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Kapitel 1

Einleitung

Der hochstempfindlichen Messung von Magnetfeldern oder magnetischem
Flu3 mit Hilfe von Magnetfeldsensoren kommt in vielen Bereichen der For-
schung und Entwicklung, aber auch beim Einsatz von moderner Technologie
wachsende Bedeutung zu. Als Beispiel hierfiir sei die zerstérungsfreie Mate-
rialuntersuchung genannt, auf die bei der Herstellung und Wartung von me-
chanisch stark belasteten Werkstiicken nicht verzichtet werden kann. Wei-
tere bedeutende und fiir die Zukunft vielversprechende Anwendungen von
Magnetfeldsensoren finden sich in der Medizin: Die im menschlichen Gehirn
und Herzen flielenden Strome erzeugen Magnetfelder in der Groflenord-
nung von wenigen Femtotesla bis hin zu einigen zehn Nanotesla. Durch die
Verwendung einer Anordnung von supraleitenden Quanteninterferometern
(Superconducting Quantum Interference Devices: SQUIDs) als hochstemp-
findlichen Magnetometern lassen sich Verdnderungen dieser Magnetfelder
detektieren und bestimmten Korperregionen zuordnen, ohne dafl der Pa-
tient durch die Untersuchung belastet wiirde. So kénnen zum Beispiel bei
fokaler Epilepsie, bei der Anfille durch eng begrenzte elektrische Entladun-
gen im Gehirn ausgelost werden, die Quellen der Entladungen lokalisiert
werden. Mit Hilfe des so gewonnenen Magnetoenzephalogramms kénnen
entsprechende Bereiche gezielt therapiert werden [CLARKE, 1994].

Fiir eine Vielzahl von SQUID-Anwendungen wie der Magnetotellurik
und dem Biomagnetismus ist deren Einsatz bei niedrigen Meflfrequenzen
fm < 10 Hz von besonderem Interesse. So verhilt sich bei der Verwendung
von SQUIDs zur Exploration von Bodenschéitzen die maximale Tiefe ¢,,,
bis zu der ein Lager entdeckt werden kann wie tae ~ 1/+/fm. Je geringer
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die Mefifrequenz f,,, bei der SQUIDs betrieben werden kénnen, desto grofier
die erreichbare Mefitiefe. Gerade im niedrigem Frequenzbereich liegt neben
der enormen Magnetfeldempfindlichkeit von heute 1 fT/Hz'/2, die mit He-
lium gekiihlten SQUIDs aus tieftemperatursupraleitenden Diinnschichten
erreicht werden, die grofle Starke von SQUIDs.

Die Forderung nach SQUIDs, die auch ohne aufwendige kryotechnische
Ausriistung fiir den Helium-Temperaturbereich von circa 4 K eingesetzt
werden konnen und enorme Fortschritte bei der Diinnschichtpréaparation
legen es nahe, SQUIDs aus hochtemperatur-supraleitenden (HTSL) Mate-
rialien zu entwickeln. Fliissiger Stickstoff, der als Kiihlmittel mit 20-fach
hoherer Verdampfungswirme als Helium und daher langen Standzeiten ko-
stengiinstig zur Verfiigung steht, und die weit entwickelte Kiihlertechnologie
riicken die Kryotechnik als Problem bei der Anwendung von HTSL-SQUIDs
weitgehend in den Hintergrund.

Direct Current SQUIDs (dc SQUIDs) bestehen aus einer supraleitenden
Schleife, die durch zwei parallel geschaltete Josephson-Tunnelkontakte un-
terbrochen wird. Die Magnetfeldempfindlichkeit von SQUIDs ist im wesent-
lichen durch das intrinsische Rauschen der Bauelemente begrenzt. Durch
optimale Wahl der SQUID- und Kontaktparameter kann das thermische fre-
quenzunabhéngige Rauschen von SQUIDs minimiert werden. Wahrend fiir
das weifle Rauschen bei HTSL-SQUIDs aus YBasCu3zO7_s (YBCO) inzwi-
schen ein sehr niedriges Niveau von wenigen pu®o/Hz'/? (&g ~ 2x 107 Vs
wird als magnetisches Flufiquant bezeichnet) erreicht wird, bereitet Rau-
schen mit typischerweise 1/f-artiger Frequenzabhéngigkeit unterhalb ei-
ner Eckfrequenz von 1-1000 Hz fiir Anwendungen bei niedrigen Frequen-
zen enorme Schwierigkeiten. Dieses sogenannte 1/ f-Flufirauschen, hervor-
gerufen durch thermisch aktivierte FluBbewegungen in der supraleitenden
Ringstruktur, spielt wegen der groflen thermischen Energie bei 77 K eine
grofle Rolle. Hoch-T.-Materialien bestehen zudem aus komplexen Verbin-
dungen und weisen daher eine reichhaltige Defektstruktur auf. Punktde-
fekte, Schraubenversetzungen, kolumnare Defekte, unbesetzte Sauerstoff-
gitterplitze, aber auch Einschliisse, Korn- oder Zwillingsgrenzen kénnen in
YBCO-Diinnfilmstrukturen eines SQUIDs als Pinningzentren wirken, aber
auch Bereiche darstellen, in denen die Beweglichkeit von Fluf3schlduchen
lokal erhoht ist. Letzteres kann zu gesteigertem Flufirauschen fiihren. Der
Einsatz von HTSL-SQUIDs in magnetisch unabgeschirmter Umgebung wird
dadurch erheblich erschwert.

Vielfdltige Anstrengungen wurden unternommen, um niederfrequen-
tem 1/ f-FluBrauschen entgegen zu wirken: Kiinstliche Pinningzentren und



schmale Filmstege sind fiir diese Bemiihungen Beispiele.

Trotzdem manche Aspekte des niederfrequenten 1/ f-Rauschens verstan-
den sind, herrscht weitgehend Unklarheit {iber die zugrundeliegenden mi-
kroskopischen Zusammenhénge. Auch die Suche nach optimalen dec SQUID-
Probendesigns ist bei weitem nicht abgeschlossen. In diesem Zusammenhang
ergeben sich unter anderem folgende Fragestellungen:

Welchen Einflufl hat die Mikrostruktur der Diinnfilme auf den Verlauf
des Pinningpotentials und damit auf das Vortex-Pinningverhalten?

Wie stark sind die Pinningkréafte und -Energien, und von welchen Fak-
toren hingen diese ab?

Welche Bedeutung haben bestimmte Filmdefekte fiir die Pinningei-
genschaften?

Wie wechselwirken Fluflschlduche mit kiinstlichen Pinningzentren zum
Beispiel Lochern im Diinnfilm sogenannten Antidots?

Welches dynamische Verhalten zeigen einzelne, gepinnte Fluf3-
schlauche?

Wo dringen Flufllinien bevorzugt in Filme ein?
Welches sind die favorisierten Pinningplétze?

In welchem Mafle koppeln einzelne Fluflschlduche magnetischen Flufl
in die SQUID-Schleife ein (Kopplungsstérke)?

Wie stark tragen bestimmte gepinnte Fluflschlduche zum Gesamtrau-
schen des SQUIDs bei, und wovon héngt dies ab?

L&t sich ein einzelner Hopping-Prozef eines Fluf3schlauchs gezielt an-
regen und damit isoliert untersuchen?

Wie verhalten sich magnetische Fluflschlduche in Korngrenzen, die die
Diinnfilme durchsetzen?

Es zeigt sich, daf} diese Fragen nur mit Hilfe einer Untersuchungsmethode
geklart werden konnen, die neben integralen vor allem lokale Informationen
iiber die Vorgéinge auf mikroskopischer Ebene liefert.

Die Tieftemperatur-Rasterelektronenmikroskopie (TTREM) wird am
Lehrstuhl fiir Experimentalphysik II der Universitdt Tiibingen seit etwa
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zwei Jahrzehnten in vielfdltigster Weise fiir ortsauflosende Untersuchungen
in unterschiedlichen Bereichen der Tieftemperatur-Festkorperphysik erfolg-
reich eingesetzt. Um die mikroskopischen Ursachen des niederfrequenten
1/ f-Flufirauschens untersuchen zu konnen, wurde im Rahmen dieser Ar-
beit eine neue TTREM-Abbildungstechnik entwickelt, die die ortsauflosen-
den Eigenschaften des TTREM mit der hohen Magnetfeldempfindlichkeit
von SQUIDs verbindet und nutzt.

In Kapitel 2 werden die Grundlagen und die Funktionsweise von dc
SQUIDs vorgestellt. Hier wird auch in die Problematik des Rauschens von
HTSL dc SQUIDs eingefiihrt. Moglichkeiten und Aspekte der Optimierung
von dc SQUIDs werden erortert, und die verwendeten Probendesigns er-
kl&rt.

Kapitel 3 zeigt in welcher Weise die verwendeten Proben vorcharakteri-
siert wurden, welche Probenhalter eingesetzt wurden, und wie diese aufge-
baut waren. Die Funktionsweise des TTREMs und einer speziellen SQUID-
Elektronik wird vorgestellt und unterschiedliche Mefimodi beschrieben.

In Kapitel 4 wird gezeigt, wie die TTREM als Verfahren fiir die Ab-
bildung von Vortices in HTSL dc SQUIDs eingesetzt werden kann. Un-
terschiedliche elektronenstrahlinduzierte Signale werden beschrieben und
deren Ursachen diskutiert. Erste Vortexabbildungen werden gezeigt und
qualitativ und quantitativ analysiert. Die Bedeutung der Abbildungen fiir
die Untersuchung von Rauschquellen wird dargelegt, und die Moglichkeit
beschrieben, magnetische Kopplungsstérken einzelner Flufllinien zu bestim-
men. Vortexverteilungen bei unterschiedlichen Einkiihlfeldern werden beob-
achtet und deren zeitliche Stabilitdt analysiert. Erste Untersuchungen iiber
den Zusammenhang zwischen Filmstrukturdefekten und lokalen Pinningei-
genschaften werden vorgestellt. An Proben mit kiinstlichen Pinningzentren
wird die Wechselwirkung von einzelnen und mehreren Vortices mit Anti-
dots untersucht. Abbildungen von Josephson-Vortices in Filmkorngrenzen
werden vorgestellt und das Verhalten der Vortices diskutiert.

Untersuchungen zum dynamischen Verhalten einzelner Vortices werden in
Kapitel 5 prasentiert. Moglichkeiten zur quantitativen Analyse von Rausch-
messungen werden ertrtert und eigene lokale Rauschmessungen ausgewer-
tet. Die Verwendung der Elektronenstrahlsonde zur lokalen Manipulation
einzelner Rauschquellen wird beschrieben und die Bedeutung einzelner Vor-
tices fiir das Rauschverhalten eines SQUIDs beispielhaft aufgezeigt.

In Kapitel 6 werden die erzielten Ergebnisse nochmals kurz zusammen-
gefalt und mogliche Ansétze fiir weiterfithrende Experimente diskutiert.



Kapitel 2

SQUIDs: Supraleitende
Quanteninterferometer

Zwei Josephson-Kontakte, die {iber eine supraleitende Struktur parallel ge-
schaltet sind, bilden ein dc SQUID. Durch die quantenmechanischen Eigen-
schaften von Supraleitern, die sich {iber makroskopischen Lingen erstrecken,
kann in dc SQUIDs die Interferenz zwischen den Phasen der Josephson-
Kontakte genutzt werden, um hochempfindlich Magnetfelder zu detektie-
ren. In diesem Kapitel werden zunéchst die Grundlagen der Supraleitung
kurz zusammengefafit und das Verhalten von magnetischem Flufl in Typ-
II-Supraleitern diskutiert. Nach einer kurzen Einfiihrung des Josephson-
Effekts soll der Aufbau, die Funktionsweise und der Einsatz von dc SQUIDs
als Magnetfeldsensoren erortert werden. Anschlieend wird der Einflul der
unterschiedlichen SQUID-Parameter fiir die Rauscheigenschaften von dc
SQUIDs und deren Bedeutung fiir die SQUID-Optimierung dargestellt.

2.1 Supraleitung: ein makroskopisches Quan-
tenphinomen

Im taglichen Leben begegnen wir dem Phiénomen der Quantenmechanik
meist nur im Zusammenhang mit Lichteffekten, wie zum Beispiel Interfe-
renzmustern, denen der Welle-Teilchen-Dualismus der Photonen zugrunde
liegt. Die Gesetze der Quantenmechanik treten in der Physik zumeist nur
in mikroskopisch kleinen Systemen zu Tage, also bei Objekten, deren Grofle
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etwa der von Atomen entspricht.

In supraleitenden Materialien kénnen sich Elektronen durch unterschied-
liche Paarungsmechanismen wie der Elektron-Phonon-Wechselwirkung zu
sogenannten Cooper-Paaren verbinden. Zwei Elektronen mit entgegenge-
setztem Spin und Impuls bilden zusammen ein Paar mit dem Gesamtspin
Null. In allen Materialien kann die Bewegung von Ladungstrigern durch
die Schrédingergleichung ih@ﬁ(f’, t) = Hy(r,t) beschrieben werden, wobei
(7, t) = |1h(7, 1)) die komplexe Wellenfunktion mit der reelen Phase 6
und H der Hamiltonoperator eines Ladungstrigers ist. 7 ~ 1,054 x 10734 Js
ist das Plancksche Wirkungsquantum. Im stationéren Zustand reduziert sich
wegen |1)| = const. die Schrodingergleichung auf

ho = —E (2.1)

mit der Ladungstrigerenergie E . Cooper-Paare gehorchen der Bose-
Einstein-Statistik und besetzen bei tiefen Temperaturen einen gemeinsamen
Energiegrundzustand E. Im Gegensatz zu Elektronen, die sich als Fermi-
teilchen wegen des Pauliprinzips nie im gleichen Zustand befinden, ist der
zeitliche Verlauf der Phase nach (2.1) fiir alle Cooper-Paare exakt gleich.
Da die Wellenfunktionen der Paare auflerdem sehr stark iiberlappen, sind
die Phasen der einzelnen Paare kohédrent gekoppelt, und es existiert eine
makroskopische Wellenfunktion

U(7,t) = /n(7, )eifD), (2.2)

mit der lokalen Cooper-Paardichte n(7,t) = U* (7, t)U(7,t), die das kohéren-
te Verhalten des gesamten Ensembles von Cooper-Paaren beschreibt. Der
rdumlichen Ausdehnung der Supraleitung selbst sind prinzipiell nur techni-
sche Grenzen gesetzt. Supraleiter sind also makroskopische Quantensyste-
me, deren spezielle Eigenschaften allein im Rahmen der klassische Elektro-
dynamik nicht verstanden werden kénnen. Dies kommt besonders durch die
Bedeutung der Phase 6 fiir die quantenmechanische Observable J_:g, also die
Cooper-Paarstromdichte, zum Ausdruck. Im Gegensatz zu elektronischen
Leitungsprozessen, bei denen sich die zuféllig verteilten, ungekoppelten Pha-
sen der Einzelelektronen ausmitteln und damit ihre Bedeutung fiir das ma-
kroskopische System verlieren, kann Js direkt von der Phase abhingen:
Unter der Voraussetzung einer ausreichend vorhandenen Zahl von Cooper-
Paaren, die durch eine kontinuierliche lokale Cooper-Paardichtefunktion be-
schrieben werden kénnen, 148t sich in Analogie zum quantenmechanischen
Wahrscheinlichkeitsstrom der Flufl von Cooper-Paaren mit der doppelten
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Elektronenmasse 2m. und -Ladung 2e als Funktion der Phase 0 und des
Vektorpotentials A ausdriicken:

S . h = e -
Js(7,t) = 2en(T,t) (Zme Vo(r,t) — meA(r,t)) : (2.3)
Sowohl die Anwesenhgit eines Vektorpotentials ff, beziehungsweise eines
magnetischen Feldes B = V x A, als auch eine von Null verschiedene Pha-
sendifferenz konnen im Supraleiter einen Cooper-Paarstrom Jg(7,t) anwer-
fen.

Neben dem Meifiner-Effekt und dem Verschwinden des elektrischen Wi-
derstands konnen zwei Phéinomene der Supraleitung, welche die Grundlage
fiir das in den folgenden Kapiteln Beschriebene darstellen, nur im Rahmen
der Quantenmechanik verstanden werden:

e Der magnetische Flufl im Supraleiter ist quantisiert.

e Der Josephson-Tunneleffekt.

2.2 Vortices in Typ-II-Supraleitern

Magnetischer Fluf}, der sich in den supraleitenden YBCO-Schichten von
SQUIDs befindet, hat ganz wesentlichen Einflul auf die niederfrequenten
Rauscheigenschaften der Sensoren, dessen Untersuchung ein wichtiger Teil
dieser Arbeit ist. Deshalb soll hier kurz erldutert werden, in welcher Form
Magnetfelder in Typ-II-Supraleiter eindringen kénnen, und wie sie sich darin
verhalten.

Durch Integration von (2.3) iiber einen geschlossenen Pfad P, der die
Flache O definiert, und der Forderung, dafl die Wellenfunktion W(7,¢) an
jeder Stelle im Supraleiter eindeutig definiert sein muf, resultiert folgendes:
Der Wert der Phase 04 am Anfang des Integrationswegs kann sich von dem
am Ende 0 nur um ein ganzzahliges Vielfaches von 27 unterscheiden. Mit
4o Adl = Io BdF und ¢ VOdl = 27n, wobei n € IN , kann durch entspre-
chende Wahl des Integrationswegs in Bereiche des Supraleiters, in denen der
Suprastrom Jg verschwindet, leicht gezeigt werden, dafl im Supraleiter gilt:

/édﬁ:cbzncbo.
0]

Der magnetische Flufl ® im Supraleiter ist demzufolge immer ein ganzzah-

liges Vielfaches des magnetische FluBquants ®; = & ~ 2,07 x 10~'5 Tm?.

2¢
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Abrikosov zeigte im Rahmen der Ginzburg-Landau Theorie [GINZBURG
und LANDAU, 1950], daB sich Typ-1I- von Typ-I-Supraleitern dadurch unter-
scheiden, dafl als Folge der im Vergleich zur Kohérenzlinge & viel grofleren
magnetischen Eindringtiefe A; magnetischer Fluf} in einem Magnetfeld der
unteren Kkritischen Feldstdrke H.; in Form eines hexagonalen Gitters aus
FluBwirbeln, genannt , Vortices“, in den Supraleiter eindringt [ABRIKOSOV,
1957]. Diese Vortices schlieffen genau den magnetischen Flufl eines magneti-
schen Flulquants ®g ein, weshalb im folgenden die Begriffe Vortex und ma-
gnetisches Flulquant dquivalent verwendet werden. Die magnetische Fluf-
dichte im Vortex ist nach der 2. Londonschen Gleichung B=— 4o )\%ﬁ X jg,
mit der Vakuumpermeabilitidt pg, von ringférmigen Abschirmstréomen Js
umgeben, deren kinetische Energie radial in Richtung Vortexschwerpunkt
zunimmt, so dafl im Kern selbst (siehe Abbildung 2.1 bei r = 0) die Cooper-
Paare in Quasiteilchen aufgebrochen sind.

h(r)
n(r)
S S

} } >
Wi M '

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung eines isolierten Vortex im Typ-
II-Supraleiter mit der Cooper-Paardichte n = |¥|?, der magnetischen
Feldstirke h und der Cooper-Paarstromdichte Jg in Abhdngigkeit der Orts-
koordinate r. S und N markieren supraleitende, beziehungsweise normallei-
tende Bereiche.

Das Vortex hat also einen normalleitenden Kern, dessen Durchmesser néhe-
rungsweise der doppelten Kohérenzldnge 2¢ entspricht, wohingegen das Vor-
texmagnetfeld A und die Abschirmstromdichten Jg etwa iiber die Eindring-
tiefe A\, abklingen, die beim Typ-II-Supraleiter YBCO fiir T' = 0 K circa
150 nm -250 nm [JANSMANN et al., 1999, POOLE et al., 1995] betréigt. Die
Kohirenzlinge £, also die charakteristische Abklinglange der Wellenfunkti-
on am Rand eines Supraleiters, variiert zwischen wenigen Nanometern bei
Hochtemperatursupraleiter und einigen hundert Nanometern bei klassi-
schen Supraleitern [POOLE et al., 1995]. Die Anisotropie von & und Ay in
YBCO kann hier vernachlassigt werden, da bei den im Rahmen dieser Ar-
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beit durchgefiihrten Untersuchungen die Magnetfelder immer parallel zur
c-Achse des YBCO-Gitters orientiert waren.

In Feldern unterhalb von H.; befinden sich Typ-II-Supraleiter in der
Meifiner-Phase. Diese ist dadurch gekennzeichnet, dafl die Supraleiter theo-
retisch vortexfrei sind. Dennoch konnten wir in unseren Experimente schon
bei sehr kleinen Einkiihlfludichten By < 1 p'T Vortices in den supraleiten-
den Filmen nachweisen. Dies wird in Kapitel 4 ausfiihrlich diskutiert.

Da die Untersuchungen in dieser Arbeit alle bei Magnetfeldern H < H.;
mit B.1 yco ~ 100 mT durchgefiihrt wurden, soll hier auf die Eigenschaf-
ten von Supraleitern in grofleren Feldern nicht eingegangen werden.

2.3 Das dc SQUID

2.3.1 Der Josephson-Effekt

Der zweite bedeutende, rein quantenmechanische Effekt in Supra-
leitern wurde von Brian Josephson im Jahr 1962 vorhergesagt
[JOSEPHSON, 1962, LIKHAREV, 1986] und nach ihm Josephson-Effekt
genannt: Sind zwei Supraleiter, die durch die Wellenfunktionen
U, (7, t) = | U1 (7, )] (™) beziehungsweise Wy (7, t) = [Wy(7, t)|e02(7)
beschrieben werden, nur durch eine sehr diinne isolierende Schicht von
typischerweise wenigen Nanometern von einander getrennt, so iiberlappen
die Wellenfunktionen ¥; und W, der beiden Supraleiter: Es flieit ein
Josephson-Tunnelstrom Ig aus Cooper-Paaren iiber die Barriere, der
zunédchst nicht von der Spannung, sondern von der eichinvarianten Phasen-
differenz (7, t) = 01(7, t) — O(7, t) fl (7,t) dl zwischen den beiden
Supraleiter—lsolator—Grenzﬂachen 1 und P abhangt

Is(7,t) = L(7,t) sin (7, 1) (2.4)

Uber das Vektorpotential A in der eichinvarianten Phasendifferenzfunktion
v findet der Einflu} eines Magnetfelds auf Ig Berticksichtigung. Bei Stromen
oberhalb des kritischer Stromes I. bricht die Supraleitung zusammen. I,
hingt von der Kontaktgeometrie, den Barriereeigenschaften, der Tempera-
tur, der Wahl des supraleitenden Materials und vom magnetischen Fluf3
im Josephson-Kontakt ab. Ferner ist I. ein Maf} fiir die Kopplungsstérke
der beiden Supraleiter iiber die Tunnelbarriere. Der kritische Strom eines
Josephson-Kontakts mufl immer so grofl gewihlt werden, dafl die Kopp-
lungsenergie F; = L % grofler als die thermische Energie E;;, = kT mit
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der Boltzmann-Konstanten kg =~ 1,38 x 10723 J /K ist, da sonst thermisch
angeregte Phasenfluktuationen den phasenabhingigen Suprastrom Ig aus-
schmieren (siehe auch Abschnitt 2.3.6). Nicht beriicksichtigt werden muf
hier die rdumliche Variation der Cooper-Paar-Stromdichte Jg innerhalb
der Kontakte, da die Linge der in dieser Arbeit verwendeten Josephson-
Tunnelelemente etwa der Josephson-Eindringtiefe A; von wenigen pum ent-
spricht. A ist ein Maf dafiir, wie tief Magnetfelder vom Rand in Josephson-
Kontakte eindringen. Damit verteilt sich magnetischer Flufl ndherungsweise
homogen in der Tunnelbarriere, und Jg(7) ist iiber den gesamten Kontakt
konstant. Aus demselben Grund wird die Phasendifferenz ¢ innerhalb eines
Josephson-Kontakts als ortsunabhéingig angenommen.

