die Strukturuntersuchun-
gen durchführen konnte. 

Ein doppelfokussierendes Massenspektrometer mit inhomogenem 
Magnetfeld und Toroidkondensator 

V o n H . W . W A C H S M U T H * u n d H . E W A L D 

Aus dem Physikalischen Institut der Technischen Hochschule München 
( Z . Natur forschg . 18 a, 3 8 9 — 3 9 7 [ 1 9 6 3 ] ; e i n g e g a n g e n a m 19 . N o v e m b e r 1962) 

Prinzip, Konstruktion und erste Erprobung eines aus einem magnetischen Sektorfeld zwischen 
konischen Polschuhen (re=0,889) und einem Toroidkondensator ( l + c = 2 , 7 5 ; x = 0,5) bestehenden 
Massenspektrometers werden beschrieben. 

Aufnahmeserien zeigen die Abhängigkeit der Abbildungseigenschaften des Spektrometers von 
der Erdung der Ablenkspannung. Die Erfüllung der Doppelfokussierungsbedingung konnte nach-
gewiesen werden. Bei einem Objektspalt von 0,14 mm Weite wurde das theoretische Auflösungs-
vermögen von 10 000, bei 0,014 mm Spaltweite bereits bei den beschriebenen Voruntersuchungen 
ein Auflösungsvermögen von ca. 50 000 gefunden. 

Magnetische Ablenkfelder, in denen das Feld mit 
zunehmendem Radius abnimmt, entsprechend der 
Formel 

ß = ß 0 ( r / a m ) " B , 0 < r e < l (1) 

(B 0 = Feldstärke am Ort der Mittelbahn mit Ab-
lenkradius am , n = Feldindex), haben eine höhere 
Massendispersion als homogene Felder gleicher 
Größe 1 : Die Masse M0 + AM (M0 - AM) durchläuft 
das Feld in im Vergleich zum homogenen Feld 
schwächeren (stärkeren) Bereichen und wird daher 
weniger (mehr) abgelenkt als im homogenen. Bei 

* Auszug aus der Dissertation ( 1 9 6 2 ) ; gegenwärtige Adresse: 
CERN, Genf 23, Schweiz. 
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symmetrischer Anordnung (Dingweite = Bildweite) 
ist die Dispersion für zwei um 1% verschiedene 
Massen 

Dm = 10~2 a m ( l — re)mm, (2) 

also (1 — re) _ 1-mal so groß wie im homogenen Feld. 
Die einfachste Art, Magnetfelder nach Gl. (1) zu 

erzeugen, ist, konische Polschuhe zu verwenden, 
zwischen denen der Luftspalt mit wachsendem Ra-
dius linear wächst. Die Theorie des Strahlengangs 
(s. Abb. 1) und der Abbildungseigenschaften dieser 
Felder sind in 2 - 7 dargestellt. 

4 H . W A C H S M U T H , A . J . H . BOERBOOM U . H . A . T A S M A N , Z . N a -
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