Wird iiber den Josephson-Kontakt ein Strom I > I. gefiihrt, so fallt an
ihm eine Spannung V ab. Die zeitliche Entwicklung der Phasendifferenz-
funktion ¢(t) in Abhéngigkeit der Kontaktspannung wird durch die zweite
Josephson-Beziehung beschrieben:

oy 27

5 i[)oV (2.5)
Im Stewart-MacCumber- oder kurz RCSJ-Modell [STEWART, 1968,
McCUMBER, 1968] wird ein Josephson-Kontakt als Parallelschaltung ei-
nes normalleitenden Widerstands R, einer Kapazitit C' und eines idea-
len Josephson-Elements mit der Strom-Phasen-Beziehung (2.4) beschrie-
ben (sieche Abbildung 2.2(a)). Durch Aufsummierung der unterschiedli-
chen Strome, also des Cooper-Paar-, des Quasiteilchenstroms iiber den
normalleitenden Kanal und des Verschiebungsstroms zum Gesamtstrom
kann unter Verwendung der zweiten Josephson-Beziehung (2.5) die Strom-
Spannungskennlinie eines Josephson-Kontakts in Abhéngigkeit der Kon-
taktparameter berechnet werden. R, C' und I. sind im McCumber-
Parameter 3. = 271, R2C/®¢ zusammengefaBt. Fiir 3. < 1, und dies ist fiir
die meisten Hoch-T,.-Kontakte erfiillt, reduziert sich das RCSJ-Modell zum
RSJ-Modell. Fiir Strome I > I. ist die Strom-Spannungscharakteristik dann
gegeben durch: V = R(I? — I2)'/2. Eine typischer Strom-Spannungsverlauf
fiir einen geddmpften Josephson-Kontakt (8. < 1) ist in Abbildung 2.2(b)

dargestellt.
I-V-Kennlinien von gediampften Kontakten sind nichthysteretisch. Dies
ist eine notwendige Voraussetzung fiir deren Verwendbarkeit in dc SQUIDs.
Fiir den Betrieb von Josephson-Kontakten bei 7' = 77 K wird das
RCSJ-Modell um einen zuséatzlichen Strom-Rauschterm Iy erweitert, um
Nyquist-Stromrauschen im Widerstand R zu beriicksichtigen. Die Strom-
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Abbildung 2.2: Josephson-Kontakt: (a) Ersatzschaltbild und (b) Strom-
Spannungskennlinie fir 8. < 1.

Y

Spannungskennlinie 148t sich dann aus der Langevin-Gleichung

hC' ., ho . :
o9+ gop@t lesing + Iy =1 (2.6)

und der zweiten Josephson-Beziehung (2.5) berechnen. Der Rauschterm
kann zu einer Verrundung der Kennlinie im Bereich von I, fithren, was
in Abbildung 2.2(b) skizziert ist. Um ausreichend Josephson-Kopplung zu
gewihrleisten, mufl die Josephson-Kopplungsenergie E; grofler als die ther-
mische Energie kT sein. Damit muf} fiir den Rauschparameter I' gelten:
I'=kpT/E; = 2nkpT /1. P9 = Iip,/1. S 1. Bei T'= 77 K ist fiir den kriti-
schen Strom I, durch den thermischen Strom I;;, also ein unteres Limit von
I, =~ 3,3 uA gegeben.

2.3.2 Funktionsweise von dc SQUIDs

Da alle in dieser Arbeit vorgestellten Untersuchungen an dc SQUIDs
[JAKLEVIC et al., 1964, WEINSTOCK, 1995] durchgefiihrt wurden und nicht
an radio-frequency-SQUIDs (rf SQUIDs) - Letztere sind aus einem iiber
einen Supraleiter kurzgeschlossenen Josephson-Kontakt aufgebaut - soll auf
rf oder andere SQUID-Typen an dieser Stelle nicht niher eingegangen
werden. Eine umfassende Beschreibung von unterschiedlichen SQUIDs aus
Hoch-T.-Materialien findet sich in [KOELLE et al., 1999b].

Ein dc SQUID, im Folgenden kurz als SQUID bezeichnet, besteht aus zwei
iiber supraleitende Stege parallel geschalteten Josephson-Kontakten. Abbil-
dung 2.3(a) zeigt die Skizze eines SQUIDs, wobei die hellgrauen Bereiche
den supraleitenden Film und die schwarzen Unterbrechungen die Josephson-
Kontakte darstellen.
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(2) (b) .

(Dext ((DO)

Abbildung 2.3: (a)Schematischer Aufbau eines dc SQUIDs bestehend
aus zwei parallelen Josephson-Kontakten. (b)Mazimaler Suprastrom eines
dc SQUIDs in Abhdngigkeit des angelegten magnetischen Flusses ®¢yy

Um die Funktionsweise eines SQUIDs als Magnetfeldsensor verstehen zu
konnen, wird hier zunédchst von zwei identischen Tunnelkontakten ausge-
gangen. Ein iiber das SQUID gefiihrter Gesamtstrom I verteilt sich auf die
zwei Josephson-Kontakte mit I; = I, sin ¢;, so daf} gilt:

I = I.(sin gy + sin py) = 2I,cos (“Dl > Wz) sin (“Dl _2“02> @)

©; seien die eichinvarianten Phasendifferenzen an Kontakt 1, beziehungs-
weise 2. Um den Zusammenhang zwischen (1 — ¢2) und dem magnetischen
Flufl im SQUID & zu finden, wird die Integration fp VOdl = 2nn durch-
gefithrt, wo P ein geschlossener Pfad um die SQUID-Schleife ist. Wegen
der Kopplung der Wellenfunktionen ¥, und Wy iiber die beiden Josephson-
Kontakte mufl auch dieses Integral ein ganzzahliges Vielfaches von 27 erge-
ben. Darin manifestiert sich die Quanteninterferenz der beiden Josephson-
Kontakte. Durch Ausfiihren der Integration 148t sich zeigen:

27 d
(p1 — p2) = 2mn + 5 (2.8)
0

Durch Einsetzten von (2.8) in (2.7) ergibt sich der Gesamtstrom des

SQUIDs:
Td\ | TP
I = 2I.cos (E) sin (gol + E) : (2.9)
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Um den fiir den Betrieb eines SQUIDs wichtigen Zusammenhang zwi-
schen maximalem Suprastrom I,,,, und ® zu finden, wird Gleichung (2.9)
beziiglich ¢ maximiert. Es zeigt sich, dafl der Gesamtstrom I dhnlich der
Intensitétsverteilung bei der Beugung von kohédrentem Licht am Doppel-
spalt einer Cos-Abhéngigkeit folgt. Diese ist in Abbildung 2.3(b) fiir Werte
des SQUID-Parameters G, = 2LI./®¢ < 1 und ® = &, dargestellt:

TP
cos | —
O

Diese periodische Abhéngigkeit des maximalen Suprastroms vom angelegten
magnetischen Fluf} ist, wie im n#chsten Abschnitt genauer ausgefiihrt, die
Grundlage fiir die Verwendbarkeit von SQUIDs als hochempfindliche Ma-
gnetfeldsensoren. Der maximale Cooper-Paarstrom der Einzelkontakte folgt
iibrigens, wie in der Wellenoptik die Intensitdtsverteilung bei der Beugung
am Einzelspalt, einer Frauenhofer-Abhéngigkeit, die sich der periodischen
Abhéngigkeit von I,,,, des SQUIDs iiberlagert. In den von uns verwende-
ten magnetischen Fluldichten von bis zu 200 T spielt dieser Effekt jedoch
keine Rolle, und I. kann als magnetfeldunabhingige Groéfle angenommen
werden.

Da jedes reale SQUID eine Induktivitit L besitzt, setzt sich der Ge-
samtflufl in der SQUID-Schleife ® aus dem angelegten Flufl ®.,; und dem
durch Ringstrome I.;.. = (I1 — I3)/2 eingekoppelten Flu} LI.;.. zusam-
men. Es gilt: & =&, + L1 ;.. Je grofler die Induktivitit L oder die
Kopplungsstérke der Josephson-Kontakte, ausgedriickt durch den kritischen
Strom 1., je grofler also der SQUID-Parameter (1, desto mehr dhnelt das
Verhalten des SQUIDs einer supraleitenden Schleife. Ein angelegter ma-
gnetischer Flul wird zunehmend durch Abschirmstréme kompensiert und
dringt nicht mehr kontinuierlich, sondern quantisiert in Einheiten von ®
in die Schleife ein. Fiir G; > 1 berechnet sich der Ringstrom deshalb
niherungsweise zu: ... ~ —@; er wird fiir wachsende SQUID-
Induktivitdten also immer kleiner. Damit 148t sich grob die Modulation von
Iq. in Abhéingigkeit des angelegten Flusses abschitzen: Wird iiber das
SQUID ein Strom I = I,,,, gefiihrt und ausgehend von ®.,; = 0 zusétzlich
magnetischer Flufl appliziert, so vergroflert sich beispielsweise Io um I.;pc,
wahrend I; um dieselbe Grofle reduziert wird. Weil aber 11 = Is + 21.ic
und I, auf I. beschrinkt ist, flieft iiber Kontakt 1 der Strom I7 =~ I.+ 21 ;¢
und der maximale Suprastrom iiber das SQUID berechnet sich zu:

Loz ~ 21, (2.10)

2‘@63375 — TL(D()‘
I .

Imaw ~ 21, — (2.11)
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Dieses Verhalten von I,,,; ist in Abbildung 2.3(b) fiir L > 0 H skizziert.
Mit steigender Induktivitdt reduziert sich also dem zufolge die Modulati-
onsamplitude von gz 21 — Imaz(Pext = %(Zn +1)®g) = P/ L beziiglich
eines angelegten sich verdndernden magnetischen Flusses ®.,;. Weiterge-
hende Erkenntnisse zur I,,,,-Modulationsamplitude in Abhéingigkeit der
Induktivitdt liefern numerische Simulationen [DE BRUYN OUBOTER und
DE WAELE, 1970, TESCHE und CLARKE, 1977].

Nicht nur der Absolutwerte des SQUID-Parameters 31, wirkt sich auf die
Modulationstiefe von I,,,, aus, sondern auch mogliche asymmetrische Ver-
teilungen von I., R oder L im SQUID. Besteht zwischen Kontakt 1 und 2
eine Differenz AI, = |I.1 — I, 2| in deren kritischen Strémen I, ;, so modu-
liert I,,q, mit steigendem Al. immer schwéicher. Auflerdem verschiebt ein
Wert Al. > 0 die Lage des Minimums in der 1,4, (®Pe.¢)-Abhéngigkeit vom
Wert ®.,; = ®(/2 hin zu kleineren Werten und der Verlauf der Abhéngigkeit
zeigt beziiglich seines Minimums ein asymmetrisch periodisches Verhalten
[TESCHE und CLARKE, 1977]. Eine Asymmetrie im Induktivitdtsbelag ei-
nes SQUIDs, zum Beispiel durch eine asymmetrische Probengeometrie, ver-
schiebt lediglich das Minimum der I,,4,(®Pc.t)-Abhéngigkeit, dndert aber
nicht die Modulationstiefe von I,,,,;.

2.3.3 Dc SQUIDs als Magnetfeldsensoren

Um SQUIDs als Sensoren fiir magnetischen Fluf} einsetzen zu kénnen, kann
ein konstanter Biasstrom Ig > 2. iiber das SQUID gefiihrt werden. Ge-
messen wird dann die am SQUID abfallende Spannung V', die mit stei-
gendem angelegtem magnetischem Flufl ®.,; mit der Periode &3 um eine
mittlere Spannung V,,, oszilliert (siehe Abbildung 2.4). Der genaue Ver-
lauf der V(®.,;)-Abhéngigkeit fiir unterschiedliche SQUID-Parameter 148t
sich durch numerische Integration der iiber I.;.. gekoppelten Langevin-
Gleichungen (2.6) der beiden Josephson-Kontakte, der Fluquantisierungs-
bedingung @1 — w2 = 27/Po(® + Ll.) und der modifizierten zweiten
Josephson-Gleichung (2.5) ¢1 + ¢2 = 4eV/h gewinnen [KLEINER, 1996,
KOELLE et al., 1999b]. Um kleinste magnetische Fliisse ®.,; < ®¢ mes-
sen zu koénnen, wird der Arbeitspunkt so gewihlt, dafl einerseits der Span-
nungshub V,, pro ®,/2 moglichst grof ist, und andererseits eine zu mes-
sende Flufldnderung im steilsten Punkt der ndherungsweise sinusférmigen
V-®.,:-Kennlinie, also im Wendepunkt, detektiert wird, weil dort die Trans-
ferfunktion Ve = 2% maximal ist. V}, wird durch entsprechende Wahl des

0P
Biasstroms Ig bei Ip ,p+ maximiert. Der Wert von Ip ,,+ héingt insbesonde-
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Abbildung 2.4: (a) Strom-Spannungs-Kennlinie und (b) Spannungs-Flufs-
Verlauf eines dc SQUIDs

re vom Rauschparameter I' ab [BARTHEL et al., 1999]. Die Einstellung des
optimalen Arbeitspunkts ®,,; beziiglich des magnetischen Flusses (siehe
Abbildung 2.4(b)) erfolgt durch Anlegen eines dc-Offset-Magnetfelds, das
von einer entsprechenden Elektronik kontrolliert wird.

Um schlieBlich den Betrag der magnetische FluBdichte B = |B| bestim-
men zu konnen, mufl wegen ® = [ A BdA der gemessene Flufl ®.,; durch
die effektive Fliche A.f¢ des verwendeten SQUIDs geteilt werden. A.fy
kann mit Hilfe eines geeichten Referenz-SQUIDs oder in einem bekannten
Magnetfeld beispielsweise mit Hilfe eines Helmholtz-Spulenpaars bestimmt
werden.

Soll neben dem Betrag auch die Richtung des Magnetfelds vermessen wer-
den, so miissen drei SQUIDs zu sogenannten Vektormagnetometern ange-
ordnet werden. Jedes SQUID mif3t dabei die Feldkomponente in einer Raum-
richtung. Haufller hat ein dreidimensionales Array in Form eines Wiirfels aus
acht Josephson-Kontakten vorgeschlagen, also ein Kontakt pro Wiirfelecke,
was den Vorteil hétte, von nur einer Elektronik ausgelesen werden zu kénnen
[HAUSSLER, 1998].

Wegen der periodischen Abhingigkeit der SQUID-Spannung V' vom ma-
gnetischen Flufl ®.,; besteht bei der Verwendung von SQUIDs als Ma-
gnetfeldsensoren ein prinzipielles Problem in der Bestimmung des Magnet-
feldnullpunkts. In den meisten SQUID-Anwendungen werden deshalb nicht
absolute Feldstirken, sondern Flulinderungen gemessen.
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2.3.4 Rauscheigenschaften von SQUIDs

In den bisherigen Uberlegungen zu SQUIDs und insbesondere in der Strom-
gleichung (2.7) wurden mogliche intrinsische Rauschquellen nicht bertick-
sichtigt. Reale SQUIDs, in denen magnetischer Flufl gemessen wird, zeigen
jedoch Rauschen, dessen spektrale Verteilung Se¢(f) unterhalb der Eckfre-
quenz fg.r einer 1/f-Abhéngigkeit folgt, wohingegen oberhalb von fg.k,
jedoch unterhalb der Josephson-Frequenz f;,s = V/®q, alle Frequenzen
gleichermaflen zum Rauschen beitragen, das Spektrum also weif} ist.

Dominiert eine einzelne niederfrequente Rauschquelle das SQUID-
Spannungssignal in Form eines Schaltprozesses zwischen zwei diskreten
Spannungsniveaus, so kann ein lorentzférmiges Spektrum beobachtet wer-
den [MACHLUP, 1954] (siehe Abschnitt 5.3.3). In doppellogarithmischer Dar-
stellung der Spektren gegen die Frequenz zeigt weiles Rauschen die Stei-
gung 0, 1/f-Rauschen —1 und ein lorentzférmiges Spektrum die Steigung
—2. Zwei typische Spektren eines SQUIDs aus Korngrenzenkontakten sind
in Abbildung 2.5 zu sehen.

Den verschiedenen Rauschanteilen liegen unterschiedliche Ursachen zu-
grunde, die in den folgenden Abschnitten diskutiert werden.

2.3.4.1 Weifles Rauschen

Da Hochtemperatur-SQUIDs im resistiven Bereich der Kennlinien betrie-
ben werden (siehe Abbildung 2.4(a)), flieBt immer auch ein Teil des Ge-
samttunnelstroms im Form eines Quasiteilchenstroms iiber die normallei-
tenden Kanile R der Josephson-Kontakte im SQUID. Wie in jedem Ohm-
schen Widerstand entstehen deshalb auch hier Nyquistrauschstréome, deren
spektrale Rauschdichte S;(f) mit T linear ansteigt: S;(f) = 4kpT/R. Die-
se rufen in den Normalwiderstdnden Spannungsrauschen Sy (f) [TESCHE
und CLARKE, 1977] und in der SQUID-Schleife selbst weifles Stromrau-
schen der spektralen Rauschdichte S;(f) hervor, das iiber die Josephson-
Beziehungen (2.4) und (2.5) ebenfalls zum Spannungsrauschen Sy (f) bei-
triagt. Auf die RSJ-artige Strom-Spannungskennlinie der meisten SQUIDs
wirkt sich das Spannungsrauschen in Form einer Verrundung der Kennlinie
beim Ubergang vom supraleitenden zum resistiven Kennlinienbereich aus.
Beide Spannungsrauschanteile fithren im SQUID zu intrinsischem, weiflem
Flufirauschen Ss(f) = Sy (f)/VZ. Obwohl Suprastréme dissipationslos und
kohérent sind, also Cooper-Paare nicht unabhéingig fluktuieren und damit
keine intrinsische Rauschquellen sein kénnen, riihrt ein gewisser Beitrag zum
Rauschspektrum von der Wechselwirkung der Paare mit Anregungen in der
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Abbildung 2.5: Typische Spektren eines dc SQUIDs bei einer Temperatur
T = 77 K. Deutlich zu sehen sind 1/f*- und 1/ f-Rauschspektren neben
weiffem Rauschen bei Frequenzen f < fpcr, beziehungsweise f > frck.
Lokale Maxima der spektralen Rauschleistung bei speziellen Frequenzen f >
fEek sind mefStechnisch bedingt.

Tunnelbarriere, wie thermischen Photonenfeldern, her [BARONE und PA-
TERNO, 1982]. Numerische Losungen der Langevin-Gleichungen, die einen
Nyquiststromanteil I beinhalten, ergaben, dafl das weifle Flufirauschen fiir
einen typischen Wert des Rauschparameters I' = 0,05 quadratisch mit der
SQUID-Induktivitdt L ansteigt: Ss(f) = 16kpTL?/R [TESCHE und CLAR-
KE, 1977]. Ein gebréuchliches Ma$ fiir das weifle Flurauschen in SQUIDs
ist die Rauschenergie pro Frequenzbandbreite €(f) = Ss(f)/2L. Fiir Low-
T.-SQUIDs mit 8 ~ 1 haben Tesche und Clarke gezeigt:

e(f) ~ 9%kpTL/R ~ 9kpT®y/2I.R . (2.12)

Bei Hoch-T,.-SQUIDs liegen die experimentell gewonnenen Werte des wei-
en Rauschens deutlich iiber den theoretisch vorhergesagten. Mogliche Ur-
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sachen hierfiir sind: Zu niedrig abgeschitzte SQUID-Induktivitiaten, insbe-
sondere weil der Beitrag der kinetischen Induktivitdt nur ungenau bestimmt
werden kann, eine nicht sinusfoérmige Strom-Phasenbeziehung und damit
einhergehende ExzeBstrome, die zu einer Uberschitzung des I, R-Produkts
fithren, Resonanzen als Folge von parasitiren Kapazitdten und eine zu nied-
rig angenommene Probentemperatur [KOELLE et al., 1999b].

Weiles Nyquist-Rauschen, das beim Betrieb von SQUIDs durch die Aus-
leseelektronik dem SQUID-Signal iiberlagert ist, kann durch Anpassung des
dynamischen SQUID-Widerstands an den optimalen Wert der Mefelektro-
nik bis auf eine Rauschtemperatur von wenigen Kelvin minimiert werden
(siehe auch Abschnitt 3.2.4). Der Rauschbeitrag des Verstérkers kann bei
typischen Betriebstemperaturen von T' ~ 77 K daher vernachlissigt werden
[KOELLE et al., 1999b].

2.3.4.2 Niederfrequentes 1/f-Rauschen

Das fiir zahlreichen Anwendungen von Hoch-T,.-SQUIDs besonders stérende
niederfrequente 1/ f-Rauschen hat im wesentlichen drei Ursachen:

e Bewegungen von magnetischen Flufischlduchen in supraleitenden Fil-
men

e Fluktuationen im kritischen Strom I. der Josephson-Kontakte

e Widerstandsfluktuationen in den Josephson-Kontakten.

Trotz dem die meisten SQUID-Anwendung in Magnetfeldern H < H.;
stattfinden, und sich damit auch Typ-II-Supraleiter in der Meifiner-Phase
befinden, also magnetische Flufischlduche aus dem Film verdréangt sein soll-
ten, finden sich selbst bei Einkiihlfeldern Hy ~ 0 A/m immer noch einige
Vortices im Supraleiter, die sich innerhalb gewisser Freiheitsgrade bewegen
kénnen und damit Flufirauschen in die SQUID-Schleife einkoppeln (siehe
Abschnitt 4.3.2). Es wurde gezeigt, daf sich durch Uberlagerung von unkor-
relierten Spannungshiipfprozessen zwischen n Spannungsniveaus mit n € IN
und n > 2, ein 1/ f-artiges Spektrum ergibt [VAN DER ZIEL, 1950]. Deshalb
wird inzwischen davon ausgegangen, dafl wahrend des Einkiihlprozesses im
Supraleiter gebildete Vortices zwischen unterschiedlichen Haft- oder Pin-
ningzentren thermisch aktivierte Hiipfbewegungen ausfiihren: Dies manife-
stiert sich bei SQUIDs als niederfrequentes 1/ f-Flufirauschen. Die spektrale

Rauschdichte Sé/ ?(f) ist iiber die FluBkopplungsstirke aa—f(r) im Abstand
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r der Rauschquelle vom SQUID-Zentrum mit der spektralen Rauschdichte
der Flubewegung Si/ 2( f) korreliert:

SYA() = 22 (s (2.13)

Dieser Rauschanteil dominiert insbesondere bei T' < 7. [FERRARI et al.,
1989]. Ferrari konnte zeigen, dafl die Hiipfrate exponentiell steigt, wenn die
Pinningenergien der Vortices sinken. Die Mikrostruktur der Filme wirkt
sich direkt auf die Pinningenergien und damit auf das niederfrequente 1/ f-
Flufirauschen der SQUIDs aus [FERRARI et al., 1994, HUANG et al., 1997]
(siehe auch Abschnitt 4.3.3). Um systematisch den Zusammenhang zwischen
Filmherstellungsprozel und Rauscheigenschaften untersuchen zu koénnen,
miiite jeder Film nach dessen Herstellung einer Rauschmessung unterzogen
werden, was sehr aufwendig wére. Viele Gruppen ermitteln deshalb die kri-
tischen Stromdichten der Filme als Ma#f fiir die Pinningkréfte. Dabei werden
Informationen iiber die Pinningkréfte auf das Vortex-Gitter gewonnen, nicht
aber iiber das dynamische Verhalten nur wenig wechselwirkender Vortices,
das durch die Pinningenergien geprigt ist [KOELLE et al., 1999b].

Da es bislang nicht moglich ist, die Rauschleistung des magnetischen
FluBrausches einer den Film charakterisierenden Grofle zuzuordnen, sind
neben der integralen Methode der direkten Rauschmessung ortsauflésende
Untersuchungen der Rauschquellen, also der im Film gepinnten Vortices,
und der Mikrostruktur des Films unverzichtbar. Solche Messungen werden
in dieser Arbeit in den Kapiteln 4 und 5 vorgestellt.

Zur Reduktion des niederfrequenten 1/f-Fluirauschens werden unter-
schiedliche Strategien angewandt: Mit kiinstlichen Pinningzentren in Form
gezielt erzeugter Filmdefekte kann die Beweglichkeit der einzelnen Fluktua-
toren stark eingeschriankt werden. Dies wird beispielsweise durch Ionenbe-
schufl der Filme [SHAW et al., 1996] oder durch kleine, in den supraleitenden
Film geédtzte Locher, sogenannte Antidots, [SELDERS et al., 1999a, MOCHS-
HALKOV et al., 1998, HEBARD et al., 1977] erreicht. Untersuchungen an
SQUIDs mit Antidots werden in dieser Arbeit in den Kapiteln 4 und 5
vorgestellt.

Ein anderer Weg wurde von Dantsker vorgestellt: Durch die Verwendung
supraleitender Filmstege mit schmalen Stegbreiten w, ist es fiir magneti-
sche Flufllinien bis zu einem magnetischen Schwellfeld Hgopwen = m®q/4w?
energetisch ungiinstig, in die Stege einzudringen [CLEM, 1996]. Damit sind
die eigentlichen Rauschquellen, die magnetischen Fluflquanten, unterhalb
von Hgepwen gar nicht im Film vorhanden, und das niederfrequente 1/ f-
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FluBrauschen ist deutlich reduziert [DANTSKER et al., 1996]. Das Prinzip
der Verwendung schmaler Stege zur Herstellung von SQUIDs wird von vie-
len Gruppen eingesetzt. Dies eroffnet die Moglichkeit, Hoch-T,.-SQUIDs fiir
gewisse Anwendungen auch im Erdmagnetfeld von Bg,.q ~ 60 uT, also in
unabgeschirmter Umgebung, zu betreiben. Dies triagt zu enormer Kostenre-
duzierung durch den Wegfall teurer Abschirmeinrichtungen bei.

Auch FluBbarrieren [KOCH et al., 1995, MILLIKEN et al., 1997], die das
Eindringen von Vortices in den Film verhindern und Methoden wie die Ap-
plikation von Mikrowellenstrahlung, mit denen Fluflinien zu Pinningzentren
oder aus dem Film bewegt werden [SCHONE et al., 1996, GAIL, 1999], konnen
zur Reduzierung von niederfrequentem 1/ f-FluBrauschen beitragen.

Fluktuationen der kritischen Strome I. und Normalwiderstinde R der
Josephson-Kontakte tragen in beachtlichem Mafle zum niederfrequenten
1/ f-Rauschen in Hoch-T.-SQUIDs bei. In Filmen hoher Qualitit domi-
niert der Beitrag durch I.-Schwankungen sogar deutlich [KOCH et al., 1992].
Im ,Intrinsically Shunted Junction Modell* [GROSS und MAYER, 1991]
wird resonantes Tunneln von Quasiteilchen iiber in der Barriere lokalisier-
te Zustidnde als Transportmechanismus fiir den normalleitenden Stromka-
nal in Josephson-Kontakten vorgeschlagen. Dabei verharren Ladungstréiger
voriibergehend in den lokalisierten Zustédnden, um diese nach einer gewissen
Verweilzeit wieder zu verlassen. Dieser Prozef fithrt zu Fluktuationen in der
Tunnelbarrierenhéhe und folglich zu I.- und R-Fluktuationen [MARX et al.,
1995]. Die normierten spektralen Rauschdichten der Fluktuationen der kri-
tischen Stréme s;, = S7./I? und der Normalwiderstinde sg = Sr/R? sind
temperaturunabhingig und steigen linear mit R [MARX und GROSS, 1997].

Da bei den niedrigen Betriebsspannungen von SQUIDs Widerstandsfluk-
tuationen im Vergleich zu I.-Schwankungen nur eine untergeordnete Rolle
spielen, soll auf diese nicht weiter eingegangen werden. I.-Fluktuationen
treten sowohl phasengleich als auch phasenverschoben auf. Erstere fiihren
zu einem Spannungsabfall iiber dem SQUID, phasenverschobene Schwan-
kungen hingegen erzeugen einen Strom entlang der SQUID-Schleife. Es gibt
deutliche Hinweise darauf, dafl phasengleiche I.-Fluktuationen bei Tempe-
raturen T' < T, das niederfrequente SQUID-Rauschen dominieren [GROSS
et al., 1990].

1/f-Rauschen in Hoch-T.-SQUIDs als Folge von phasengleichen I,.-
Fluktuationen 148t sich durch , Flufmodulation* weitgehend eliminieren.
Zur Unterdriickung von niederfrequenten Rauschsignalen, die durch pha-
senverschobene I.-Schwankungen hervorgerufen werden, hat sich der von
Koch vorgestellte ,,Bias Reversal“ Meimodus [KOCH et al., 1983, 1992] sehr
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bewahrt und etabliert. Beide Verfahren fanden in dieser Arbeit Verwendung
und werden in Abschnitt 3.2.4 kurz vorgestellt.

2.3.5 Typen von Hoch-7.-Josephson-Kontakten

Durch die spezifischen Eigenschaften von hochtemperatur-supraleitenden
Materialien, wie der ausgepridgten Anisotropie oder der extrem kurzen
Kohirenzlange von typischerweise einigen Nanometern, ist fiir gute supralei-
tende Eigenschaften epitaktisches Wachstum bei der Diinnfilmpréiparation
erforderlich. Daher ist die Herstellung von Josephson-Kontakten kom-
pliziert und die Gestaltungsmoglichkeit beim Probendesign hiufig sehr
eingeschriankt. Eine besondere Schwierigkeit bringt die Tatsache mit sich,
dafl die Barriereneigenschaften der Hoch-T,.-Tunnelkontakte extrem emp-
findlich auf Defekte atomarer Grofle reagieren. Bei Betriebstemperaturen
von circa 77 K haben sich vor allem Bikristall-Korngrenzen- und Rampen-
kontakte als Josephson-Kontakte aus Hochtemperatur-Supraleitern fiir die
Verwendung in dc SQUIDs etabliert [KOELLE et al., 1999b].

Rampenkontakte

Rampenkontakte [GAO et al., 1990, GROSS et al., 1997] sind aus ei-
ner Supraleiter-Isolator-Supraleiter-Dreilagenstruktur aufgebaut, wobei
der Tunnelkontakt durch die Kopplung der ab-Ebenen der beiden c-
Achsen-orientierten, supraleitenden Schichten {iber die circa 20 nm dicke
isolierende Barriere zustande kommt. Skizziert ist dieser Aufbau in
Abbildung 2.6(b). Vorteilhaft bei diesem Kontakttyp ist die freie Plat-
zierbarkeit des Josephson-Kontakts auf dem Substrat, die gute Eignung
fiir den Einsatz bei groflen Magnetfeldern und die vergleichsweise hohe
Bestéindigkeit gegeniiber Alterungsprozessen und h&ufigen Abkiihlzyklen.
Da es noch kein einheitliches Modell zum Tunneltransportmechanismus
gibt, und die Herstellung der Barriere nicht ausreichend gut kontrollierbar
ist, 148t die Reproduzierbarkeit der Kontakte noch sehr zu wiinschen
iibrig: Die Streuung insbesondere des Kontakt-Parameters I. ist sehr
grofl. Dennoch lassen sich wegen der fiir SQUIDs wichtigen RSJ-artigen
Strom-Spannungskennlinien, I.R-Produkten von circa 200 4V und R ~ 1 2
(siehe Abschnitt 2.3.6) gute SQUIDs herstellen.
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(b)

(a) Korngrenze

SL / SL

Substrat 2 Substrat

Abbildung 2.6: Dc SQUIDs bestehend aus jeweils zwei parallelen (a)
Bikristall- Korngrenzen-, beziehungsweise (b) Rampenkontakten (durch weif
gestrichelte Kreise markiert). Die dicken schwarzen Bereiche zeigen die
Tunnelbarrieren. Die supraleitenden Dinnfilme SL (dunkelgrau) sind epi-
taktisch auf den einkristallinen Substraten (hellgrau) aufgewachsen.

Korngrenzen-Josephson-Kontakte

Das erste SQUID aus Korngrenzen-Josephson-Kontakten auf der Basis
eines polykristallinen YBCO-Films wurde von Koch et al. vorgestellt
[KocH et al., 1987]. Fiir die Herstellung von definierten Korngrenzen-
Josephson-Kontakten [CHAUDHARI et al., 1988, GROSS, 1994, GROSS
et al., 1995] wird die Tatsache genutzt, dafl Korngrenzen, die in epitak-
tisch gewachsenen, supraleitenden Filmen verlaufen, zur lokalen Unter-
driickung des Ordnungsparameters fiihren. Deshalb kénnen einzelne Korn-
grenzen gezielt als Tunnelbarrieren verwendet werden. Am erfolgreichs-
ten fiir die Herstellung von SQUIDs aus Korngrenzenkontakten erweisen
sich derzeit c-Achsen-orientierte Bikristall-Korngrenzenkontakte. Die ein-
fachste Ausfithrung eines solchen SQUIDs ist in Abbildung 2.6(a) skizziert.
Bikristall-Korngrenzenkontakte werden hergestellt, indem auf ein Bikristall-
substrat, dessen zwei einkristalline Substrathélften um einen definierten
Winkel o von typischerweise 24°, 30° oder 36° um die c-Achse gedreht
sind, ein epitaktischer hoch-T,.-supraleitender Diinnfilm aufgewachsen wird.
Die Substratkorngrenze setzt sich in den Film hinein fort. Entlang dieser
kiinstlichen Korngrenze, und zwar nur dort, konnen Josephson-Kontakte in
den Film strukturiert werden.

Die kritische Stromdichte der Josephson-Kontakte j. sinkt exponentiell
mit steigendem o« [GROSS und MAYER, 1991]. Die Ursache hierfiir konn-
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te in der Facettierung der Korngrenze, der d-Wellensymmetrie des Ord-
nungsparameters oder in der zunehmenden Barrierendicke fiir grofler wer-
dende Korngrenzenwinkel liegen. j. lait sich durch Tempern in Sauerstof-
fumgebung verdndern [KAWASAKI et al., 1992]. SQUIDs aus Bikristall-
Korngrenzenkontakten finden wegen ihrer vergleichsweise einfachen Her-
stellbarkeit, akzeptabler Reproduzierbarkeit, der Verwendbarkeit unter-
schiedlichster Substrat- und Filmmaterialien [KOELLE et al., 1999b],
der RSJ-artigen Strom-Spannungscharakteristik bei Korngrenzenwinkeln
a 2 15° und akzeptablen Kontaktparametern mit I.R zwischen 0,1 —
0,3 mV, J. ~ 10* A/cm? bei 77 K und einem spezifischen Widerstands-
Flichenprodukt p, ~ 1078 Qcm? im Bereich der Hoch-T,.-Supraleiter die
derzeit grofite Verbreitung. Auch in dieser Arbeit wurden sie verwendet.

2.3.6 Optimierung der SQUID-Eigenschaften

Eine wichtiger Teil dieser Arbeit bestand im Entwurf des Designs und der
Herstellung neuer Proben. Deshalb soll hier kurz zusammengefafit werden,
welche Kriterien unbedingt zu beriicksichtigen sind, um SQUIDs fiir de-
ren Einsatz zu optimieren. Diskutiert werden nur Hoch-T,.-SQUIDs aus
Bikristall-Korngrenzenkontakten, da dieser Josephson-Kontakttyp in dieser
Arbeit untersucht wurde.

SQUIDs werden meist als Magnetometer, also Magnetfeldsensoren, ver-
wendet. Nicht Sg, sondern Sg = S /Agf f ist daher die relevante Rausch-
grofle. Besonders wichtig ist deshalb, deren Empfindlichkeit und Auflésung
gegeniiber Magnetfeldern- oder Feldidnderungen zu maximieren. Dies ge-
schieht durch giinstige Wahl des Josephson-Kontaktyps und der Kontakt-
parameter I., R, I.R, 3., aber auch durch ein optimiertes Probendesign
und damit der richtigen Einstellung der SQUID-Induktivitéit L, des SQUID-
Parameters G;, und der im SQUID effektiv fiir Magnetfelder empfindlichen
Fliche A.ff. Ein sehr enger Rahmen fiir die Parameteroptimierung der
Hoch-T,.-SQUIDs ist durch folgende Anforderungen gesetzt:

e Die Strom-Spannungs-Kennlinie von SQUIDs darf kein hysteretisches
Verhalten zeigen.

e Die Josephson-Kontakte der SQUIDs sollten reproduzierbar herzustel-
len sein und langzeitstabile Eigenschaften besitzen.
_ oV

e Die Transferfunktion Ve = Fz sollte moglichst grofl sein.
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e Sowohl weifles, als auch niederfrequentes 1/ f-Rauschen miissen mini-
miert werden.

e Um Sp zu reduzieren, sollten SQUIDs eine moglichst grofle effektive
Fliache A besitzen.

Kontaktparameter: (., kritischer Strom [., Normalwiderstand R
und /.R-Produkt

Im Rahmen des RCSJ-Modells kann gezeigt werden, dafl Strom-
Spannungskennlinien von Josephson-Kontakten fiir 3. < 1 nichthysteretisch
sind. Hoch-T,.-Kontakte besitzen bei T' = 77 K meist . < 1. Der Strom-
Spannungsverlauf wird recht gut durch das die Kapazitit vernachlissigende
RSJ-Modell beschrieben und zeigt keine Hysterese. Wegen 3. ~ I.R? ~ j.0?
kann bei sehr groflen spezifischen Normalwiderstinden g, und tiefen Tem-
peraturen (also groBen j.) 5. > 1 erreicht werden.

Die Verrundung der Strom-Spannungskennlinie durch Nyquist-Rauschen,
beziehungsweise die Forderung, daf§ die Josephson-Kopplungsenergie F; =
I.®o /27 grofler als die die thermische Energie Fy, = kT sein muf (I' < 1),
liefert bei einer Temperatur von T = 77 K eine untere Grenze fiir den
kritischen Strom der Josephson-Kontakte von Iy, = 2nkpT/®o =~ 3,3 pA.

Bei der Entwicklung von Strategien zur Rauschoptimierung der
Josephson-Kontakte mufl wieder zwischen weiflem und niederfrequenten 1 /f-
Rauschen unterschieden werden: Zur Minimierung der Rauschenergie e( f)
mufl nach Gleichung (2.12) das I.R-Produkt der Kontakte moglichst grof3
eingestellt werden, da € linear mit dem reziproken Wert des I.R-Produkts
der Josephson-Kontakte sinkt. Wiinschenswert wéren hier also grofle kri-
tische Strome I. und Normalwiderstidnde R. Zu grofle Werte von I. soll-
ten allerdings wegen deren negativem Effekt auf den SQUID-Parameter
B, vermieden werden (siche unten). Es ist daher wiinschenswert, R und
I. unabhéngig von einander einstellen zu konnen. Diese Anforderung erfiillt
bislang kein Kontakttyp in optimaler Weise. Dennoch ist es mo6glich, die kri-
tische Stromstérke durch tempern in unterschiedlicher Sauerstoffumgebung
iiber eine Groflenordnung zu variieren [KAWASAKI et al., 1992]. Angedacht
wurde auch die Moglichkeit, Korngrenzenkontakte durch Bestrahlung im
Elektronen- oder LASER-Mikroskop nach deren Herstellung auf optimale
I.- und R-Werte zu trimmen [TAFURI et al., 1997].

In der Praxis hat sich die Einstellung des kritischen Stroms iiber die Brei-
te des Korngrenzenkontakts als sinnvolle Methode erwiesen, obgleich da-
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durch allenfalls 37, optimiert werden kann, nicht aber I.R, weil I.R von der
Kontaktbreite unabhingig ist. Auflerdem lassen sich photolithographisch
Strukturgroflen kleiner als circa 1 pum nicht mehr reproduzierbar und frei
von Kantendegradationen herstellen.

Die Variation der Filmdicke bietet bei Diinnfilmen eine weitere Moglich-
keit, den kritischen Strom I. einzustellen, da, wie bei der Reduzierung der
Kontaktbreite, mit sinkender Filmdicke die Kontaktfliche und damit I. klei-
ner wird. Auch eine nachtrigliche Ausdiinnung des Films im Kontaktbe-
reich kann erwogen werden, fiihrt aber moglicherweise zur Schadigung der
Josephson-Kontakte. Zu diinne Filmdicken kénnen zu erheblichen Beitrigen
kinetischer Induktivitdt Lj;, zur Gesamtinduktivitit des SQUIDs fiihren,
da Lg;y, pro Flidche proportional zum reziproken Wert der Filmdicke ansteigt
[GRUNDLER et al., 1995].

Wie in Abschnitt 2.3.4 beschrieben hidngen die spektralen Rauschdichten
S, und Sk von der Konzentration der lokalisierten Zusténden in der Tunnel-
barriere ab. Eine grofle Anzahl an Zustédnden fiihrt zu starken Fluktuationen
sowohl des kritischen Stroms, als auch des Normalwiderstands und damit
zu niederfrequentem 1/f-Rauschen der SQUIDs. Die Reduzierung der lo-
kalisierten Zustdnde konnte iiber neuartige Kontakttypen erreicht werden,
deren Barrieren hochste Anspriiche beziiglich Homogenitdt und Reinheit
des Kristallgitters erfiillen miifften. Bei Korngrenzenkontakten 148t sich auf
die Qualitdt der Barriere allenfalls iiber den Sauerstoffgehalt Einflufl neh-
men. Niederfrequentes 1/f-Rauschen als Folge von I.-Fluktuationen l&8t
sich meftechnisch sehr stark reduzieren (siehe Abschnitt 3.2.4).

Die Streuung der kritischen Stréme und Normalwiderstdnde 14t sich
bei Korngrenzenkontakten nur durch Aufwachsprozesse minimieren, die
die Herstellung von glatten, ausscheidungsfreien Filmen ermoglichen.
Dennoch liegen die I.- und R-Streuungen auf einem Chip typischerweise
etwa bei etwa £20% . Unterschiedliche I.s zweier Kontakte eines SQUIDs
reduzieren, wie im Abschnitt 2.3.2 dargelegt wurde, die Modulationstiefe
des Stroms I,,,,, und damit auch die Transferfunktion Vg, was zu erh6htem
weiflem Fluirauschen fiihrt.

SQUID-Parameter: 3;, und SQUID-Induktivitat L

Im Abschnitt 2.3.2 wurde diskutiert, dal B; und die Induktivitdt der
SQUID-Schleife L fiir den charakteristischen I.-Flu-Verlauf eines SQUIDs
von entscheidender Bedeutung sind. Je grofler L, desto kleiner ist der durch
den magnetischen Fluf3 in der Schleife induzierte Ringstrom und damit auch
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der Effekt des magnetischen Flusses auf den maximalen Strom I,,,, und
die gemessene SQUID-Spannung. Andererseits steigt wegen @ = | Ass BdA

und Sp = S¢ /A2 ¢ die Magnetfeldempfindlichkeit eines Magnetometers mit
zunehmender effektiver Fliche an. Eine Vergroflerung von A.fs fiithrt aber
immer auch zu einer Erhéhung von L.

Neben der geometrischen Induktivitidt Lgeom = 2Emagn /I 022.7,0, also dem
Proportionalitdtsfaktor zwischen magnetischer Energie des Flusses in der
SQUID-Schleife E,,.4y, und dem Quadrat des Ringstroms I, darf auch
die kinetische Induktivitéit Ly, = Egin/I CZZ.T,C nicht aufler Acht gelassen wer-
den. Ey;, ist die kinetische Energie der am Ringstrom beteiligten Ladungs-
triager. Beide Anteile tragen zur Gesamtinduktivitdt L = Lgeom + Lgin bei
und miissen bei der Parameteroptimierung beriicksichtigt werden.

Ein oberes Limit der Induktivitidt L ergibt sich aus der Forderung, daf3
die thermische Energie E;pery, = kT kleiner sein mufl als die magnetische
Feldenergie eines Flufiquants in der SQUID-Schleife Fiagn.e, = ®Z/2L.
Bei T = 77 K sollte daher die Induktivitdt der Schleife den Wert von
Ly, = ®2/2kgT = 321 pH nicht wesentlich iiberschreiten. Fiir L/Ly, > 1
nimmt die Transferfunktion mit steigendem L wesentlich stérker als R/L
ab [KOELLE et al., 1999b].

Um das weie Fluirauschen S¢(f) = Sv(f)/VZ und die Rauschenergie
e(f) = Ss(f)/2L in SQUIDs minimieren zu kénnen, haben Kolle et al. die
Abhéngigkeiten des Spannungsrauschens Sy (f) und der Transferfunktion
Ve von (1, und L untersucht [KOELLE et al., 1999b]: Wihrend sich Sy (f)
nur sehr schwach mit L und (; dndert, zeigt die Transferfunktion bei 77 K
fir B ~ 0,5 ein Maximum. Vg (L) sinkt fiir Induktivitéiten kleiner circa
65 pH langsam mit steigendem L und fallt fiir Werte L 2 65 pH steil
ab. Dieses Verhalten spiegelt sich direkt in den €((1)- und e(L)-Verldufen
bei T' = 77 K wieder: Die Rauschenergie ist bei konstanter Induktivitét
minimal fiir 8y =~ 0,5. €(L) steigt bei festem [y nach konstantem Verlauf
fiir L < 60 pH fiir groflere L stark an.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dafl beim Design von SQUIDs fiir
den Betrieb bei T' = 77 K (G, ~ 0,5 — 1 als optimaler Wert des SQUID-
Parameters anzustreben ist, und die SQUID-Induktivitidt einen Wert von
L =~ 60 pH nicht iiberschreiten sollte. Daraus ergibt sich ein optimaler kriti-
scher Strom von I, ~ 8 — 16 pA, der meist iiber die Breite b der Josephson-
Kontakte eingestellt wird. Bei typischen Stromdichten von circa 10* A /cm?
und Filmdicken von circa 200 nm zeigen die Kontakte kritische Strome
I./b =20 pA/pum. Verbesserte Rauscheigenschaften lassen sich in gewissem
Rahmen durch Tempern erreichen: Durch erhohte Temperatur wird dabei
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die Beweglichkeit von Sauerstoff in der Korngrenze erhoht, so dafl dieser
vermehrt ausdiffundieren kann. Dies kann zur Absenkung der kritischen
Stromdichte j. und damit zur Erniedrigung von [, fithren. Allerdings sinkt
gleichzeitig auch I.R auf kleinere Werte.

2.3.7 Abschatzung von L und Ay

Im Gegensatz zur effektiven Flache A.¢, die durch Vergleichsmessung mit
einem SQUID mit bekannter A.¢; oder durch Magnetfeldmessung in einer
geeichten Helmholtz-Spule fiir jede Probe gemessen werden kann, gibt es bis-
lang keine Methode, SQUID-Induktivitéiten fiir beliebige Proben experimen-
tell zu bestimmen. Sie sind héufig nur sehr grob abschéitzbar. Die Griinde
hierfiir sind die teilweise sehr komplizierten SQUID-Geometrien, aber auch
der mogliche Beitrag von kinetischen Induktivitdten Ly;,, die ihre Ursache
in der Massentréigheit der Cooper-Paare finden [TOPFER und UHLMANN,
1994]. Deshalb werden zu deren Abschitzung beispielsweise die London-
schen Gleichungen fiir die jeweiligen Designs numerisch gelost [TOPFER,
1991] oder einfacher der Washerschlitz und der Bereich der Josephson-
Kontakte als zwei koplanare Streifenleitungen betrachtet [GRUNDLER et al.,
1995], deren Induktivitétsberechnung auf Faustformeln [CANTOR, 1996] be-
ruht. Fiir die in dieser Arbeit verwendeten Washer-SQUIDs (siehe Abschnitt
2.4) berechnet sich die Induktivitdt L = Lroch + Lschiitz + Ljos + Lkin.
Manche Designs haben am Ende des Washerschlitzes, der mit Lgcpiit, zu L
beitrigt, ein SQUID-Loch, dessen Induktivitét Ly ,.p fiir W = (D—d)/2 > d
aus der Lochbreite d und der Washerbreite D zu bestimmen ist [JAYCOX
und KETCHEN, 1981]:

Lioen = 1,2510d ~ (1,57 pH/pum)d. (2.14)

Dieser Beitrag mufl auch in Designs ohne Loch bei grofler Schlitzbreite
beriicksichtigt werden. Desweiteren tragen zur Induktivitat Lj,, der Ste-
ge, welche die Josephson-Kontakte enthalten, und die kinetische Indukti-
vitit Ly, bei. Mit der Lange des SQUID-Schlitzes [ 148t sich Lg.p:¢, nach
Ketchen in guter Ndherung abschétzen [KETCHEN, 1991]:

Lschiit> ~ (0,3 — 0,4 pH/pm)! . (2.15)

Der Beitrag der Induktivitat L j,s der Kontaktstege und der kinetischen In-
duktivitdt Lg;, lassen sich nur schwer bestimmen. L j,s betragt typischer-
weise etwa 1-2 pH pro Stegldnge in pm und kann bei langen SQUID-Lochern
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gegeniiber Lg.p:t, vernachlissigt werden. Unter der Annahme einer homo-
genen Stromverteilung in einem supraleitenden Filmstreifen der Linge s,
was fiir Filme deren Filmdicken ¢ kleiner als die Eindringtiefe Ay, sind und
deren Breiten b > t grob gegeben ist, gilt [LEE und LEMBERGER, 1993]:

)\2
Lyin =~ po ek (2.16)

Wichtig wird Lg;, vor allem bei Temperaturen T' =~ T,., da Ap in der
Néahe der kritischen Temperatur 7, sehr stark anwéchst. Bei niedrigeren
Temperaturen 148t sich fiir die verwendeten Washer-SQUIDs mit Gleichung
(2.16) Ly, auf ungefihr 1 pH abschéitzen. Besonders grof ist der relative
Beitrag der kinetischen Induktivitdt im Bereich der Josephson-Kontakte,
weil dort mit b ~ 1 um die Stegbreite des Films sehr klein ist.

Trotz der unterschiedlichen Moglichkeiten, die SQUID-Induktivitdten
abzuschéitzen, besteht iiber die wirklichen Werte weiterhin Unsicherheit.
Diskrepanzen in den durch numerische Simulationen vorhergesagten und
den gemessenen Rauschleistungen von SQUIDs kénnten ein Hinweis darauf
sein, daf3 die angenommenen Werte der SQUID-Induktivitdten unter den
tatsdchlichen Werten liegen [ENPUKU et al., 1995].

Die effektive Fldche A.fs eines quadratischen Washer-SQUIDs des
Ketchen-Typs, wie sie in dieser Arbeit verwendet wurden (sieche Abbildung
2.8), 148t sich aus der jeweiligen Probengeometrie bestimmen. Mit der Sei-
tenldnge des Washers D und der Breite des Washerschlitzes d gilt in guter
Néaherung [KETCHEN et al., 1985]:

Aeff =cdD. (2.17)

Uber die Konstante ¢ ~ 1 findet der Einflul der speziellen Probengeome-
trie, zum Beispiel des Washerschlitzes, auf die Fluflfokussierung des Washers
Beriicksichtigung. Exaktere Werte von A.; liefert fiir beliebige Probengeo-
metrien beispielsweise die numerische Minimierung der totalen elektroma-
gnetischen Energie [JANSMANN et al., 1998].

Werden SQUIDs bei Temperaturen nahe 7T, betrieben, so kann der
EinfluB der temperaturabhingigen magnetischen Eindringtiefe Az (7)) an
Bedeutung gewinnen, und Gleichung (2.17) mufl modifiziert werden zu:
Acrr=c(d+2X(T))(D —2AL(T)) [TER BRAKE et al., 1997]. Es wird
deutlich, da} Temperaturschwankungen iiber Fluktuationen von A.f; zu
magnetischem Flufirauschen fithren kénnen, da der Flufl in der SQUID-
Schleife ® direkt von A.fs und der das SQUID umgebenden magnetischen
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FluBdichte B abhéingt:
® =BAcsy (2.18)

2.4 Probendesign und -Parameter

In dieser Arbeit wurden einlagige SQUIDs aus Bikristall-Korngrenzenkon-
takten verwendet. Da erstmals SQUIDs als hochstempfindliche Magnet-
feldsensoren innerhalb eines Rasterelektronenmikroskops untersucht wer-
den sollten, muften zunéchst qualitativ hochwertige, das heiflit rauscharme
SQUIDs entworfen und hergestellt werden, da im Elektronenmikroskop mit
erheblichen Storeinfliissen durch die magnetischen Linsen, die Steuerelek-
tronik und die gesamte Vakuumtechnik zu rechnen war.

YBCO findet als hoch-T,.-supraleitendes Material bei der Herstellung von
SQUIDs heute grofie Verbreitung, da die Herstellung sehr gut beherrscht
wird, die Pinningkrifte auf magnetischen Fluflschliuchen im Vergleich zu
anderen Hoch-T,.-Materialien grof3 sind und eine Vielzahl verschiedener Sub-
stratmaterialien verfiigbar sind, deren Gitterkonstanten ungefihr der von
YBCO in a- und b-Richtung entsprechen [BRAGINSKI, 1993, 1996]. Deshalb
konzentrieren sich auch unsere Untersuchungen auf YBCO-SQUIDs.

Das Institut fiir Schicht- und Ionentechnik des Forschungszentrums
Jiilich stellte uns freundlicherweise LASER ablierte YBCO-Diinnfilme zur
Verfiigung, die epitaktisch auf SrTiOj -Bikristallsubstraten aufgewachsen
waren. Die Abscheidung von Diinnfilmen mit Hilfe der gepulsten Laserde-
position (Pulsed Laser Deposition (PLD)) ist in [WORDENWEBER, 1999a]
ausfiihrlich beschrieben. Die Filme hatten die vorteilhafte Eigenschaft, dafl
ihre Oberflaichen sehr glatt waren, also geringere Dichten an kupferhalti-
gen Ausscheidungen zeigten als die selbst gesputterten Filme. Dies ist ins-
besondere im Bereich der Filmkorngrenze von groflem Vorteil, weil dort
die Korngrenzen-Josephson-Kontakte angeordnet sind, und Ausscheidungen
entlang der Korngrenzen die Kontaktqualitdt stark einschrinken konnen.
Deutlich zu sehen als helle Punkte sind solche Ausscheidungen in Abbildung
2.7(b), die bei der abgebildeten Probe teilweise auch in den Korngrenzen-
Kontakten liegen.

Zur Kontaktierung wurden in einer Elektronenstrahlaufdampfanlage auf
den YBCO-Film circa 50 — 100 nm dicke Goldflichen aufgewachsen. Auf
diese sogenannten Pads konnte mit 25 ym Aluminiumdraht gebondet wer-
den.

Es wurden ausschliefllich c-Achsen-orientierte Filme verwendet, deren
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Abbildung 2.7: (a) Skizze eines Typ AC SQUIDs. Der graue Rahmen mar-
kiert den in (b) dargestellten Bereich einer rasterelektronenmikroskopischen
Abbildung von zwei typischen Korngrenzen-Josephson-Kontakten auf der
Basis eines YBCO-Films auf SrTiOs . Die gestrichelte Linie deutet die
Lage der die beiden Filmstreifen horizontal schneidenden Korngrenze an.

Korngrenzenwinkel 24° und 36, 8° betrugen. Die Dicke der Filme ¢ lag im-
mer zwischen 150 nm und 200 nm, die Breite der Korngrenzenkontakte bz
wurde auf 1 — 1,5 pum eingestellt, so daf3 die typischen kritischen Strom-
dichten der verwendeten Korngrenzen-Josephson-Kontakte fiir a = 24° und
T =77 K bei j. ~ 5 x 107% A/cm? lagen.

Die Strukturierung der Proben erfolgte durch Photolithographie und an-
schlieBendem Atzen, wobei sowohl Projektions- als auch Kontaktbelichtung
angewandt wurde. Die Filme wurden physikalisch Ar-Ionenstrahl- aber auch
naflchemisch in 0, 1% H3PO4-Sdure geitzt. Die Ionenstrahldtzprozesse wur-
den zum Teil in der institutseigenen Anlage, sowie am Lehrstuhl fiir An-
gewandte Physik des II. Physikalischen Instituts der Universitit zu Koln
durchgefiihrt, wiahrend das Atzen in Phosphorsiure am Forschungszentrum
Jiilich erfolgte.

Untersucht wurden einlagige Washer-SQUIDs des Ketchen-Typs [KET-
CHEN, 1981, JAycox und KETCHEN, 1981], die in Abbildung 2.8 zu sehen
sind, wobei die Probengeometrie vielfach variiert wurde. Die Bezeichnungen
der abgebildeten SQUID-Typen wurde von [KOELLE et al., 1999b] iiber-
nommen. Weitere Messungen wurden an einem mehrlagigen, integrierten
Magnetometer durchgefiihrt, dessen Aufbau in [STRAUB, 1999] detailliert
beschrieben ist. Auf einem 0,5 mm oder 1 mm dicken und 10 x 10 mm?



2.4 Probendesign und -Parameter 33

(b)

Abbildung 2.8: Schematische Darstellungen von Bikristall SQUID-Designs.
Graue Flichen zeigen die Bereiche des YBCO-Films. Die schwarz gestri-
chelten Linien markieren den Verlauf der Korngrenze.(a)Typ AA: Korn-
grenze verlduft auflerhalb des Washers, (b)Typ AC: Korngrenze verlduft im
Washer. Die Grifien ly; und by kennzeichnen die Lange, beziehungsweise
die Breite der Filmstreifen im Bereich der Josephson-Kontakte.

grolen YBCO beschichteten SrTiOj -Bikristall-Chip konnten bis zu 20 Pro-
ben untergebracht werden, so daf} auf jedem Chip immer einige SQUIDs des
gleichen Designs plaziert waren. Dies sollte die Wahrscheinlichkeit dafiir
erhohen, von moglichst jedem Design mindestens eine gute Probe pro Chip
zur Verfiigung zu haben.

Beim Entwurf der Probengeometrien mufiten folgende Aspekte beriick-
sichtigt werden:

e Um SQUIDs iiberhaupt im TTREM betreiben und untersuchen zu
konnen, mufiten Proben hoher Qualitiat zur Verfiigung stehen; die Pa-
rameter der SQUIDs sollten moglichst optimiert sein (sieche Abschnitt
2.3.6).

e Da Flufischlduche in Hoch-T,.-Filmen als Hauptursache fiir das stéren-



34

SQUIDs: Supraleitende Quanteninterferometer

(a) I (b) I
I 100 pm,

(¢)

Abbildung 2.9: Majistabsgetreue Darstellung wunterschiedlicher SQUID-
Typen: (a) Typ AA, (b) Typ AC und (c) Typ AC 19 SQUIDs. Die schwarzen
Flichen stellen den YBCO-Film dar. Korngrenzen sind durch gestrichelte
Linien markiert.

de niederfrequente 1/f-Rauschen gelten und deren Verhalten in
SQUIDs ortsaufgelost untersucht werden sollte, bot es sich an,
zunichst einlagige Washer-SQUIDs zu verwenden, in deren Filmen
immer ausreichend Fehlstellen vorhanden sind, so dafl damit gerech-
net werden konnte, dort auch in Magnetfeldern, deren Wert unter dem
des unteren kritischen Feld H.; von YBCO liegt, Fluflschlduche anzu-
treffen.

Um die Wechselwirkung zwischen Flufischliuchen und Antidots un-
tersuchen zu konnen, wurden Antidots zunédchst mit 3 pm, dann mit
variablem Durchmesser und Abstand in die Filme strukturiert.

Da auch das Verhalten von Flufischlduchen in Filmkorngrenzen un-
tersucht werden sollte, mufiten Proben zur Verfiigung stehen, deren
Bikristallkorngrenze idealerweise den Washer schneidet.

Wie in [KOELLE et al., 1999b] soll unterschieden werden zwischen Washer-

SQUIDs, deren Bikristallkorngrenze auflerhalb oder durch den Washer
verlauft. Diese werden als Typ-AA-, beziehungsweise als Typ-AC-SQUIDs
bezeichnet (Abbildung 2.9(a) beziehungsweise (b)). Bezeichnungen von
SQUIDs, deren Washer ein regelméfliges Gitter aus Antidots beinhalten,

werden um den Wert der Gitterkonstanten in um erweitert, also haben
beispielsweise die Antidots im SQUID-Typ AC19, der in Abbildung 2.9(c)
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(a)

(b) ()
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Abbildung 2.10: Drei verschiedene Typ AC19-SQUID-Designs mit kontak-
tierbarem Washer (a), variablem Antidotdurchmesser (b) und reduzierter
Washerbreite D = 120 um.

dargestellt ist, einen Abstand von 19 pm.

Von den in Abbildung 2.9 abgebildeten Grundtypen abweichende
Entwiirfe sind in Abbildung 2.10 zu sehen: Die Geometrie (a) erlaubt es,
zusdtzlich zum Biasstrom iiber das SQUID einen Strom iiber die linke
Washerhilfte zu fithren oder auch eine am Washer abfallende Spannung
abzugreifen und zu messen. Bild 2.10(b) zeigt eine spezielle Ausfithrung
des TYPs AC, in dessen Washer sich ein unregelméfliges Antidotgitter aus
Lochern mit unterschiedlichen Durchmessern befindet, wihrend in (c) die
Washerbreite D abweichend von den iiblichen 300 pgm nur 120 pgm be-
tragt, um den Einflu von D auf die Signaleinkopplung der gepinnten Fluf3-
schlduche in die SQUID-Schleife untersuchen zu kénnen (Kapitel 4.3). Die
Washerlénge war bei allen Proben auf 300 pm eingestellt. Zahlreiche ande-
re Designs, die fiir Folgeuntersuchungen entworfen und hergestellt wurden,
sind in [STRAUB, 1999] vorgestellt und genau beschrieben.

Mit D = 300 pm SQUID-Schlitzbreiten von d = 5 pum und d = 7 um sowie
einer SQUID-Schlitzlénge von 100 pm hatten alle Proben nach Gleichung
(2.17) effektive Flichen zwischen 1000 pm? und 4500 pm?, die auch in
magnetischen Fluf3dichten von B =~ 10 uT ausreichen grofl gewahlt waren,
um magnetischen Flufl von einigen 10 ®q in der SQUID-Schleife erwarten
zu konnen. Die Einstellbarkeit des optimalen dc-Fluf3-Arbeitspunkts war
dadurch gewéhrleistet.

Unter Beriicksichtigung der Washerschlitzldnge [ = 100 pum, der Lange
der Filmstege l;; = 5 pum im Bereich der Josephson-Kontakte (sieche Ab-
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Bez. |Typ 0 t b,y d D A o I. L BL | E iy, | Atzart
S6-08 |AC19 24,0°[200nm | 2,0 um | 7,0 um | 300 um | 4200 um? | 100 pA | 54 pH | 5.4 | 500 V]| Ar’
S6-13 |AA 24,0°[200nm | 2,0 um | 7,0 um | 300 um | 4200 um?2 | 135 uA | 54pH | 7,3 | 500 V| Ar’
S7-10 |AC19 24,0°[200nm | 1,0 um | 7,0 um | 300 um | 4200 um?2 | 165 uA | 54 pH | 8,9 | 500 V| Ar’
S7-12 |AC45 24,0°{ 200 nm | 1,0 pm | 7,0 um | 300 pm | 4200 pm? | 590 pA | 54 pH [ 31,7]500 V[ Ar'
S8-09 |AC19 36,8°[200nm | 1,0 pm | 7,0 um | 300 um | 4200 um? | 20 wA | 54pH | 1,1 | 500V ]| Ar
S10-1 JAC19 24,0°[200nm | 1,0 um | 5,0 um | 300 um | 3000 um? | 260 pA | 51 pH | 132|500 V| Ar’

S10-6 JAC19/120 | 24,0°1200nm | 1,0 pm | 5,0 um | 120 um | 1200 pm? [ 215 pA | S1pH [ 10,91 500 V| Ar

$10-7 |AC19 24,0°] 200 nm | 1,0 pm | 5,0 pm | 300 um | 3000 um? [ 190 uA | 51pH | 9.6 | 500 V[ Ar

$10-9 |AC19kon |24,0°]200 nm | 1,0 um [ 5,0 um | 300 um | 3000 pm? | 255 uA | 51pH [ 129] 500 V]|  Ar'
S11-5 |[ACvar | 24,0°] 160 nm | 1,3 pm | 5,0 pm | 300 pm | 3000 pm? | 193 pA | 51pH| 98| - | HsPO,

D1-6 |int. Mag. |24,0°[120nm | 2,5 um Ar'

Abbildung 2.11: Zusammenstellung der Parameter der untersuchten
SQUIDs: Korngrenzenwinkel 6, Filmdicke t, Breite der Josephson-Kontakte
byy, SQUID-Schlitzbreite d, Washerbreite D, effektive Fliche Acyy, kriti-

sche Strome der Josephson-Kontakte 1., SQUID-Induktivitat L, SQUID-
Parameter Br, und Ionenstrahlenergie E ;,  beim physikalischen Atzen.

bildung 2.8(a)) und der Schlitzbreiten d, konnten die Induktivitdten L der
Proben nach Gleichungen (2.14)—(2.16) auf circa 50 pH—60 pH abgeschétzt
werden und hatten damit nahezu optimale Werte.

Die Strom-Spannungskennlinien aller charakterisierten Proben zeigten
nichthysteretische Verldufe. G, lag also trotz der hohen kritischen Strome
der Josephson-Kontakte I. von héufig iber 100 pA, die in Abbildung 2.11
fiir alle Proben aufgelistet sind, immer unter der Grenze von eins. Ein Grund
hierfiir waren sicherlich die relativ kleinen Normalwiderstéinde der Kontak-
te, die nie mehr als R ~ 1 — 3 () betrugen.

Wegen der hohen I.-Werte konnten die (3;-Werte der verwendeten Pro-
ben nicht optimal eingestellt werden. Wie in der Zusammenstellung aller
verwendeten Proben in Abbildung 2.11 zu sehen ist, wurde der Idealwert
von B, ~ 0,5 — 1 hdufig um mehr als eine Groflenordnung iiberschritten.
Durch mehrfaches Tempern lieflen sich die I.-Werte teilweise betrichtlich
aber dennoch nicht im erwiinschten Mafle absenken. Trotz der hohen (-
Werte erwiesen sich die Proben mit typischerweise Vg ~ 20 —30 uV/®q und

Si/2(1 kHz) ~ 20 u®o/Hz'/2 fiir die Untersuchungen im TTREM als sehr
gut verwendbar.



Kapitel 3

Die Meflanordnung

Der Einbau eines Chips zur Untersuchung im TTREM erfordert einigen
zeitlichen und materiellen Aufwand. Vor Beginn der Messung muf mit etwa
einem Tag Einbauzeit gerechnet werden. Auflerdem lassen sich im TTREM
nie alle bis zu 20 Proben, die sich auf einem Chip befinden, gleichzeitig
ankontaktieren, und die Umkontaktierung innerhalb des TTREM ist vor
allem wegen der langen Aufwiarmphasen der Mef3systems von Stickstoff- auf
Raumtemperatur wiederum mit einem Zeitaufwand von mindestens eini-
gen Stunden pro Umkontaktierung verbunden. Deshalb wurden die SQUIDs
nach optischer Kontrolle und Dokumentation alle im Stickstoffbad vorcha-
rakterisiert und anschliefend die Proben mit den besten Eigenschaften aus-
gewdhlt und fiir die eigentlichen Untersuchungen in das TTREM eingebaut.

3.1 Vorcharakterisierung der Proben

Wie im Kapitel 2.3.6 dargelegt, zeichnen sich gute SQUIDs durch einen
moglichst groflen Spannungshub V), aus. Aulerdem sollten die Werte der
kritischen Strome der Josephson-Kontakte bei den von uns gewéhlten De-
signs, die durch ihre Geometrie alle eine Induktivitidt von L ~ 50 pH hat-
ten, optimalerweise im Bereich von circa 20 pA liegen, um den SQUID-
Parameter G, dem Idealwert 3 ~ 0,5 — 1 moglichst nahe zu bringen. Fer-
ner waren grofle Normalwiderstandswerte R wiinschenswert, da grofle I.R-
Produkte ein niedriges Niveau des intrinsischen weiflen SQUID-Rauschens
erwarten lief3en.

Aufgenommen wurden zunichst sdmtliche Strom-Spannungskennlinien

37
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im Nullfeld, aus denen sowohl die kritischen Stréme I. als auch die Nor-
malwiderstdnde R am Arbeitspunkt, die auch differentielle Widerstéinde ge-
nannt werden, ermittelt wurden. Beim optimalen Stromarbeitspunkt wurde
schliellich die Abhéngigkeit der SQUID-Spannung vom angelegten magne-
tischen Flul gemessen, aus der V), direkt abgelesen werden konnte. Das
Rauschen selbst wurde im Rahmen der Voruntersuchungen nicht gemessen,
da sich hierfiir Vielkanalprobenhalter ohne integrierten, extrem rauschar-
men Vorverstirker, zum Beispiel in Form eines SQUID-Verstirkers, gene-
rell schlecht eignen, weil die zahlreich vorhandenen Zuleitungen als Anten-
nen fungieren und vergleichsweise viele Storsignale einfangen. Dadurch liegt
die gemessene Rauschleistung iiber der tatséchlichen, intrinsischen SQUID-
Rauschleistung.

Durchgefiihrt wurden die Messungen im eigens hierfiir konzipierten und
aufgebauten Probenhalter, der im Abschnitt 3.1.1 kurz beschrieben werden
wird. Dieser wurde wiahrend der Messung zur Abkiihlung in einen durch drei
je 1 mm dicke Mumetallbleche! magnetisch abgeschirmten und mit fliissi-
gem Stickstoff befiillten Glaskryostaten eingefiihrt. Zur Schonung der Probe
wurde der Probenhalter zunéchst circa eine halbe Stunde im kalten Stick-
stoffgas iiber der Fliissigkeit vorgekiihlt und anschlieend ins Kiihlmittel ein-
getaucht. Wurde wahrend des Einkiihlvorgangs beim Durchfahren der kriti-
schen Temperatur T, trotz der guten magnetischen Abschirmung Fluf in die
Josephson-Kontakte, beziehungsweise in deren unmittelbarer Umgebung, in
den supraleitenden Film, eingefroren, so konnte dies schnell daran erkannt
werden, dafl die Strom-Spannungskennlinie einen extrem asymmetrischen
und zeitlich instabilen Verlauf zeigte. Der Probenhalter wurde in diesem
Fall nochmals aus dem Bad gezogen und nach dem Uberschreiten von T, der
Einkiihlprozefl wiederholt. Auf diesem Wege gelang es spétestens nach eini-
gen Einkiihlzyklen immer, die SQUIDs im Bereich der Josephson-Kontakte
fluBfrei unter T, zu kiihlen, so daf sie die typischen Strom-Spannungs- und
Spannungs-Flu3-Abhéngigkeiten zeigten.

3.1.1 Der Probenhalter

Fir die Vorcharakterisierung der SQUIDs sollte ein Probenhalter zur
Verfiigung stehen, in dem in kurzer Zeit moglichst viele verschiedene Pro-
ben in ausreichend gegen magnetische- und rf-Wechselfelder abgeschirmter
Umgebung getestet werden konnten. Um diese Vorgaben zu erfiillen, wurde

IMumetall ist ein eingetragenes Warenzeichen der Vacuumschmelze GmbH, Hanau
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bei der Planung und dem Aufbau des Probenhalters auf folgende Kriterien
Wert gelegt:

e Einfacher und schneller Chipeinbau.

e Pro Einbau sollte ohne zusitzlichen Aufwand, beispielsweise durch
Umkontaktierung, mehrere Proben durch einfaches Umschalten der
MefBlleitungen angesteuert und vermessen werden kénnen.

e In unmittelbarer Probennéhe sollte eine magnetische Abschirmung un-
tergebracht sein.

e Die Verdrahtung sollte durch sinnvolle Fiihrung der Kabel moglichst
wenig Umgebungsrauschen einfangen.

Der Probenhalter, dessen Skizze in Abbildung 3.1 dargestellt ist, besteht
im wesentlichen aus zwei Hauptkomponenten: Einer Anschluflbox, auf der
sich Buchsen und Schalter befinden, und einer GFK-Trigerplatine. Mecha-
nisch verbunden sind die Teile iiber ein 113 cm langes Neusilberrohr mit
einer Wandstérke von 0,4 mm, das, mit einem Messingflansch mit Quetsch-
verschraubung ausgestattet, in passende Kryostatdeckel eingeschoben und
befestigt werden kann. Die CuNiZn-Legierung Neusilber eignet sich im Ver-
gleich zu Edelstahl als Rohrmaterial vor allem wegen ihrer guten Verarbeit-
barkeit, dem relativ kleinen elektrischen Widerstand p ~ 0,30 x 1076 Qm,
der dazu fiihrt, dafl das Rohr gute HF-Abschirmeigenschaften hat und dem
Wirmeausdehnungskoeffizient o ~ 18 x 107¢ 1/K, der anniihernd dem von
Messing entspricht, so dafl Risse an den Verbindungsstellen zwischen Neu-
silber und Messing nicht zu erwarten sind.

Die Tragerplatine ist mit einem vorkontaktierten Chiptragerrahmen
bestiickt, in den ein Chip, der beispielsweise mit Leitsilber in einen Chip-
triager eingeklebt ist und auflerhalb des Probenhalters fertig gebondet wer-
den kann, einfach eingedriickt wird und dadurch sowohl mechanischen Halt
findet, als auch elektrisch kontaktiert ist. Beim Einbau miissen also ledig-
lich die Proben im Chiptriager gebondet werden; weitere Kontaktierarbeiten
fallen nicht an.

Es stehen 44 elektrische Kanéle zur Verfiigung, die iiber Drehschalter so
mit den Buchsen der Anschlulbox verschaltet sind, dafl im Normalgebrauch
pro Einbau bis zu 11 Proben ohne zusétzliche Umkontaktierung charakteri-
siert werden konnen. Falls einzelne Kanéle ausfallen sollten, sind zusétzlich
sieben Reservedrahtpaare vorhanden. Bei den beiden Drehschaltern han-
delt es sich um Zweiebenenschalter, so dafl mit dem einen der Strom- und
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Abbildung 3.1: Schematische Darstellung des zur Vorcharakterisierung der
SQUIDs im Stickstoffbad konstruierten Probenhalters.
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mit dem anderen der Spannungsabgriff auf die zu vermessende Probe einge-
stellt wird. Die Zuleitungen zu den Abgriffen sind jeweils paarweise und alle
Paare nochmals um einander mit gleicher Orientierung verdrillt, um die Ein-
kopplung storender Hochfrequenzsignale aus der Umgebung zu minimieren.
Der stromtragende und der spannungsfiihrende Leitungsstrang sind getrennt
durch zwei unterschiedliche Neusilberrohre der Wandstérke 0,3 mm, von der
Anschluiplatine zur AnschluBbox gefiihrt (siehe Abbildung 3.1), um Uber-
sprechen zwischen den Stringen zu verhindern. Zusétzlich sind in der An-
schluffbox RC-Filter mit einer 3 dB-Abschneidefrequenz von f3 g ~ 1 kHz
installiert, die nur bei extrem schnellen Sweeps die MefSkurven verrunden.

Zwischen den Tiefpidssen und den Anschlulbuchsen ist fiir Strom- und
Spannungsleitung je ein Zweiebenenkippschalter angebracht, der entweder
zwischen Proben und Buchsen den Durchgang freischaltet oder die Proben
erdet. Dies gewéhrleistet beim Anschlufl oder dem Einschalten von Mef-
geriten Schutz fiir die empfindlichen Proben gegen Stromspitzen.

Die elektrische Verbindung zwischen den Anschluflleitungen und dem
Chiptragerrahmen wird iiber Lotpunkte und Leiterbahnen auf der GFK-
Tragerplatine hergestellt. Die Kontaktierung zwischen Chiptréager- und Rah-
men kommt iiber vergoldete Klemmkontakte zustande.

Zusitzlich zu den drei Mumetallblechen, die am Glaskryostat integriert
sind, soll ein unten geschlossener, aus 1,5 mm dickem Cryoperm 10 ? ge-
formter Becher, der den Probenbereich direkt einschlieft, fiir moglichst gu-
te Abschirmung der magnetischen Umgebungsfelder, wie zum Beispiel dem
Erdmagnetfeld, sorgen. Der Becher kann wihrend des Umbaus iiber einen
Bajonettverschlul vom Probenhalter abgezogen werden.

Um wihrend der Messung ein Magnetfeld anlegen zu konnen, ist in
der Probenebene eine flache Magnetfeldspule mit 100 Windungen auf die
Triagerplatine befestigt, deren Eichfaktor B/Iy; ~ 2 — 4 uT/mA betrigt,
wo B die magnetische Fluldichte im Zentrum der Spule und I; der Spu-
lenstrom sind.

Beim Herausziehen des Probenhalters kann es sinnvoll sein, die Proben-
temperatur zu kennen. Hierfiir steht ein vierleiterkontaktierter Temperatur-
sensor des Typs PT-100 zur Verfiigung, der auflerhalb des Chiptragerrah-
mens an die Trigerplatine angeldtet ist und iiber die Anschluffbox ausgele-
sen werden kann.

2Cryoperm 10 ist ein eingetragenes Warenzeichen der Vacuumschmelze GmbH, Hanau
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3.1.2 Die Mef3technik

Die Strom-Spannungskennlinien wurden wegen den kleinen Probenwi-
derstéinden von 0 — 3  alle in Stromsteuerung aufgenommen. Es wurden
akkubetriebene Analogstromquellen verwendet, die am Lehrstuhl selbst ent-
wickelt wurden und sich seit Jahren besonders wegen ihrer Rauscharmut
bewéihren. Die Stromquellen enthalten einen Dreiecksignal-Sweepgenerator,
mit dem die Stromflanken durchlaufen wurden. Die Spannung wurde mit
akkubetriebenen, rauscharmen EG&G PARC 113 Vorverstérker hoher Ein-
gangsimpedanz gemessen und iiber ein Oszilloskop und einen parallel ge-
schalteten Mefirechner gegen den Monitorausgang der Stromquelle aufge-
tragen und gespeichert. Hierzu stand ein spezielles Asyst-Meflprogramm
zur Verfiigung.

Zur Aufnahme der Spannungs-FluBlabhéngigkeiten der SQUIDs wurde
mit Hilfe des Sweepgenerators der Spulenstrom iiber die im Probenhalter
integrierte Magnetfeldspule (siehe Abbildung 3.1) in Flanken durchfahren,
also das Magnetfeld im Bereich der Probe variiert. Gleichzeitig wurde ein
Biasgleichstrom aus einer batteriebetriebenen Stromquelle, die in [STRAUB,
1999] ndher beschrieben ist, iiber die Probe gefiihrt und der Spannungsab-
fall an der Probe gegen den variablen magnetischen Flufl beobachtet. Zur
Einstellung des optimalen Biasstroms wurde dieser so lange variiert, bis der
Spannungshub V,, seinen gréfiten Wert annahm. Schliefllich wurden auch
diese Kennlinien im Mefirechner aufgenommen und gespeichert.

Die Auswertung der Mefldaten erfolgte im Rechner mit Hilfe des Pro-
gramms Origin™. Dabei wurden die Mefldaten als Kennlinien dargestellt
und aus diesen die Werte I., R und V), ermittelt und tabellarisiert. Die
Proben mit den besten Parameterwerten konnten bestimmt und fiir weitere
Untersuchungen ins TTREM eingebaut werden.

3.2 Tieftemperatur-Rasterelektronenmikroskopie

Untersuchungen im Tieftemperatur-Rasterelektronenmikroskop haben in
Tiibingen eine inzwischen iiber fast drei Jahrzehnte andauernde, erfolgreiche
Tradition: Immer wieder lielen sich neue, faszinierende Erkenntnisse gewin-
nen, wo wohl so mancher glaubte mit dem Erreichten seien die Moglichkeiten
erschopft. Der Aufbau und die Funktionsweise dieses erfolgreichen Instru-
ments soll hier nur kurz erldutert werden; detailliertere Darstellungen finden
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sich in zahlreichen Diplom- und Doktorarbeiten [KOLLE, 1992], aber auch
in einschldgigen Veroffentlichungen [GROSS und KOELLE, 1994, DODERER,
1997, CLEM und HUEBENER, 1980].

3.2.1 Aufbau des TTREMs

Das Tiibinger Tieftemperatur-Rasterelektronenmikroskop besteht aus ei-
nem konventionellen Rasterelektronenmikroskop (REM) des Typs CamScan
Serie 4, das um eine Kryostufe zur Kiihlung von Proben auf tiefe Tempera-
turen erweitert ist. Vor der Entdeckung der Hochtemperatur-Supraleitung
durch Bednorz und Miiller [BEDNORZ und MULLER, 1986] konzentrierten
sich die Untersuchungen im TTREM auf den Temperaturbereich um den
Heliumsiedepunkt bei T ~ 4,2 K. Da Hoch-T.-Supraleiter hiufig in fliissi-
gem Stickstoff bei T" ~ 77 K betrieben werden, wurde von Gerber und
Kolle 1996 eine Stickstoffkryostufe mit neuartigen Probenhaltern fiir das
TTREM entwickelt und gebaut, die, von ersten Vormessungen abgesehen,
im Rahmen dieser Arbeit erstmals fiir unterschiedlichste Untersuchungen
dauerhaft eingesetzt wurden. Genaue Beschreibungen des Kryostaten und
der Probenhalter finden sich in [GERBER, 1997, GERBER et al., 1997a,b]
Das Rasterelektronenmikroskop besitzt als Elekronenquelle eine Gliihe-
missionskathode, von der aus die Elektronen auf Energien zwischen 500 eV
und 40 keV beschleunigt werden kénnen. Der Strahlsondendurchmesser be-
tragt in der Fokusebene der Probenkammer 10-100 nm. Eine in den Strah-
lengang integrierte Beam-Blanking-Einheit ermdoglicht es, den Elektronen-
strahl mit unterschiedlichen Frequenzen bis zu einigen MHz auszublen-
den. Der Strahlstrom Ig¢,qp; ist variabel zwischen Igirqn ~ 10 pA und
Isirani =~ 150 nA einstellbar und kann mit Hilfe eines Faradaybechers ge-
messen werden. Zur Kontrolle der Strahlposition stehen sowohl eine ana-
loge Steuereinheit, mit Hilfe derer die Sonde punktuell positioniert werden
kann, als auch eine rechnergestiitzte Strahlkontrolle zur Verfiigung, die es
ermoglicht, bestimmte Bereiche der Probe abzurastern. Elektronenstrahlin-
duzierte Signale, sowohl iiber Riickstreu- und Sekundérelektronendetekto-
ren, als auch an der Probe in Form von Probenstrémen oder Spannungséinde-
rungen gemessen, werden in der computergestiitzten Strahlsteuerungsein-
heit detektiert und dem Bestrahlungsort zugeordnet. Die gewonnenen Da-
ten werden in ein Bildverarbeitungssystem der Firma Kontron eingelesen,
als Grauwert- oder Falschfarbenbilder weiterverarbeitet und iiber Linescans

ausgewertet.
Das Herzstiick des TTREMs besteht aus dem in das REM integrierten



44 Die Meflanordnung

Elektronlenstrahl Mumetall-
abschirmung

Probe
Magnetfeld-
{ spulen

/_YBa2C U307 =
Abschirmung

9F

|
v

RRKQ
OO0

Saphirzylinder

HE

| Temperatur-
E) sensor

Heizer

[

4 Thermische

[
— { Ankopplung

20 mm T~ Stickstofftank

Abbildung 3.2: TTREM-Probenhalter fiir Untersuchungen in magnetisch ab-
geschirmter Umgebung.

Kryostaten und dem darin enthaltenen Probenhalter. Da alle Untersuchun-
gen dieser Arbeit im Stickstoffkryostat durchgefiihrt wurden, soll nur dieser
kurz beschrieben werden. Er besteht aus einem 3 1 groflen Stickstofftank,
der auflerhalb des REM in einem Edelstahlgehduse vakuumisoliert an die
Probenkammertiir befestigt ist und iiber zwei Stickstoffzuleitungen mit ei-
nem kleinen Tank innerhalb der Probenkammer verbunden ist und diesen
mit fliissigem Stickstoff als Kiihlmittel versorgt. Dieser Tank ist iiber zwei
rauscharme Einzelschrittmotoren ohne Permanentmagnete mit Schrittwei-
ten von einem bis zu mehreren Mikrometern in der Ebene senkrecht zum
Elektronenstrahl in x- und y-Richtung zu bewegen, um die Probenposition
variabel einstellen zu kénnen.

Wie in Abbildung 3.2 skizziert, wird in den kleinen Tank der Proben-
halter eingebaut, dessen Korper hellgrau dargestellt ist. Dieser wurde spe-
ziell fiir Untersuchungen an SQUIDs ausgelegt: Die Probe ist auf einem
Saphirzylinder aufgeklebt, um Nyquistrauschen, das in metallischen Ma-
terialien vermehrt auftritt, zu minimieren. Die Magnetfeldspule auflerhalb
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des YBCO-Zylinders ermoglicht das Einfrieren von Magnetfeldern, die inne-
re Spule das Anlegen variabler Flufldichten bis circa 30 mT am Probenort
[GERBER, 1997]. Der Probenbereich ist umgeben von 10 Lagen 0,1 mm
dicker Mumetallfolie und zwei geschlossenen Schachteln aus 1 mm dickem
Mumetallblech. Zusétzlich befindet sich die Probe innerhalb eines YBCO-
Zylinders. Insgesamt wird so ein magnetischer Abschirmfaktor von etwa 10*
erreicht [GERBER, 1997]. Der YBCO-Zylinder dient neben der Abschirmung
hauptséachlich der Stabilisierung des Magnetfelds am Probenort wihrend der
Messungen.

Die thermische Ankopplung der Probe ans Stickstoffbad erfolgt iiber
einen Kupfer-Teflon-Kupfer-Kiihlfinger, der die Warmelast der Probe iiber
den Saphirzylinder aufnimmt. Die hohe Warmekapazitat des Kupferblocks,
der variable Warmewiderstand der Teflonschicht, kombiniert mit einer
rauscharmen analog PI-Temperaturregelung, die den integrierten Tempe-
raturfiihler ausliest und den Heizer ansteuert, erlaubt Messungen bei unter-
schiedlichen, sehr gut stabilisierten Temperaturen T' > 77 K.

3.2.2 Die Mef3technik

Eine Skizze des Meflaufbaus sowohl fiir die Abbildungen, als auch die
Rauschmessungen im TTREM, die in Kapitel 4 und 5 vorgestellt werden, ist
in Abbildung 3.4 dargestellt. Der Elektronenstrahl trifft die Probe. Strah-
lenergie wird punktuell deponiert, wodurch die Probe auf unterschiedliche
Weise eine lokale Storung erfihrt und darauf beispielsweise in Form einer
Spannungséinderung reagiert. Dies wird in Abschnitt 3.2.5 diskutiert wer-
den.

Fir die Untersuchungen an SQUIDs steht eine spezielle SQUID-
Elektronik zur Verfiigung, die in Abschnitt 3.2.3 genauer beschrieben
werden wird, und deren Aufgabe es ist, die ndherungsweise sinusfoérmi-
ge Spannungs-Fluflkennlinie des SQUIDs zu linearisieren und die SQUID-
Spannung zu verstirken. Um die Spannung moglichst rauscharm messen zu
konnen, ist das SQUID in der in Abbildung 3.3 dargestellten Weise im Pro-
benhalter kontaktiert: Uber die mit (D) und (2) bezeichneten Anschliisse wird
den durch Kreuze gekennzeichneten Josephson-Kontakten im SQUIDs der
Biasstrom zugefiihrt. Der Spannungsabgriff erfolgt sekundérseitig iiber die
Anschliisse @ und an einem auf Stickstofftemperatur gekiihlten Ring-
kerntransformator mit dem Windungszahlverhéltnis von nypim /Mser =2:20.

Der Transformator kann zur optimalen Anpassung an den Vorverstirker
der SQUID-Elektronik und die zwischen den SQUIDs leicht variierenden
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Probenimpedanzen beim Einbau ohne groflen Aufwand ausgetauscht wer-
den. Er dient dem Abgleich zwischen der Impedanz des SQUIDs und
der des Eingangs der SQUID-Elektronik. Auflerdem verstirkt er in kal-
ter und damit rauscharmer Umgebung die SQUID-Spannung um den Fak-
tor Ngek/Nprim = 10 und minimiert so den Rauschbeitrag des Eingangs-
verstérkers der SQUID-Elektronik.

Uber ein kurzes Stiick Manganindraht mit Ruranganin = 1,8 1 ist der
Gesamtwiderstand des parallel zum SQUID geschalteten Trafokreises un-
gefihr auf den Wert des SQUID-Widerstands eingestellt, damit das SQUID
iiber den Primérkreis des Trafos nicht kurzgeschlossen wird. Die beiden
130 Q Widersténde dienen als Strombegrenzer dem Schutz der Josephson-
Kontakte vor Stromspitzen durch Schalt- oder Entladeprozesse wiahrend der
Messung.

® ©

®

@—-I

Abbildung 3.3: AnschlufSschaltplan des in den TTREM Stickstoffprobenhal-
ter eingebauten SQUIDs. Alle abgebildeten Bauteile befinden sich auf einer
Temperatur von T' =~ 77 K.

Die in Abbildung 3.3 als ,,Feldspule“ bezeichnete Schleife skizziert die
duflere Magnetfeldspule des Probenhalters, wahrend die innere Spule als
Feed-Back- (,,FB-Spule“) und Magnetfeldspule verwendet wurde. Beide

Spulen sind in der Darstellung an der diinnen Linienbreite zu erkennen.
Die Bedeutung von Anschlufl ©), iiber den von der SQUID-Elektronik ein
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Kompensationsstrom eingespeist wird und die der FB-Spule werden in den
Abschnitten 3.2.3 und 3.2.4 erklart werden. Die Strom-, Spannungs- und
Spulenzuleitungen zum Probenhalter sind als Koaxialkabel ausgefiihrt, de-
ren Auflenleiter zur besseren Abschirmung auf Erde gelegt sind.

Um die Einkopplung stérender Rauschsignale zu minimieren, wurde im-
mer nur eine Probe fiir die TTREM-Messung kontaktiert. Der gleichzeitige
Anschlufl mehrerer Proben wiirde fiir jedes SQUID die in Abbildung 3.3
dargestellte Verschaltung und einen separaten Transformer erfordern.

Der Elektronenstrahl wird mit Hilfe einer Beam-Blanking-Einheit mit ei-
ner Frequenz von einigen kHz ausgeblendet, so daf} jeder zu untersuchende
Ort der Probe je nach Rastergeschwindigkeit pro Ausleseprozefl mehrfach
bestrahlt wird. Die von der SQUID-Elektronik detektierte und rauscharm
vorverstirkte, elektronenstrahlinduzierte Spannungséinderung des SQUIDs
wird von einem Lock-In-Verstirker auf die Beam-Blanking-Frequenz pha-
sengelockt, zeitgemittelt nachverstirkt und der Strahlsteuerungseinheit zu-
gefiihrt. Diese ordnet jedem Bestrahlungsort einen 8-bit-Grauwert als Maf}
fiir die gemessene Spannungsidnderung zu und erzeugt so ein zweidimensio-
nales Pixelbild. Die Lock-In-Frequenz kann bis zu einigen 10 kHz gewé&hlt
werden. Sie betrug in unseren Messungen typischerweise etwa 3 kHz, da die
begrenzte Frequenzbandbreite der SQUID-Elektronik von etwa 10 kHz und
das spezifische Rauschspektrum der gesamten Melanordnung keine hoheren
Frequenzen erlaubte. Als Verstéirker wurde ein analog Lock-In-Verstérker
PAR 124A mit integriertem PARC 119 Differenzvorverstiarker mit einer
Direct-Mode-Eingangsimpedanz von 100 M2 verwendet. Das rechteckférmi-
ge Beam-Blanking-Signal, das gleichzeitig der Lock-In-Messung als Refe-
renzsignal diente, wurde einem Wavetex 30 MHz Sweep Generator Model
164 entnommen.

Zur Aufnahme von Rauschspektren oder zeitaufgelosten Spannungs-
verldufen, wie sie in Kapitel 5 vorgestellt werden, wird das in der
SQUID-Elektronik vorverstirkte Spannungssignal einem Signalanalysator
zugefiihrt. In unseren Messungen wurde hierfiir ein Signalanlyzer HP35665A
eingesetzt. Die in Abbildung 3.4 dargestellte Schaltung erméglicht es, Abbil-
dungen und Rauschspektren aufzunehmen, ohne dal Umbauarbeiten zwi-
schen den Messungen erforderlich sind. So kann beispielsweise untersucht
werden, welche Auswirkung die Bestrahlung einer Probe mit dem Elektro-
nenstrahl auf deren Rauschverhalten hat, indem vor- und nach der Strahl-
applikation die Spektren aufgenommen werden. Selbst die gleichzeitige Auf-
nahme von TTREM-Abbildungen und Spektren, beziehungsweise Zeitspu-
ren, sind moglich.
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Abbildung 3.4: Schematischer Aufbau der Meflanordnung. Die einzelnen
Komponenten werden im Text erldutert.

3.2.3 Die SQUID-Elektronik

SQUIDs sind immer Fluf}-Spannungswandler. Die SQUID-Spannung modu-
liert, wie in Abbildung 2.4(b) dargestellt, mit dem magnetischen Fluf} in
der SQUID-Schleife. Um magnetische Fluflinderungen A® > &, messen
zu konnen, wird beim Einsatz von SQUIDs die V-®-Kennlinie mit Hilfe
einer SQUID-Elektronik linearisiert, indem im sogenannten Flux-Locked-
Loop-Mode gemessen wird: Uber die in Abbildung 3.5 dargestellte Feed-
Back-Spule wird der magnetische Flufl ® in der SQUID-Schleife solange va-
riiert, bis der optimale FluBarbeitspunkt eingestellt ist. Andert sich nun der
FluB in der Schleife um einen kleinen Betrag 0®, so detektiert die SQUID-
Elektronik iiber den Transformator eine Spannungsénderung 6Vr,q o (siehe
auch Abschnitt 3.2.4). Uber den Widerstand R wird ein Riickkoppelstrom
It ~ 6Vrprqso iber die Feed-Back-Spule gefiihrt, der die FluBénderung kom-
pensiert. Die am Widerstand R; abfallende Spannung V' ist mit V' = %Cb
proportional zum Flu3 ® in der SQUID-Schleife. Da die Spannungséinde-
rung an Ry AV = Ryly und der KompensationsfluB A® = M,I; gilt:
AV/A® = Ry /My . Die Gegeninduktivitédt M, der Feed-Back-Spule hingt
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Abbildung 3.5: Anschluf$skizze fiir Messungen im ac-Biasmode. Die SQUID-
FElektronik bestehend aus Verstdrkereinheit (untere Box), dc- und ac-
Stromquelle ist von einer feinen Linie eingerahmt und grau unterlegt. Die
Spannung V am Ausgang der SQUID-FElektronik ist ein direktes Mafs fiir
den magnetischen Fluf§ ® in der SQUID-Schleife. Weitere Erliuterungen
finden sich im Text.

stark von der jeweiligen Probengeometrie ab. Um Ry /M auf den sinnvol-
len Wert von etwa 1 V/® einzustellen, wurde fiir unsere Messungen der
Widerstand Ry beim Einbau fiir jede Probe entsprechend angepafit.

Um besonders rauscharme Messungen zu ermoglichen, besteht die
Verstarkerstufe der SQUID-Elektronik, wie in Abbildung 3.5 dargestellt, aus
einem rauscharmen Vorverstéirker, gefolgt von einem Lock-In-Verstéarker mit
100 kHz Oszillator und einem Integrator, dessen Ausgang den Riickkoppel-
strom tiber die Feed-Back-Spule steuert. Aulerdem steht zur Unterdriickung
von 1/ f-Rauschen als Folge von phasenverschobenen I.-Fluktuationen mit
der Elektronik neben einer Gleich-, auch eine 3% kHz-Wechselstromquelle
(dc- und ac-Bias) zur Verfiigung, die beide netzunabhéngig iiber einen Ak-
kusatz betrieben werden. Die Bedeutung der einzelnen Komponenten wird
im nichsten Abschnitt im Zusammenhang mit den verschiedenartigen Mef3-
modi erldutert werden.
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3.2.4 Unterschiedliche Mef3imodi

Die Messungen wurden auf unterschiedliche Weisen durchgefiihrt: diese
unterscheiden sich hauptséchlich in der Art der Stromspeisung der SQUIDs
und werden dementsprechend dc-, beziehungsweise ac-Mode genannt. Um
iiber den dem SQUID parallel geschalteten Transformator iiberhaupt die
SQUID-Spannung messen zu koénnen und gleichzeitig die Lock-In-Technik
zu nutzen, wurde die sogenannte FluBmodulation eingesetzt. Diese drei
grundlegenden SQUID-Betriebs- und Auslesearten sollen hier kurz erklért
werden:

FluBBmodulation

Die Fluimodulation ist ein Verfahren, um die SQUID-Spannung in unserem
Fall bei 100 kHz iiber einen Transformator auszulesen. Alternativ hierzu
wird beim ,,Direct Read-Out“, der in dieser Arbeit nicht verwendet wurde
und deshalb hier nicht weiter beschrieben wird, die SQUID-Spannung di-
rekt von einem rauscharmen Vorverstérker detektiert [DRUNG, 1996]. Durch
FluBmodulation kann aulerdem stérendes 1/ f-Flufirauschen als Folge von
phasengleichen I.-Fluktuationen unterdriickt werden .

Va

>
-V A Ya O/D,
Abbildung 3.6: Spannung-Fluf$- Kennlinie eines SQUIDs zur Erliuterung der
Flufimodulation.

Der Arbeitspunkt des magnetischen Flusses wird zunéchst auf den tief-
sten Punkt der Kennlinie in Abbildung 3.6 eingestellt. Zusétzlich wird die
Feed-Back-Spule mit einem 100 kHz Strom gespeist, der zu einer Modulati-
on des Flusses in der SQUID-Schleife & von genau +® /4 fiihrt, so daf der
Arbeitspunkt mit 100 kHz zwischen zwei Wendepunkten der Kennlinie hin
und her springt. Zunéchst fillt an der Sekundédrwicklung des Transforma-
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tors keine Spannung ab, da die SQUID-Spannung trotz der Flufmodulation
konstant bleibt. Andert sich jedoch ® um A®, zum Beispiel durch Ande-
rung des dufleren Magnetfelds, so springt der Wert des Spannungsabfalls
am SQUID pro FluBmodulation von ®3/2 um AV. Dies ist in Abbildung
3.6 durch den gestrichelten Doppelpfeil veranschaulicht. Der in der SQUID-
Elektronik integrierte Lock-In-Verstarker detektiert, phasengelockt auf das
Signal des 100 kHz Oszillators, diese Spannungsdnderung und iibergibt dem
Integrator einen Gleichspannungswert, den dieser, gemittelt {iber viele Mes-
sungen und umgewandelt in ein Gleichstromsignal, zur Flulkompensation
der Feed-Back-Spule zufiihrt. Die Zeitkonstante des Integrators limitiert die
Bandbreite der Fluregelschleife. Signale, deren Frequenzen oberhalb einer
Abschneidefrequenz von in unserem Fall circa 10-30 kHz liegen, werden
zeitlich gemittelt.

Phasengleiche Fluktuationen des kritischen Stroms der beiden Josephson-
Kontakte im SQUID oder auch Schwankungen des Biasstroms fiihren zu
niederfrequenten, stochastischen Fluktuationen der SQUID-Spannung, aber
nicht zu einer Anderung von AV und werden durch die Lock-In-Messung
ausgemittelt.

Dc-Bias und Bias Reversal

Wird die zu untersuchende Probe iiber Anschlu8 (1) in Abbildung 3.3 mit
einem Gleichstrom gespeist (dc-Bias), so zeigt das Rauschspektrum auch im
Nullfeld unterhalb einer Eckfrequenz von fg.x ~ 1 kHz trotz Flufmodula-
tion meist niederfrequentes 1/ f-Rauschen, das seine Ursache in phasenver-
schobenen I.-Fluktuationen findet. Mit Hilfe des sogenannten Bias Reversal
148t sich dieser Rauschanteil, wie in Abbildung 3.7 zu sehen, betrichtlich
reduzieren.

Beschrieben wird hier kurz das von [KOCH et al., 1983] entwickelte Mef3-
schema, das in unseren Messungen Anwendung fand. Diesem liegt die Tat-
sache zugrunde, dafl Fluflanderungen in der SQUID-Schleife, hervorgerufen
durch phasenverschobene I.-Fluktuationen, ihr Vorzeichen umkehren, wenn
die Biasstromrichtung umgedreht wird, wiahrend sich FluBinderungen als
Folge anderer Ursachen - wie zum Beispiel Signalen - davon unberiihrt zei-
gen. Dies ist verstdndlich, da solche I.-Fluktuationen kurzzeitig zu unter-
schiedlichen I.-Werten der beiden Josephson-Kontakte fithren, und sich als
Folge dessen der Biasstrom ungleich auf die Josephson-Kontakte verteilt. Es
flieit effektiv ein Ringstrom um die SQUID-Schleife, dessen Orientierung
sich mit der Biasstromrichtung dndert. Damit kehrt sich auch die Richtung



52 Die MeBanordnung

1000 ]
& dc-Bias
N
=
éo

100 i
=
=e
75 Bias Reversal
1 10 100 1000
Frequenz (Hz)

Abbildung 3.7: Rauschspektren eines SQUIDs aufgenommen bei T ~ 77 K
im dc- und ac-Biasmode (Bias Reversal).

des magnetischen Flusses in der Schleife um.

Beim Bias Reversal wird statt des Gleichstroms ein rechteckférmiger
Wechselstrom I; (siche Abbildung 3.8 linkes Teilbild) der Frequenz 33 kHz
iiber das SQUID gefiihrt. Der Biasstrom kehrt also stdndig seine Rich-
tung um, so dafl im zeitlichen Mittel zwei V-®-Kennlinien, die gegenein-
ander um 7 phasenverschoben sind, beobachtet werden. Da ein Teil des
Stroms iiber den Transformator fliet, und die Verstéirkerstufe der SQUID-
Elektronik ein storendes 3% kHz Wechselspannungssignal detektieren wiirde,
werden beiderseits des Transformators phasengleiche Strome (I; und I5)
eingespeist, so dafl die Primédrwicklung des Trafos effektiv stromfrei bleibt.
Wird wihrend der Einstellung des Oszillators die V-®-Kennlinie auf dem
Oszilloskop dargestellt, kann durch Variation der beiden Stréme I; und
I, die Peak-To-Peak-Spannung V,, auf den Wert Vj, 1,4, maximiert und
so der ideale Stromarbeitspunkt des SQUIDs gefunden werden. Dieser lag
bei bei fast allen untersuchten Proben etwas oberhalb der Stromwerte,
bei denen Vj,, = Vpp maz erreicht war. Die Feinjustierung der Biasstrome
I, und I, erfolgte deshalb durch moglichst starke Reduktion des SQUID-
Rauschens, was durch die Darstellung und Beobachtung des gleichgerich-
teten Signals am Mischerausgang der SQUID-Elektronik, iiber den soge-
nannten Mischer Monitor (siehe Abbildung 3.5), auf einem Oszilloskop und
gleichzeitigem Nachregeln der Strome erreicht wurde. Im rechten oberen
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Abbildung 3.8: Das linke Teilbild zeigt, wie der in die SQUID-FElektronik in-
tegrierte 3% kHz-Oszillator beim Bias Reversal mit dem SQUID verschaltet
wird. Im rechten Teilbild ist dargestellt, in welcher Weise sich die V-®-
Kennlinien tiber die Strome I,—13 einstellen lassen. Das Verfahren ist im
Text genauer erldutert.

Teilbild der Abbildung 3.8 sind die V-®-Kennlinien fiir die unterschiedli-
chen Biasstromrichtungen durchgezogen, beziehungsweise gestrichelt und
fiir zwei verschiedene I1- und I>-Stromamplituden-Einstellungen in unter-
schiedlichen Strichdicken skizziert.

Da die V-®-Kennlinien der beiden Biasstromrichtungen gegeneinander
um 7 phasenverschoben sind, miissen diese noch in Phase gebracht werden.
Dies geschieht iiber den dritten, regelbaren Stromausgang I3 am 3% kHz-
Oszillator, aus dem iiber die Feed-Back-Spule ein Wechselstrom gefiihrt
wird, der in Frequenz und Phase den Biasstréomen I; und I5 entspricht und
iiber den die beiden V-®-Kennlinien entlang der ®-Achse gegeneinander ver-
schoben werden koénnen (siehe rechtes unteres Teilbild der Abbildung 3.8).

Die Messungen in dieser Arbeit wurden alle im Flux-Locked-Loop-Mode
durchgefiihrt. Je nach Mefifrequenz wurde im dc- oder ac-Bias-Mode gemes-
sen; Gleichstromspeisung ergab im Vergleich zum ac-Bias immer eine leicht
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reduzierte SQUID-Rauschleistung im Bereich des weiflen Rauschens, was
sich positiv auf die Qualitdt von TTREM-Abbildungen auswirkte. Rausch-
spektren wurden mit Bias Reversal aufgenommen, da sich das Interesse
insbesondere auf den durch Fluflschlauchbewegungen verursachten nieder-
frequenten 1/ f-Rauschanteil richtete, der im ac-Bias-Mode bereinigt um das
niederfrequente I.-Fluktuations-Fluirauschen beobachtbar ist.

Weitere Erlduterungen zur Durchfithrung der Messungen finden sich in
den Kapiteln 4 und 5 bei der Beschreibung der einzelnen Experimente.

3.2.5 Signalentstehung

Das Mefiprinzip des TTREMs besteht darin, daf3 der Elektronenstrahl als
Sonde zur lokalen Storung der Probe verwendet wird, und das globale
Antwortsignal der Probe, also beispielsweise eine Spannungsdnderung, in
Form eines Grauwerts auf einem Bildschirm dem Bestrahlungsort zugewie-
sen wird.

Die lokale Bestrahlung durch den Elektronenstrahl hat im wesentlichen
zwei Effekte: der Strahlstrom wird auf die Probe aufgebracht und fliefit
entlang eines elektrischen Felds iiber den Film ab. Auflerdem wird bei einer
Strahlenergie Fg,qn wihrend der Bestrahlungszeit 6t am Bestrahlungsort
die Energie 6F = %I StraniOt deponiert, was zur lokalen Erwirmung
des bestrahlten Bereichs in Abhéngigkeit der Elektronenstrahlleistung von
bis zu einigen Kelvin fiihrt. Dieser Effekt ist in [GROSS und KOELLE, 1994]
ausfiihrlich qualitativ und quantitativ diskutiert.

Das Neuartige an der in dieser Arbeit vorgestellten Mef3- und Abbildungs-
methode ist die Erweiterung des TTREMs um die extrem magnetfeldsensi-
tiven SQUIDs. Dabei kommen den SQUIDs gleichzeitig zwei Aufgaben zu:
Sie dienen zugleich als Untersuchungsobjekte und héchstempfindliche Ma-
gnetfeldsensoren; ihre besonderen Eigenschaften kénnen in dieser Weise fiir
die Messung genutzt werden: Die Elektronenbestrahlung fithrt in Abhéngig-
keit des Bestrahlungsortes i zu einer Anderung A®(7) des magnetischen
Flusses in der SQUID-Schleife, was in Abschnitt 4.2 genauer beschrieben
werden wird. Diese kann iiber die SQUID-Elektronik in Form einer Span-
nungsanderung AV (7) = g—gA(I)(F) ausgelesen und dem Bildverarbeitungs-
system weitergeleitet werden. Dieses Mefiverfahren ermoglicht insbesondere
ortsaufgeloste und damit lokale Untersuchungen von einzelnen magnetischen
FluBschlauchen in Hoch-T,.-SQUIDs, die fiir ein besseres Versténdnis der mi-
kroskopischen Ursachen des niederfrequenten 1/ f-Flufirauschens in SQUIDs
von grofler Bedeutung sind.



Kapitel 4

Vorstellung eines neuen
Abbildungsverfahrens

4.1 Einfiihrung

Das TTREM wird in Tiibingen seit iiber 20 Jahren fiir verschiedenar-
tigste ortsaufgeloste Untersuchungen in unterschiedlichen Bereichen der
Tieftemperatur-Festkorperphysik eingesetzt. Neben der Untersuchung von
Tieftemperatureigenschaften bei Halbleitern und Isolatoren [HUEBENER,
1984, 1987] und der rdumlichen Darstellungen der Verteilung von kriti-
schen Stromdichten j.(x,y) und Temperaturen T.(x,y) supraleitender Fil-
me aus Tief- und Hoch-T.-Supraleitern [KOLLE, 1992], wurden in jiingerer
Zeit in vielen Experimenten die statische Verteilung von Vortices in lan-
gen Josephson-Kontakten bei unterschiedlichen Magnetfeldern [KEIL et al.,
1996, MAYER, 1995] und in Netzwerken aus Josephson-Kontakten [KECK,
1997], aber auch das Verhalten und die Wechselwirkung von Josephson-
Vortices in dynamischen Zusténden untersucht [DODERER, 1997]. Auch Ex-
perimente zu Transporteigenschaften von Flufitransformatoren in integrier-
ten hochtemperatur-supraleitenden SQUID-Magnetometern konnten erfolg-
reich durchgefiithrt werden [GERBER et al., 1996, HUSEMANN et al., 1993].
Quenter konnte die Verteilung von Mikrowellen in elektronischen Bauteilen
aus supraleitenden Diinnfilmen ortsaufgelost dargestellen [QUENTER et al.,
1996]. Einen umfassenden Uberblick zu den Untersuchungsméglichkeiten
von Supraleitern im TTREM haben Gross und Kolle zusammengestellt
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[GrROSS und KOELLE, 1994]. Das Abbildungsverfahren beruht auf der elek-
tronenstrahlinduzierten, lokalen Temperaturerh6hung um AT ~ 0,1—10 K
[KOLLE, 1992], je nach deponierter Strahlenergie, auf einer Fliche von circa
1 pm?, die zu einer integral meBbaren Anderung des kritischen Stroms oder
der Spannung fiihrt. Die rdumliche Auflésung der Abbildungsmethode ist
durch die Breite der elektronenstrahlinduzierten Temperaturerh6hung und
damit vor allem durch die Reichweite der Strahlelektronen auf circa 1 um
begrenzt [KOLLE, 1992].

Fiir die Untersuchung der Ursachen von niederfrequentem 1/ f-
Flufirauschen in Hoch-T,.-SQUIDs werden an zahlreichen Instituten Rausch-
messungen durchgefiihrt. Dabei werden Informationen iiber die Dynamik
des gesamte Ensembles der Rauschquellen gewonnen. Integrale, also rdum-
lich gemittelte, Messungen der spektralen Rauschdichte Sg(f) liefern Ver-
teilungen von Pinningenergien [DUTTA et al., 1979] und kombiniert mit
Messungen des Telegraphenrauschens oder englisch ,,Random Telegraph
Signals® (RTS) auch spezifische Hiipflingen- und Raten der dem 1/f-
Rauschen zugrunde liegenden Fluschlauchbewegungen [FERRARI et al.,
1991b, JOHNSON et al., 1990] (siehe auch Kapitel 5).

Offensichtlich héngen die niederfrequenten Rauscheigenschaften von
Hochtemperatur-SQUIDs und Magnetometern von lokalen Filmeigenschaf-
ten ab. Uber die integralen Messungen hinaus sind deshalb fiir das Versténd-
nis der mikroskopischen Ursachen des niederfrequenten 1/f-Flufirauschen
in hochtemperatursupraleitenden Filmen und Bauteilen aus Hochtempera-
tursupraleitern lokale Informationen iiber Eigenschaften des Pinnings aber
auch das dynamische Verhalten einzelner gepinnter Vortices von besonde-
rer Wichtigkeit. So kéonnen Daten iiber Pinningkrifte- und lokale Poten-
tialverldufe an speziellen Filmdefekten oder auch deren Abhingigkeit von
der Filmgeometrie nur iiber ortsaufgeléste Messungen gewonnen werden. Sie
bieten die Moglichkeit, den Zusammenhang zwischen der Filmmikrostruktur
und den lokalen Pinning-, beziehungsweise Rauscheigenschaften zu erkun-
den, der bislang nur sehr wenig verstanden ist.

Zur Untersuchung der Verteilung von Fluflschlduchen in Hoch-7,.-Filmen
bei unterschiedlichen Einkiihlmagnetfeldern, zum Aufspiiren bevorzugter
Pinningzentren aber auch fiir das Studium der Stabilitdt einer Vortexkon-
figuration in zeitlich variablen Magnetfeldern sollte zunéchst ein Verfahren
zur Abbildung von Fluflschlauchen zur Verfiigung stehen. Eine Sondenme-
thode, mit Hilfe derer einzelne Flulquanten gestort, gefiihrt und gezielt
plaziert oder gar in dynamische Zustinde angeregt werden konnten, fithrte
zum besseren Verstidndnis einzelner fiir das niederfrequente 1/f-Rauschen
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fundamentaler Flu3schlauchhiipfprozesse zwischen den Minima unterschied-
licher Doppel- oder Vielfachmuldenpotentiale, wiirde aber auch die Evalua-
tion der Kopplungsstérke zwischen bestimmten, im Film als Rauschquellen
agierenden, Flufischlauchen und der SQUID-Schleife ermoglichen.

Die im Rahmen dieser Arbeit entwickelte, neuartige TTREM-
MeBmethode erfiillt fiir Untersuchungen an SQUIDs beide Anforderungen,
ermoglicht also die Abbildung von Flulquanten in Hoch-T.-Filmen von
SQUIDs und erlaubt mit Hilfe der Elektronenstrahlsonde die lokale Stérung
von Probenbereichen.

4.2 Elektronenstrahlinduzierte SQUID-
Antwortsignale

Bevor durch die magnetfeldsensitiven TTREM-Untersuchungen Erkennt-
nisse zum Flufirauschen gewonnen werden konnen, muf3 zunéchst verstan-
den werden, in welcher Weise SQUIDs auf Elektronenbestrahlung reagieren,
und welche Ursachen den SQUID-Antwortsignalen zugrunde liegen. Werden
SQUIDs in der in Abschnitt 3.2 beschriebenen Weise im TTREM unter-
sucht, so konnen beim Abrastern der Proben mit dem Elektronenstrahl un-
terschiedliche Signale beobachtet werden. Diese beruhen auf zwei grundsétz-
lich unterschiedlichen Signalentstehungsmechanismen und kénnen nach die-
sen zwei verschiedenen Gruppen von Signalen, ndmlich den Strahlstrom-
und AT-Signalen, zugeordnet werden. Die unterschiedlichen Signaltypen
werden in den folgenden Abschnitten vorgestellt.

4.2.1 Strahlstromsignale

Durch die Elektronenbestrahlung des supraleitenden YBCO-Films wird
lokal der Strahlstrom Ig¢rqn; auf den Film aufgebracht. Er verteilt sich
abhingig vom Bestrahlungsort und der Probengeometrie im Diinnfilm, so
daf} sich in der Filmebene eine Stromdichteverteilung jsirqni(z,y) einstellt.
Der Strahlstrom fliefit entlang eines Teil der SQUID-Induktivitdt L und
induziert dadurch in der SQUID-Schleife eine maximale Anderung des ma-
gnetischen Flusses um den Betrag A®gironimaz = LfA Jstrani(T,y) dzdy.
A bezeichnet hier die Fliche durch die Is¢,,n; im Washer oder auch iiber die
Josephson-Kontakte in Richtung Erde abfliet. Zur Vereinfachung der Situa-
tion sollen hier folgende Niherungen gemacht werden: Wegen des Meifiner-
Effekts werden Strome in Supraleitern von einer Oberflachenschicht getra-



58 Vorstellung eines neuen Abbildungsverfahrens

gen, deren Dicke ungefihr Aj entspricht. Es kann hier zunéchst angenom-
men werden, dafl der gesamte injizierte Strahlstrom Igy..qn; entlang eines ein-
dimensionalen Pfades an den Filmkanten fliet. Aulerdem wird die Strom-
dichte entlang dieses Pfades als ortsunabhéngig angenommen.

4.2.1.1 Strahlstromsignale am SQUID-Loch

Wird das SQUID an einem Ort (z,y) nahe dem SQUID-Schlitz bestrahlt,
so flieft ein Teil 1/2(1 — «ay) des Strahlstroms Ig:rqn; entlang des in
Abbildung 4.1(c) skizzierten schwarzen Pfades in Richtung des linken
Josephson-Kontakts — aj ist ein Mafl fiir die Asymmetrie der Stromver-
teilung um den SQUID-Schlitz. Dieser Anteil von Ig:.qn wird hier I; =
1/2(1 — as)Istran genannt. I passiert dabei den Bruchteil ay (x,y) der ge-
samten SQUID-Induktivitdt L. Dabei wird der positive magnetische Flufl
APy = LHarl =1/2(1 — ay)Isiranar L in die SQUID-Schleife eingekop-
pelt. Der andere Teil I5 des Strahlstroms mit Iy = 1/2(1 + ay)Igtrani, der in
Abbildung 4.1(c) als grauer Pfad dargestellt ist, flieBt entlang der Indukti-
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Abbildung 4.1: (a) REM-Oberflichenabbildung und (b) A®-Bild des
SQUID-Schlitzes oberhalb der beiden Josephson-Kontakte aufgenommen bet
B=0T, Istrani =2 nA und T =77 K. (c) zeigt eine Stromverlaufsskizze
des nahe des SQUID-Schlitzes auf den Washer aufgebrachten Strahlstroms.
Die gestrichelte, schwarze und mit KG bezeichnete Linie deutet den Verlauf
der Korngrenze an.
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vitdt [1 —ar(z, y)]L in Richtung des rechten Kontakts und erzeugt dabei im
SQUID-Schlitz den negativen FluBB A®y = —1/2(1+ay)Isirani (1 —ap)L. In
guter Naherung fithrt der an den Réndern des SQUID-Schlitzes in Richtung
Erde abflielende Strahlstrom im SQUID insgesamt zur Flufldnderung

AP(z,y) = AP + APy = [ap — 1/ 205 (x,y) — 1/2])Istrani L- (4.1)

Nehmen wir an, der Strom verteilte sich zu gleichen Teilen auf die beiden
Josephson-Kontakte, so wire oy = 0 und mit Gleichung (4.1) die Fluflande-
rung A®(z,y) = IsiramL]lar(z,y) — 1/2]. Dieser Fall ist fiir SQUIDs aus
zwei Josephson-Kontakten mit gleichen differentiellen Widerstdnden im Ar-
beitspunkt gegeben. Welcher Teil der Induktivitdt vom Strahlstrom in po-
sitiver Stromrichtung durchflossen wird, also wie grofl ar(x,y) ist, hingt
offensichtlich vom Bestrahlungsort (z,y) ab. Bei Bestrahlung des oberen
Endes des SQUID-Schlitzes sind die von den beiden Strahlstromteilen zu
durchflieBenden Wegstrecken zu den Josephson-Kontakten gleich lang, so-
mit wird L zu gleichen Teilen in positiver und negativer Stromrichtung
durchflossen und oy = 1/2, wenn die SQUID-Induktivitdt im Washer sym-
metrisch verteilt ist. Die Flu8dnderungen in der SQUID-Schleife &1 und ®,
heben sich gegenseitig auf und A® = 0.

Dies entspricht den Beobachtungen im Experiment. In Abbildung 4.1(b)
ist ein FluB&anderungsbild (A®-Abbildung) dargestellt, das in dem in Teil-
bild 4.1(a) gezeigten SQUID-Schlitz-Bereich aufgenommen wurde. Entspre-
chend dem von der Theorie vorhergesagten qualitativen Verlauf sind die
Signale nahe des linken Josephson-Kontakts stark negativ (im Bild dunkel)
und nehmen auf dem Weg um den Schlitz in Richtung des rechten Kontakts
linear zu positiven Signalwerten (im Bild hell) zu. Am oberen Schlitzende
findet ein Vorzeichenwechsel des A®-Signals statt, und A® = 0.

Um die Abhéngigkeit des A®-Signals vom Strahlstrom zu ermitteln, wur-
den mehrere A®-Abbildungen von dem in Bild 4.1(b) weif§ eingerahmten
Bereich mit Strahlstromen von 0,5 nA bis 7 nA aufgenommen. Die Si-
gnalhtohen wurden {iber Linescans ausgewertet und in Abbildung 4.2(a)
gegen die Strahlstrome aufgetragen. Durch die Me3punkte wurde eine Aus-
gleichsgerade gelegt, die zeigt, daf}, wie von unserem Modell vorausgesagt,
zwischen A® und dem Strahlstrom Ig¢qn; €in linearer Zusammenhang be-
steht. Die Steigungen der Geraden sind ein direktes Maf} fiir die SQUID-
Induktivitdten der L der Proben.

Bei unterschiedlichen differentiellen Widerstidnden R; und Rs des im Bild
linken beziehungsweise rechten Josephson-Kontakts dndert sich a; zu Wer-
ten, die von 0 verschieden sind. Mit der Spannung U am SQUID kann



60 Vorstellung eines neuen Abbildungsverfahrens
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Abbildung 4.2: Elektronenstrahlinduzierte Flufiinderung A® im SQUID-
Schlitz aufgetragen gegen den FElektronenstrahlstrom bei B = 0 T und
T = 77 K. Die Signale wurden an einer festen Stelle (a) am SQUID-
Schlitzrand (siehe weiffer Rahmen in Abbildung 4.1) und (b) am dufleren
Washerrand (siehe Abbildung 4.4) gemessen.

leicht gezeigt werden, daf fiir Ry gilt: Ry = U/Iy = 2U/Igtrani(1 — ay) =
R/(1 — ay). R sei hier der mittlere differentielle Widerstand. Somit ent-
spricht a; dem aus der Literatur bekannten Widerstandsasymmetriepara-
meter p = 1 — R/R;y = R/Rs — 1 [TESCHE und CLARKE, 1977]. Im fol-
genden wird gezeigt werden, dafl aus der Lage sy des Nulldurchgangs des
A®-Signals p fiir das untersuchte SQUID bestimmt werden kann. Vorausge-
setzt die Induktivitit L ist um das SQUID-Loch symmetrisch verteilt, was
bei symmetrischer Probengeometrie und gleicher Josephson-Kontaktliange
und -Breite angenommen werden kann, so gilt a; = s. s ist hier, wie
in Abbildung 4.3(a) skizziert, die Linge eines Pfades, gemessen vom lin-
ken Josephson-Kontakt entlang am SQUID-Schlitz. s wird in Einheiten der
doppelten Schlitzlinge gemessen. An der Nullstelle des A®-Signals gilt mit
Gleichung (4.1) ar, — 1/2p — 1/2 = 0. Am Signalnulldurchgang ergibt sich
damit wegen aj = sg der Widerstandsasymmetrieparameter aus der La-
ge sg des Nulldurchgangs: p = 2sy — 1, vorausgesetzt L ist entlang des
SQUID-Schlitzes gleichméfig verteilt. Aus p und dem mittleren Widerstand
R konnen die differentiellen Widerstédnde der einzelnen Josephson-Kontakte
bestimmt werden. Es gilt: Ry = R/(1 — p) und Ry = R/(1 + p).

In Abbildung 4.3(a) und (b) sind die A®-Darstellungen des Washer-
schlitzrandes von verschiedenen SQUIDs mit unterschiedlichen Lagen des
Signalnulldurchgangs sp zu sehen. In Bild (a) ist der Nulldurchgang deut-
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Abbildung 4.3: (a) Schlitzrandsignale mit asymmetrischem Signalverlauf
(B=0 T, Istrani = 0,6 nA und T =77 K). (b) und (c) A®-Darstellungen
desselben Washerschlitzes an zwei unterschiedlichen Tagen bei B =0 T,
Istrani = 2 nA und T = 77 K aufgenommen. Die Signalbreiten in beiden
Bildern unterscheiden sich deutlich voneinander.

lich vom Schlitzende in Richtung rechtem Josephson-Kontakt verschoben;
der rechte Kontakt hat also einen grofleren differentiellen Widerstand als
der linke. Die breiten horizontalen Streifen im Bild sind die Folge von nie-
derfrequenten, stochastischen Spannungsschwankungen. Zur Aufnahme der
Abbildung wurde an Stelle eines Lock-In-Verstérkers ein Differenzverstirker
verwendet, so dafl alle Frequenzen verstarkt wurden.

Die Darstellung der Verteilung der differentiellen Josephson-
Kontaktwiderstinde konnte dazu verwendet werden, in situ SQUIDs
durch Elektronenbestrahlung der Kontakte zu symmetrisieren. Das SQUID
konnte dabei geheizt werden, um die Sauerstoffdiffusion in den Korngren-
zen zu verstirken. Gleichzeitig stiinde im TTREM der Elektronenstrahl
zur weiteren lokalen Erwidrmung des Josephson-Kontakts mit gréflerem
Widerstand zur Verfiigung. Ohne die Notwendigkeit eines zuséitzlichen
Umbauschrittes konnte die Probe nach der Bestrahlung abgekiihlt und
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erneut auf die Symmetrie der Widerstdnde hin untersucht werden.

4.2.1.2 Washerrandsignale

In Abbildung 4.4(a) ist deutlich zu sehen, dafl die Elektronenbestrahlung
des dufleren Washerrandes eine Flufldnderung A® in der SQUID-Schleife
hervorruft. Den Washerrandsignalen liegt eine &hnliche Ursache wie den
strahlstrominduzierten SQUID-Schlitzsignalen zugrunde: Ein im Randbe-
reich oberhalb der den Washer kreuzenden Korngrenze auf die Probe aufge-
brachter Strahlstrom (siehe schwarze Linie in Abbildung 4.4(b)) flieBt wegen
des Meifiner-Effekts entlang des Washerrandes in Richtung Erde. Die freie
Energie Er = E;(1 — cosp) des langen Korngrenzen-Josephson-Kontakts,
der durch den Verlauf der Korngrenze iiber den Washer gegeben ist, wird
fir den Tunnelstrom Is = 0 minimal, da die Phasendifferenz ¢ iiber den
Kontakt nach der ersten Josephson-Beziehung (2.4) fiir Ig > 0 von Null ver-
schieden ist. Deshalb fliefit der Strahlstrom nicht iiber die Washerkorngren-
ze, sondern durch den YBCO-Film entlang der Korngrenze zum in der Skiz-
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Abbildung 4.4: (a) A®-Bild eines Washer-SQUIDs bei B = 0 T,
Istrani=2 nA und T = 77 K. (b) Skizze des in (a) untersuchten Washer-
SQUIDs. Der Verlauf des Strahlstroms im YBCO-Film ist fiir zwei unter-
schiedliche Bestrahlungsorte durch den schwarzen und hellgrauen Pfad sche-
matisch angedeutet.
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ze linken Josephson-Kontakt (siehe hierzu auch [ROSENTHAL et al., 1991]).
Erreicht er diesen, so gelangt ein Teil des Stroms direkt {iber den Kontakt,
der andere Teil nach UmflieBen des SQUID-Schlitzes entlang der SQUID-
Induktivitat iiber den rechten Kontakt zur Massezuleitung. Dieser Teil des
Stroms koppelt magnetischen Flufl in die SQUID-Schleife ein, und zwar je
nach dem, ob der rechte oder linke Teil des Washers bestrahlt wird, posi-
tiven oder negativen Fluf}, was in Abbildung 4.4(a) deutlich an den hellen,
beziehungsweise dunklen Signalen zu erkennen ist.

Auch Washerrandsignale skalieren linear mit dem eingebrachten Strahl-
strom, was im Schaubild (b) in Abbildung 4.2 leicht zu erkennen ist. Die
aufgetragenen Meflwerte wurden durch Linescans an einer festen Stelle am
linken Washerrand gewonnen. Die dargestellte Strahlstromserie ist einem
SQUID mit geringer Induktivitdt zugehorig, weshalb die Werte des einge-
koppelten Flusses A® kleiner sind als diejenigen in Teilbild (a). Prinzipi-
ell sind die Signale am Washerrand immer grofler als am SQUID-Schlitz
derselben Probe, da der halbe Strom grundsétzlich entlang der gesamten
Induktivitat flieit.

Selbst an den YBCO-Filmréndern der Zuleitungen sind Signale zu erken-
nen. Auch diese sind im Rahmen des beschriebenen Modells zu verstehen.
Der an den Filmréndern aufgebrachte Strom verteilt sich, so dafl ein Teil ent-
lang der nicht zu vernachlédssigenden Josephson-Kontaktinduktivitét fliefit
und dabei den Gesamtflufl im SQUID &ndert.

4.2.1.3 Bemerkungen zu Strahlstromsignalen

Eine Abschitzung der SQUID-Induktivitdt aus den gemessenen strahlstro-
minduzierten Fluflinderungen und den applizierten Strahlstromen ergibt
einen um eine bis zwei Groflenordnungen zu groflen Induktivitdtswert. Der
Elektronenstrahlstrom allein kann also fiir die starken Flu&nderungen nicht
verantwortlich sein. Vielmehr wird vermutet, dafl an Oberflichendefekten im
Substratmaterial SrTiOs , die widhrend des Ionenstrahlidtzens hervorgeru-
fen werden, Elektronen-Lochpaare zur Verfiigung stehen, die an den YBCO-
Filmrandern bei Bestrahlung einen betrachtlichen Teil zum Strom beitra-
gen. Dies erklirt auch, warum die Signale fast nur an den Filmréndern beob-
achtet werden, die inneren Washerbereiche hingegen signalfrei bleiben. Auch
dem an die YBCO-Kanten riickgesputterten SrTiOs kénnte dabei eine be-
sondere Bedeutung zukommen. Untersuchungen an einer in Phosphorsiure
naflichemisch geidtzten Probe bestdtigen diese These: Es wurden fast kei-
ne Randsignale beobachtet. Ionenstrahlgeatzte SQUIDs, die vier Temper-
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zyklen in Sauerstoffatmosphire ausgesetzt wurden, zeigten ebenfalls keine
strahlstrominduzierten Randsignale. Oberflichendefekte im SrTiO3 koénn-
ten durch die Temperprozesse ausgeheilt worden sein. Studien iiber Effekte
von Atzprozessen auf die Qualitit von YBCO-Filmen oder die Schidigung
der Filmkanten gibt es bislang nur sehr wenige [CHOI et al., 1999, ALFF
et al., 1992].

Einige interessante Beobachtungen sollen hier nicht unerwihnt bleiben,
konnen aber allein durch das oben beschriebene Modell nicht erklart werden
und erfordern weiterfithrende Untersuchungen:

e Randsignale unterhalb der durch den Washer verlaufenden Korngren-
ze sind grofer als solche entlang der YBCO-Filmrinder oberhalb der
Korngrenze. Dies ist in Abbildung 4.4(a) deutlich zu erkennen. Wird
ein Bereich des Washers bestrahlt, der in der Skizze in Abbildung
4.4(b) unterhalb der Korngrenze liegt, so flieit der Strom anfangs
entlang eines durch die hellgraue Linie skizzierten Pfades in sehr klei-
ner Entfernung zum linken Josephson-Kontakt zur Erdung. Wegen
der Nihe des Strompfades zum linken Josephson-Kontakt koppelt
das dabei entstehende Magnetfeld in groflem Mafle in die SQUID-
Schleife ein. Der in der Zuleitung angeworfene Abschirmstrom (siehe
hellgraue geschlossene Linie in der Skizze) verstéirkt die strahlstro-
minduzierte Flu&nderung noch zusétzlich. Eine eher unwahrscheinli-
che Ursache fiir die starken Signale unterhalb der Korngrenze kénn-
te die unterschiedliche Kristallorientierung des Substrats ober- und
unterhalb der Korngrenze sein, die sich auf den Grad der SrTiOg -
Oberflichenschidigung wihrend des Ionenstrahlidtzens auswirkt. Un-
terschiedliche Konzentrationen an freien Elektron-Loch-Paaren kénn-
ten die Folge sein. Flulbewegungen oder -Umverteilungen innerhalb
der Korngrenze scheiden als Ursache aus, da sich die Magnetfeldstérke,
in dem sich das SQUID wéhrend der Aufnahme der Randsignale be-
findet, in keiner Weise auf die Signale auswirkt.

e Fast alle Strahlstromabbildungen zeigen reproduzierbar deutliche Si-
gnalinhomogentidten auf einer Groflienskala von Mikrometern. In den
Abbildungen 4.1(b) und 4.4(a) sind Beispiele hierfiir durch Pfeile ge-
kennzeichnet. Wegen der Reproduzierbarkeit der Signale ist ein Zu-
sammenhang zwischen Substrat-, beziehungsweise Filmstruktureigen-
schaften und den speziellen Signalverteilungen denkbar.

e An den Réndern der Antidots werden keine erh6hten Signale beobach-
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Abbildung 4.5: (a) und (b) sind AP-Abbildungen aufgenommen mit unter-
schiedlichen Elektronenstrahl-Rasterrichtungen, die durch die weiffen Pfeile
angedeutet sind, und den Rastergeschwindigkeiten 5,9 Zeilen/s beziehungs-
weise 0,8 Zeilen/s.(c) zeigt eine Ubersichts-A®-Aufnahme von vier neben-
einanderliegenden Proben. Der Verlauf der Korngrenze ist als schwarze ge-
strichelte Linie angedeutet. Weitere Erlduterungen finden sich im Text.

tet, obwohl auch dort eine erhéhte Dichte an freien Ladungstriagern
als Folge des Ionenstrahldtzprozesses zu erwarten ist.

e Die Abbildungen 4.3(b) und (c) zeigen zwei Schlitzrandsignale, die
an unterschiedlichen Tagen an derselben Probe bei gleichen Umge-
bungsbedingungen (B =0 T, T' = 77 K), Strahlstromen und Raster-
geschwindigkeiten aufgenommen wurden. Auch die Einstellungen des
Lock-In-Verstérkers waren an beiden Meftagen dieselben. Die Signal-
breiten unterscheiden sich ganz erheblich von einander.

e Die Breiten der Randsignale sind extrem rasterrichtungs- und ge-
schwindigkeitsabhéngig. Bei horizontaler (vertikaler) Rasterrichtung
in Abbildung 4.5(a) (4.5(b)) sind die linken und rechten (oberen und
unteren) Randsignale wesentlich breiter als die iibrigen. Auflerdem
verschmélern sich die Signalbreiten mit abnehmender Rasterzeilen-
geschwindigkeit (vergleiche Abbildungen 4.5(a) und (b)). Bei Zeilen-
frequenzen von 5,9 Zeilen/s und 0,3 Zeilen/s verharrt der Elektronen-
strahl bei 512x 512 Pixeln pro Bild an jedem Punkt 330 us beziehungs-
weise 6,6 ms. Durch ldngere Bestrahlungszeit einer YBCO-Filmstelle
werden also nur in geringer Entfernung von der Atzkante noch Signale
beobachtet. Eine zu grofle Zeitkonstante des Lock-In-Verstirkers kann
hierfiir nicht verantwortlich sein, da die Randsignale immer spiegel-
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symmetrisch beziiglich des Washerzentrums beobachtet werden. Nach
langer und wiederholter intensiver Elektronenbestrahlung mit hohen
Strahlstromen von einigen 10 nA treten auch bei nalchemisch geétzten
SQUIDs im Bereich des Washerschlitzrandes Signale in Erscheinung.
Wird die Probe einige Stunden auf Raumtemperatur erwérmt, so ver-
schwinden die Signale, und erst nach erneuter intensiver Bestrahlung
konnen diese wieder hervorgerufen werden. Moglicherweise erhoht in-
tensive Bestrahlung im Substrat temporéir die Freie-Ladungstrager-
dichte. Erst bei hoheren Temperaturen konnen die Anregungen wieder
relaxieren, oder der Prozefl verliuft zumindest deutlich schneller als
in kalter Umgebung bei T' ~ 77 K.

Erstaunliches 148t sich in Abbildung 4.5(c) beobachten: Zu sehen ist
eine A®-Abbildung von insgesamt vier benachbarten SQUIDs, die ne-
beneinander auf einem Chip angeordnet sind. Nur die im Bild linke
Probe, zu erkennen an den besonders breiten von negativen (schwar-
zen) beziehungsweise positiven (weiflen) Signalen umrissenen Zulei-
tungen und dem zwischen den Zuleitungen plazierten quadratischen
Washer, ist tatsédchlich kontaktiert und wird wiahrend der Messung be-
trieben. Die im Bild rechts davon angeordneten Proben sind alle nicht
kontaktiert und ungeerdet. Dennoch ruft die Bestrahlung der Réander
des néchsten und iibernédchsten SQUIDs eine Fluflinderung im betrie-
benen SQUID hervor, die mit zunehmender Distanz der bestrahlten
Proben zum aktiven SQUID kleiner wird. Ganz deutlich ist auch bei
den passiven SQUIDs der Vorzeichenwechsel der Randsignale beim
Uberqueren der Korngrenze zu erkennen. Naheliegend ist eine magne-
tische Kopplung der benachbarten Proben: oberhalb (unterhalb) der
Korngrenze flieBt der Strom nach oben (unten) iiber das hochohmige
SrTiO3 -Substrat ab und erzeugt dadurch ein positives (negatives)
Magnetfeld, das vom aktiven SQUID detektiert wird.

4.2.2 AT-Signale

Werden SQUIDs in konstanten Magnetfeldern durch die kritische Tempe-
ratur 7, eingekiihlt und mit dem Elektronenstrahl abgerastert, so treten
insbesondere am SQUID-Schlitzrand und innerhalb des YBCO-Films im
Vergleich zu magnetfeldfreien Abbildungen andere A®-Signale in Erschei-
nung, die mit der lokalen elektronenstrahlinduzierten Temperaturerhohung
erklart werden. Sie werden deshalb als AT-Signale bezeichnet. Im Unter-
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schied zu den in den Abbildungen 4.1(b) und 4.3 dargestellten strahlstromin-
duzierten Signalen wird beim Umlaufen des SQUID-Schlitzes im A®-Bild
in Abbildung 4.6(a) kein Vorzeichenwechsel beobachtet. Dem AT-Signal ist
das Strahlstromsignal jedoch iiberlagert, so dafl die Grofle des Gesamtsignals
von links nach recht zunimmt.

Auch die nur bei starker Bestrahlung mit Ig;rqn; > 10 nA sehr schwach
auftretenden Signale am Washerrand, die in Abbildung 4.6(b) als unscharfe
weifle Linien zu erkennen sind, zeigen an allen Bereichen gleiches Vorzeichen.

AT-Signale entstehen durch lokale Erwédrmung am Bestrahlungsort (x, y)
um die Temperatur AT (x,y) als Folge von Elektronenbestrahlung und da-
mit lokaler Energiedeponierung. Der lokale Temperaturanstieg um AT fiihrt
im erwdrmten Bereich zu einer Erhohung der Londonschen Eindringtie-
fe AL(T) um AMNL(AT). Bei Bestrahlung des SQUID-Schlitzrandes ver-
groflert sich durch die auf einer Flache Agy.qn verdnderte Eindringtiefe
die effektive Fliache eines SQUID-Schlitzes der Breite d und Lénge [ in
guter Naherung auf Actr scniie. = dl + R?. R bezeichnet hier die Elek-
tronenreichweite. Agirqni, in Abbildung 4.7(a) schematisch als schraffier-
tes Quadrat dargestellt, kann bei einer Elektronenbeschleunigungsspannung

Abbildung 4.6: (a) AP-Abbildung eines Bereichs um den SQUID-Schlitz -
der in der Probenskizze (c) durch einen gestrichelten Rahmen angedeutet ist
- einer tonenstrahl gedtzten Probe mit Isirqn = 2 nA und B = 60 u T, bezie-
hungsweise (b) des gesamten Washers eines najfschemisch gedtzten SQUIDs
mit Istrant = 15 nA bei T =~ 77 K und einer Einkihlflufidichte von
By =~ 60 puT. Die Grauwerteskala in (b) wurde invertiert, um die schwa-
chen Signale am Washerrand deutlicher hervorzuheben.
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Abbildung 4.7: (a) Skizze eines Washer-SQUIDs (hellgrau) und der im Was-
her fliefsenden Abschirmstréme (schwarzer Pfad) zur Veranschaulichung der
Entstehung von AT-Signalen. Das angelegte B-Feld ist senkrecht zur Fil-
mebene orientiert. (b) Flufiinderung A® aufgetragen gegen verschiedene
Einkiihlflufidichten bei Igirqn = 3 nA und T = 77 K. Die MefSwerte wurden
an einer festen Stelle am SQUID-Schlitzrand durch Linescans ermittelt.

Vsirani = 10 keV grob auf das Quadrat der Reichweite des Elektronen-
strahlstroms von R =~ 500 nm abgeschétzt werden. Der Flu3fokussierungs-
faktor Kr des Washers sei das Verhéltnis der effektiven Flache des SQUIDs
Aeff zur Flache des SQUID-Schlitzes Agcpiit: Krp = Aeff/ASchlz‘tz- Ei-
ne elektronenstrahlinduzierte VergroBerung von Ascniic> um Agiran = R2
auf Acy ¢ scniit> fiilhrt auch zu einem Anstieg der effektiven Flédche Acrr des
gesamten SQUIDs um AA.;; = KpR?. Fiir die untersuchten Proben ist
Kpr = 3, und die nach dem Modell zu erwartende elektronenstrahlinduzier—
te VergroBerung der effektiven Fliche AA.sf ~ 0,75 pm?

Fiir eine gegebene Einkiihlfluldichte By wird die Vergroﬁerung von Acyy
um AA.¢¢ zu einer Anderung des magnetischen Flusses ® im SQUID um
A® = ByAA.y¢ fithren. Das beobachtete Signal sollte also mit der Einkiihl-
fluBdichte linear skalieren. Auflerdem ist die Steigung A® /By gerade durch
die elektronenstrahlinduzierte Anderung der effektiven Fliche AA. Ff gege-
ben.

In Abbildung 4.7(b) sind elektronenstrahlinduzierte FluB&nderungen ei-
nes festen Bestrahlungsbereichs am Schlitzrand gegen die Flufldichte B auf-
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getragen, in der sich das SQUID wéihrend der Messung befand. B wurde
nicht verdndert, entsprach also immer der Einkiihlfluldichte By. Die Signa-
le wurden an der Stelle durch Linescans ermittelt, an der das iiberlagerte
Strahlstromsignal ndherungsweise zu vernachlissigen war. Die experimentell
gewonnenen Mef3werte steigen proportional zum B-Feld an. Fiir die aus dem
Diagramm ermittelte Steigung A® /By und damit fiir die effektive SQUID-
Fldche gilt: AA.¢f ~ 0,5 um?. Die experimentellen Ergebnisse stimmen mit
den Prognosen des Modells also in guter Ndherung iiberein.

Qualitativ konnen AT-Signale auch dadurch erklart werden, dafl der we-
gen des Meifiner-Effekts durch das duflere Magnetfeld im SQUID angeworfe-
ne Abschirmstrom, der in der Skizze in Abbildung 4.7(a) als schwarzer Pfad
eingezeichnet ist, durch die lokale Elektronenbestrahlung und Erhéhung
von Az, im Bereich des Bestrahlungsorts auf einen Umweg gelenkt wird.
Im Vergleich zum unbestrahlten Fall entspricht dies einer Vergréflerung der
SQUID-Induktivitidt L. Dadurch wird mehr Flufl in den SQUID-Schlitz ein-
gekoppelt, was in Abbildung 4.6(a) als weifles Signal zu erkennen ist.

Das in Abbildung 4.6(b) dargestellte A®-Bild zeigt einerseits sehr deut-
lich, dafli AT-Signale im SQUID-Schlitzbereich wesentlich stéirker auftreten,
als solche am Washerrand - der tief schwarze Bereich im Zentrum der Ab-
bildung ist Ausdruck eines stark iibersteuerten AT-Schlitzrandsignals - und
daf} sich Schlitz- und Washerrandsignale im Vorzeichen unterscheiden. Dies
ist qualitativ verstdndlich: &hnlich, wie Bestrahlung des Schlitzrandes die ef-
fektive SQUID-Fliche durch Erweiterung von Agcpiit, um R? erhoht, fiihrt
lokale elektronenstrahlinduzierte Erwdrmung eines Bereichs am SQUID-
Washerrand zur Reduzierung der Washerfliche und des Fluifokussierungs-
effekts und damit zur Verkleinerung von A.fs. Elektronenbestrahlung am
Washerrand vermindert also den magnetischen Flufl im SQUID-Schlitz. Die
effektive Fliache eines Washer-SQUIDs 148t sich in grober N&herung aus
Agecniitz und der Washerfliche Ay gsher mit folgender Formel abschétzen:
Acrr =~ (A SchlitzAWasher)l/ 2. Eine elektronenstrahlinduzierte Anderung
von Agecniitz: um Agirqn Wirkt sich wegen Awasher => Asechiit> erheblich
stérker auf den Betrag von A,y aus, als die entsprechende Reduzierung von
Awasher UM Agirqni- Die Bestrahlung des Schlitzrandes erhoht den magne-
tischen Fluf} deshalb im SQUID stérker, als die Bestrahlung des Washer-
randes ® reduziert. Die unterschiedlichen Signalstidrken entsprechen damit
qualitativ den Vorhersagen des Modells.

Das extrem breite AT-Schlitzsignal in Abbildung 4.6(b) von iiber 100 ym
konnte ein Hinweis darauf sein, dafl die effektive magnetische Eindring-
tiefe bei Diinnfilmen mit Filmdicken ¢t ~ Ap sehr stark auf Tempera-
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Abbildung 4.8: A®-Signale aufgenommen in der Umgebung des SQUID-
Schlitzes im Abstand von 5 Tagen bei T = 77 K und (a) By ~ 60 puT
beziehungsweise (b) By ~ 90 puT. Antidot- und SQUID-Schlitzrinder sind
durch gestrichelte beziehungsweise schwarze Linien angedeutet.

turdnderungen reagiert. Selbst die lokale Erwarmung von Washerbereichen
in Abstdnden vom Schlitz, die wesentlich grofler als Az beziehungsweise der
thermischen Abklinglinge sind, fithren zu einer Anderung des Flusses im
SQUID.

Da die elektronenstrahlinduzierte Verkleinerung der effektiven SQUID-
Flache am Washerrand AA.¢¢ in guter Ndherung unabhéngig vom Bestrah-
lungsort auf dem Rand ist, und A®(z,y) = AAcr¢B(z,y), kann Abbildung
4.6(b) als Darstellung der Magnetfeldverteilung am Washerrand interpre-
tiert werden. Helle Signale zeigen Bereiche hoher, graue Signale, die insbe-
sondere an den durch weifle Pfeile gekennzeichneten Washerecken auftreten,
Randflichen reduzierter Feldstédrke. Dies entspricht der lehrbuchméfBigen
Feldverteilung um quadratische Fldchen aus supraleitenden Diinnfilmen in
senkrecht zur Filmebene orientierten Magnetfeldern, die auch durch andere
Abbildungstechniken nachgewiesen werden kénnen [JOOSS et al., 1998].

Neben Flufschlauch- oder Vortexsignalen in SQUID-Washern, die wegen
ihrer groflen Bedeutung fiir die Untersuchungen in dieser Arbeit im néchsten
Abschnitt 4.3 ausfiihrlich diskutiert werden, sollen hier in aller Kiirze Be-
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obachtungen erwidhnt werden, die allein durch das oben vorgestellte AT-
Signalentstehungsmodell nicht abschlieend erkliart werden kénnen, und zu
deren Verstdndnis weiterfithrende Untersuchungen notwendig sein werden.

Wurden nach dem Einkiihlen eines AC-Washer-SQUIDs durch 7, in einer
Einkiihlfluldichte von By ~ 60 uT YBCO-Filmbereiche um den SQUID-
Schlitz intensiv, also mit einer Beschleunigungsspannung von 10 kV und
Isiran = 17 nA, mit dem Elektronenstrahl abgerastert, so traten die in Ab-
bildung 4.8(a) dargestellten A®-Signale auf: In Rasterrichtung sind deutlich
und grofiflichig positive Signale zu beobachten, die immer in H6he eines An-
tidots bis zu 30 pm vom Schlitz keilférmig in den Film hineinreichen. Das
positive Signal deutet darauf hin, dafl die Elektronenbestrahlung zu einer
Zunahme des magnetischen Flusses in der SQUID-Schleife fiihrt, oder mit
anderen Worten die effektive SQUID-Flache durch Bestrahlung vergrofiert
wird. Der physikalische Zustand des SQUIDs erwies sich als extrem stabil:
selbst nach fiinf Tagen, von denen sich das SQUID vier Tage auf Raum-
temperatur befand, waren die Signale bei etwas groflerem Magnetfeld, aber
ansonsten gleichen Untersuchungsbedingungen, zwar etwas verédndert, aber
immer noch in der in Abbildung 4.8(b) dargestellten Weise zu sehen, ohne
dafl erneut stark bestrahlt worden wére, und verschwanden erst, nachdem
die Probe einen weiteren Tag auf Raumtemperatur aufgewédrmt worden war.

Die mit der neuen flulempfindlichen TTREM-Abbildungsmethode beob-
achteten Signale und deren Ursache sind weitgehend verstanden und kénnen
durch schliissige Modelle erkléirt werden. Somit konnen wir uns jetzt einem
Spezialfall der AT-Signale widmen, der uns zahlreiche Untersuchungen zu

Ursachen und Unterdriickungsmoglichkeiten von niederfrequentem Flufirau-
schen in YBCO-SQUIDs ermoglichen wird.

4.3 Abbildung von Vortices in YBCO-Diinn-
filmen

Um Informationen iiber kritische Stromdichten oder Pinningkréifte in su-
praleitenden Filmen zu erlangen, miissen lokale, magnetische Fluf3verteilun-
gen bekannt sein. Zahlreiche Mefmethoden werden deshalb zur Darstellung
von magnetischem Flufl in supraleitenden Diinnschichten erfolgreich einge-
setzt. Sollen einzelne Flufischlduche abgebildet werden, so scheitern eini-
ge Verfahren jedoch am begrenzten rdumlichen Auflésungsvermogen. Um
ortsauflésende Untersuchungen an Flufllinien im Erdmagnetfeld mit einer
FluBdichte von etwa 30 uT durchfiihren zu kénnen, mufl die Auflésung we-
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nigstens dem Vortexabstand von circa 8 ym entsprechen.

Unter Verwendung der magnetischen Dekorations- oder auch Bitter-
methode konnten Essmann und Trduble erstmals direkt das hexagonale
Abrikosov-Vortexgitter in einem diinnen PbIn-Stab bei einer Temperatur
von 1,1 K abbilden, indem sie die Oberfliche des Supraleiters mit kleinen
ferromagnetischen Teilchen bedeckten, die sich im Feldgradient der Flufli-
nien konzentrierten [ESSMANN und TRAUBLE, 1967].

Magnetooptische Abbildungsverfahren, die auf dem Faraday- oder
Kerr-Effekt [Lyons und DiLLON, 1991] basieren, bieten mit optischen
Auflésungen von weniger als 0,5 ym zwar prinzipiell die M6glichkeit Vortex-
gitter statisch oder als schnelle Bilderfolge auch in Bewegung zu beobachten.
Dazu miissen die zu untersuchenden Proben allerdings mit mehreren reflek-
tierenden und optisch aktiven Schichten bedampft werden, die die rdumliche
Auflésung reduzieren und bei Bauteilen aus Hoch-T,.-Supraleitern oft schidi-
gend wirken. Bislang ist es zwar gelungen magnetische Doménen, nicht aber
einzelne Vortices abzubilden. Eine Ubersicht zu diesen Methoden findet sich
in [KOBLISCHKA und WIJNGAARDEN, 1995, HUEBENER, 1979].

Die auf dem Aharonov-Bohm-Effekt beruhende Lorentz-Transmis-
sionselektronenmikroskopie [HARADA et al., 1992], bei der die magnet-
feldabhéngige Ablenkung von Elektronen zur Visualisierung von magneti-
schen Flufllinien ausgenutzt wird, bietet die Moglichkeit, Abrikosov-Gitter
sowohl statisch als auch in Echtzeit mit hoher Brillanz abzubilden. Aller-
dings erfordert diese Technik Proben, die fiir Transmissionselektronenmikro-
skopie geeignet sind, was die Préaparation sehr aufwendig und extrem schwie-
rig macht. Es ist fraglich, ob die Priparation derartiger Proben ohne Ver-
lust der supraleitenden Eigenschaften und damit solche Untersuchungen an
Diinnfilmen aus Hoch-T,.-Supraleitern iiberhaupt moglich sind. Tonomura
gelang es jedoch, das Verfahren an diinnen Bi;SroCaCuyOg. « -Einkristallen
anzuwenden [TONOMURA et al., 1999]. Detailliert ist die Methode in [To-
NOMURA, 1995] beschrieben.

Eine Vielzahl von rastersondenmikroskopischen Abbildungsverfahren
ermoglichen Untersuchungen an Vortices in hoch-T,.-supraleitenden Diinn-
filmen mit hohen r&umlichen, magnetischen und spektroskopischen
Auflésungsvermogen [DE LOZANNE, 1999]:

e Rastertunnelmikroskopie ermoglicht die ortsaufgeloste Messung
der Quasiteilchen Zustandsdichte nahe der Fermienergie und damit in-
direkt der Energieliicke bei Supraleitern, die im Vortexkern verschwin-
det [HESS et al., 1989]. Sie kann nur bei sehr glatten Probenoberfléchen
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verwendet werden. YBCO-Filme mit entsprechend niedrigen Ober-
flichenrauhigkeiten konnen bislang nicht hergestellt werden. Tunnel-
mikroskopische Vortexuntersuchungen wurden jedoch erfolgreich an
YBCO-Einkristallen durchgefiihrt [FISCHER et al., 1997, MAGGIO-
APRILE et al., 1995]. Die Auflésung kann, je nach Durchmesser der
Tunnelspitze, bis zu 1 nm betragen, was Messungen in Fluf3dichten
von bis zu einigen Tesla ermoglicht [TROYANOVSKI et al., 1999].

e Die Magnetische Kraftmikrosopie nutzt die attraktive bezie-
hungsweise repulsive Wechselwirkung zwischen magnetischem Mo-
ment eines Abrikosov-Vortex und der magnetisierten Sondenspitze.
Diese Wechselwirkung ist jedoch so stark, dafl nur sehr gut gepinn-
te Vortices abgebildet werden konnen. Streufelder reduzieren die Ab-
bildungsqualitdt in hohem Mafle. Dennoch wurden Ortsauflésungen
von bis zu 20 nm erreicht [RUGAR et al., 1990, MOSER et al., 1995].
Ausfiihrlich wird die Methode in [HUG et al., 1998| diskutiert.

e Fiir die Raster-Hall-Sondenmikrosopie [CHANG et al., 1992] wird
als Meflspitze eine mikroskopisch kleine Hall-Sonde verwendet. Vor-
teilhaft hierbei ist, da3 die Spitze aus nichtmagnetischen Materialien
aufgebaut ist, und die Vortex-Sonden-Wechselwirkung entsprechend
klein ist. Die Ortsaufléosung betréigt abhingig von der Sondengrofie
circa 250 nm [ORAL et al., 1998|.

e Raster-SQUID-Mikroskope [KIRTLEY et al., 1995] erreichen we-
gen der vergleichsweise groflen magnetfeldempfindlichen Sonde in
Form eines SQUIDs nur rdumliche Auflésungen von etwa 10 pm. Ih-
re Vorteile liegen in der groflen Flulempfindlichkeit, dem vergleichs-
weise groflen Rasterbereich und der Moglichkeit, absolute Magnet-
feldstédrken zu bestimmen. Fiir die Vortexabbildung werden sie deshalb
wenig eingesetzt; vielmehr liegt der Schwerpunkt ihrer Anwendun-

gen in der ortsaufgelosten Vermessung von Fluverteilungen [KIRTLEY
et al., 1999, TSUEI et al., 1996].

e Auch die Raster-Magnetowiderstandsmikroskopie koénnte in
naher Zukunft die Vielfalt an Methoden zur Untersuchung von
Abrikosov-Vortices erweitern. Schon heute konnen Lese-Schreib-
Sonden aus kolossal magnetoresistiven Bauelementen, sogenannte Ma-
gnetoresistive Spin Valve Heads, hergestellt werden, die Ortsauflosun-
gen von circa 250 nm erméglichen [PETROV et al., 1998]. Die ma-
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gnetische Empfindlichkeit wird durch Verwendung neuer Materialien
stédndig gesteigert.

Zur Untersuchung von Rauschquellen des niederfrequenten 1/ f-Rauschens
in YBCO-SQUIDs sollte ein handliches Verfahren zur Verfiigung stehen, das
sowohl die Lokalisierung, also die Abbildung der Rauschquellen mit ausrei-
chender Auflésung, als auch deren Manipulation, das heif3t gezielte Platzie-
rung, Verschiebung oder Aktivierung ermdoglicht. Keine der oben genann-
ten MeBBmethoden erfiillt alle diese Anforderungen. Der flulempfindliche
Mefimodus im TTREM erméglicht sowohl die Abbildung als auch die loka-
le Storung von Flufilinien in YBCO-SQUIDs. Zunéchst sollen jedoch erste
Abbildungen und der Signalentstehungsmechanismus beschrieben werden.

4.3.1 Signalentstehung

Abbildung 4.9 zeigt zwei A®-Bilder, die an zwei verschiedenen SQUIDs
aufgenommen wurden, nachdem diese in Magnetfeldern entgegengesetzter
Richtung unter die kritische Temperatur gekiihlt worden waren. Wieder zei-
gen sich die in Abschnitt 4.2.2 beschriebenen AT- und Strahlstromsignale
am Rand des SQUID-Schlitzes. Uberdies sind aber auch magnetische FluB-

Abbildung 4.9: A®P-Abbildungen die im Bereich des Washerschlitzes
an zwei unterschiedlichen Typ AC19-SQUIDs aufgenommen wurden:
(a) B~60 uT, Isiram = 19 nA, T = 77 K; (b) B = —60 uT, Istran =
15 nA, T =83,5 K.
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linien zu sehen, die sich teilweise in Antidots befinden, andererseits aber
auch als interstitielle Vortices im YBCO-Film zwischen dem Antidotgitter
mit Lochabstand 19 um gepinnt sind. Die Lage der Antidots ist in Abbil-
dung 4.9(a) durch schwarz gestrichelte, nicht mafstéblich gezeichnete Kreise
markiert. Zu erkennen sind sowohl Film-, als auch Antidotvortices an bipo-
laren, in radialer Richtung zum SQUID-Schlitz orientierten Signalen, die in
AP-Abbildungen als Paare aus positiven und negativen Signalen, also als
Hell-Dunkel-Bereiche erscheinen. Bei etwas iiber den Stickstoffsiedepunkt
von circa 77 K erhohten Temperaturen (Abbildung 4.9(b)) lassen sich Vor-
tices in Abstidnden grofer als 60 pym vom SQUID-Schlitz beobachten.

Auffillig ist die Umkehr der Signalpolaritét bei unterschiedlichen Man-
getfeldrichtungen: Wahrend bei positiven Magnetfeldern, die aus der Bild-
ebene heraus orientiert sind, der negative - im A®-Bild dunkle - Teil des
Vortexsignals immer in Richtung zum Schlitz zeigt (Abbildung 4.9(a)), dreht
sich diese Orientierung bei negativer Feldrichtung um (Abbildung 4.9(b)).
Dieses Verhalten ist ein deutlicher Hinweis darauf, daf§ der Vortexsigna-
len zugrundeliegende Signalentstehungsmechanismus dem von AT-Signalen
an den SQUID-Schlitzrindern, der in Abschnitt 4.2.2 erldutert wurde, sehr
dhnlich ist.

Wieder ist die lokale, durch Elektronenbestrahlung hervorgerufene Tem-
peraturdnderung um AT Grundlage fiir die Signalentstehung: Die Tempera-
turerhohung, die sich etwa iiber die laterale Reichweite der Strahlelektronen
R(10 keV) ~ 500 nm erstreckt, fiihrt am Bestrahlungsort zu einem Anstieg
der Londonschen Eindringtiefe Az, (7T) um AMf(7T). Findet die Bestrahlung
in einem Abstand 0 < Az < 2 um vom Vortex oder am Rand eines An-
tidots statt, in dem sich ein Flulquant befindet, so werden die das Vortex
umgebenden Abschirmstréme durch die Anderung der magnetischen Ein-
dringtiefe umgelenkt; die Strahlsonde iibt auf das Vortex eine attraktive
Kraft aus, so dafl widhrend der Bestrahlung sein Schwerpunkt in Richtung
Bestrahlungsort verschoben wird. Je nach Verschiebungsrichtung fiihrt dies
im SQUID zur FluBdnderung [FERRARI et al., 1991a]

A(D(xvy) = —(x,y)Ar, (42)

or
wo Ar die Abstandsédnderung des Vortex in radialer Richtung vom SQUID-
Schlitz ist. Die Vortexverlagerung wird etwa der halben Anderung der ma-
gnetischen Eindringtiefe AAp(T') entsprechen. Da azimutale Vortexverla-
gerungen keine FluBinderungen im SQUID hervorrufen und damit keinen
Signalbeitrag leisten, erscheinen die Vortices in den Abbildungen nicht rund,
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(2) SQUID-Schlitz
A 4 4 A A A A4 AAA

Abbildung 4.10: (a) Skizze zur Vortex-Signalentstehung. Transversalschnitt
durch ein unbestrahltes, zentral bestrahltes und exzentrisch bestrahltes Vor-
tex. Hell-Dunkel-Grauverliufe zeigen den kontinuierlichen Temperaturiiber-
gang vom erwdrmten Bereich (helles Zentrum) zu den kdilteren Vor-
texrdindern. Die Magnetfeldlinien der bestrahlen Vortices sind auf der
Seite des SQUID-Schlitzes durch schwarze Kurven angedeutet. (b) A®-
Vortexabbildung. Der SQUID-Schlitz ist von einer schwarzen Linien um-
rissen.

sondern eher oval keulenformig (siehe beispielsweise Abbildung 4.10(b)).
Dies wird in Abbildung 4.10(a) schematisch veranschaulicht: ganz links
im Bild ist ein zunéichst unbestrahltes Vortex zu sehen, dessen Abschirm-
strome durch schwarze bepfeilte Kreise dargestellt sind. Trifft der Elektro-
nenstrahl das Vortex zentral, wie dies im mittleren Teilbild skizziert ist,
so nimmt durch die vergroflerte magnetische Eindringtiefe die rdaumliche
Ausdehnung des Vortex isotrop zu; der vom SQUID detektierte magneti-
sche Fluf} bleibt unverdndert. Nur die exzentrische Bestrahlung des Vortex,
schematisch im rechten Teilbild der Abbildung 4.10(a) zu sehen, fiihrt zu
mehr oder weniger Flufl im SQUID, je nachdem, ob der Schwerpunkt des
Vortex, angedeutet durch ein schwarzes x, vom Schlitz weg oder zu diesem
hin bewegt wird. Dies héngt nicht von der Elektronenstrahl-Rasterrichtung,
sondern ausschliellich von der relativen Lage des Bestrahlungsorts zum Vor-
tex ab. Weil das den SQUID-Schlitz durchsetzende Flufllinienauflenfeld das
umgekehrte Vorzeichen vom Umgebungs- und Vortexkernfeld hat, fiithrt die
Ann&dherung eines Vortex an den Schlitz immer zur Reduzierung des Betrags
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des magnetischen Flusses im SQUID.

4.10(b) zeigt einige im Bereich des SQUID-Schlitzes gepinnte Vortices.
Zur Unterdriickung der fiir die Vortexabbildung stérenden AT-Randsignale
wurde nach Erreichen der Arbeitstemperatur das angelegte Magnetfeld re-
duziert. Die weifl gestrichelte Linie markiert die Position von drei unbe-
strahlten Flullinien. Lokale Elektronenbestrahlung im Abstand Az von der
Ruheposition fiihrt auch bei Ax > Ar noch zu Signalen, da die thermi-
sche Ausheilléinge des lokal erwédrmten Bereichs etwa ein Mikrometer grof3
ist. So wird auch erkldarbar, warum Vortexsignale in A®-Abbildungen grofler
erscheinen, als dies ihrer tatséichliche Ausdehnung (siehe Abschnitt 2.2) ent-
spricht: Das Vortexsignal ist die Faltung des Strahlsondentemperaturprofils
[KOLLE, 1992] mit der vom Bestrahlungsort (z,y) abhingigen Flulande-
rungsfunktion A®(x,y), die die Anderung des magnetischen Flusses im
SQUID als Folge des Abrasterns eines Vortex mit punktférmiger Strahl-
sonde beschreibt.

Quantitative Analysen der VortexsignalhGhen bestéitigen das Signalent-
stehungsmodell: Ferrari et al. haben die Flulkopplungsstiarke ®, = aa—f(r)
eines einzelnen Vortex, das im Abstand » vom Mittelpunkt eines zirkularen
Washers entfernt im Film gepinnt ist, berechnet [FERRARI et al., 1991a,
STRAUB, 1999]. Dabei verwendeten sie die aus der Elektrostatik bekannte
Methode der Spiegelladungen und erweiterten diese auf Spiegelvortices. Die
dabei gewonnene Gesetzméfligkeit ermoglicht die Berechnung des Flusses
®(r), den ein Vortex in das SQUID-Loch mit Durchmesser 2a eines Was-
hers mit Radius c einkoppelt. Schematisch ist dies in der Skizze in Abbildung
4.11(a) als Schnittbild dargestellt. Die Theorie wurde auf die in den Mes-
sungen verwendete Probengeometrie, also Washerbreiten von 300 pm und
SQUID-Schlitzbreiten von 5 um angewandt, wobei Ar als einziger Parame-
ter frei angepafit wurde.

In Abbildung 4.11 ist die durch Elektronenbestrahlung mehrerer gepinn-
ter Vortices induzierte Fluanderung A®(r) gegen den radialen Abstand der
FluBllinien zum SQUID-Schlitz r aufgetragen. Die Werte wurden aus Lines-
cans iiber Vortexabbildungen gewonnen. Die in (a) aufgetragenen Mef3punk-
te entstammen einer Abbildung von Antidotvortices der Probe S10-1 (Typ
AC19) aufgenommen bei B ~ 60 T, wihrend in (b) sowohl in Antidots,
als auch im Film gepinnte und bei B ~ 40 uT abgebildete Vortices in Probe
S11-5 (Typ AC, Antidotabstinde und -Durchmesser variabel) ausgewertet
wurden. Aus der in [FERRARI et al., 1991a] angegebenen Beziehung fiir ®(r)
wurde durch Ableiten die Kopplungsstirke ®,.(r) berechnet und die elektro-

nenstrahlinduzierte FluBanderung A®(r) = aa—f(r)Ar durch Variation von
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(a) — Theorie nach Ferrari (b) ) — Theorie nach Ferrari
0,8 || The.()rie nac.h Humphreys |- 0,8': ..... The.orie nac.h Humphreys |-
O Antidotvortices : O Antidotvortices
a=25um 70,6 B Interstitielle Vortices
c¢=150 pm P a=2,5pum
10,4 ¢=150 pm
a = :
c 1 0,2}
A 0 i L L
100 0 50 100
r (nm)

Abbildung 4.11: Vergleich der experimentell beobachteten A®(r)-Abhdngig-
keit bei T = 77 K mit zwei durch unterschiedliche Theorien [FERRARI et al.,
1991a, HUMPHREYS, 1999] berechneten Verldufen, die mit (a) Ar = 22 nm
und (b) Ar =~ 20 nm an die MefSwerte (Kreise und Quadrate) angepafst wur-
den. Die Skizze in (a) zeigt schematisch den Feldverlauf eines im Washer
gepinnten Vortez.

Ar an die Meflwerte angepasst. Fiir eine angenommene Verschiebung der be-
strahlten Vortices um Ar = 22 nm in Abbildung 4.11(a) und Ar ~ 20 nm *
in (b) liegen die Mefpunkte mit nur kleiner Streuung auf der berechneten
A®(r)-Kurve. Angenommen die Verschiebung Ar des bestrahlten Vortex
entspricht etwa der halben lokalen Zunahme A\, der Eindringtiefe, so kann
bei T'= 77K, einer Elektronenbeschleunigungsspannung von 10 kV und ei-
nem Strahlstrom von etwa 10 nA aus dem Experiment A\, auf circa 40 nm
abgeschétzt werden. Fiir diesen Wert zeigen Experiment und die Theorie
nach Ferrari et al. hervorragende Ubereinstimmung.

Humphreys hat den magnetischen Fluf}, den ein im Washer eines
kreisformigen SQUIDs mit Radius ¢ und SQUID-Lochdurchmesser 2a ge-
pinnten Vortex in das SQUID einkoppelt, iiber die Verteilung der Stréme
und Induktivitdten im SQUID abgeschétzt [HUMPHREYS, 1999]. Daraus la8t
sich in der oben beschriebenen Weise A®(r, Ar) berechnen. In den Abbil-
dungen 4.11(a) und (b) sind die Grafen der A®(r)-Funktion fiir die ver-
wendete Washergrofle und Ar = 22 nm, beziehungsweise Ar = 18 nm als
gestrichelte Kurve eingezeichnet. Die berechneten und gemessenen Werte

IDer Verstirkungsfaktor des Lock-In-Verstirkers kann fiir diese Messung nicht exakt
angegeben werden.
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liegen auch bei diesem Ansatz nahe beieinander; die Theorie nach Ferrari et
al. fithrt jedoch fiir den qualitativen A®(r)-Verlauf zu wesentlich besserer
Ubereinstimmung mit dem Experiment: die Abnahme der Kopplungsstérke
®,.(r) mit steigendem radialen Vortexabstand r vom Washerzentrum wird
von Humphreys et al. iiberschétzt.

Werden Vortexsignalhthen in den Abbildungen 4.9(a) und (b) bei glei-
chem Abstand r vom Washerzentrum verglichen, zeigt sich, dafl bei hoherer
Mefitemperatur in Bild (b) die Signale trotz niedrigerer Strahlleistung deut-
lich stirker sind. Abbildung (a) wurde bei T" = 0,857, (b) bei T' = 0,927,
aufgenommen. Die strahlstrominduzierte FluBanderung A®(r) bei Bestrah-
lung einer FluBlinie 148t sich mit Gleichung (4.2) berechnen. Um die Tempe-
raturabhingigkeit der Flulanderung abzuschéitzen, mufl beriicksichtigt wer-

den, dafl die Londonsche Eindringtiefe Ay, (7") und %ATL (T') bei Temperaturen

nahe T, mit 7T sehr stark anwachsen: Ar,(T) = Ap o[l —(T/T.)*]~/2? [PoOLE
et al., 1995]. AL o ist die magnetische Eindringtiefe bei 7' = 0 K. Angenom-
men Ar(T) ~ 1AM (T), so kann Gleichung (4.2) folgendermafien formuliert

werden: A®(r,T) = ®,(r)Ar(T) = ®,(r)3AN(T) = %(I)r(r)%(T)AT.
Mit der Ableitung von Ap(7T) nach T 148t sich die FluB#anderung in

Abhéngigkeit der Temperatur direkt berechnen:
—3/2

A@@J):@AMMNI1(Z>4

(I>3AT. (4.3)

T, T, T,

Um die Temperaturabhingigkeit von A® experimentell zu bestimmen,
wurden die Signalhohen eines an einem festen Ort im SQUID gepinnten
Vortex in einer Serie von Abbildungen bei variabler Temperatur gemessen
und iiber Linescans ausgelesen. Die Meflwerte sind in Abbildung 4.12 ge-
gen die Temperatur aufgetragen und mit Gleichung (4.3) angefittet. Die
Kopplungsstéirke ®,. war aus anderen Messungen bekannt; fiir die kritische
Temperatur wurde ein typischer Wert von 7. ypco = 91 K angenommen
und Az o = 200 nm [POOLE et al., 1995] gesetzt. Der einzig freie Parame-
ter war die elektronenstrahlinduzierte lokale Temperaturerhthung AT. Die
Anpassung der Funktion (4.3) an die experimentell ermittelten Werte ergab
AT ~ 2,9 K. Abbildung 4.12 zeigt fiir diesen Wert von AT erstaunlich gute
Ubereinstimmung zwischen Theorie und Experiment.

Die maximale lokale Temperaturerh6hung AT,,,. kann aus der im
YBCO-Film und SrTiOg -Substrat deponierten Elektronenstrahlleistung
Py, der Waérmeleitfihigkeit von SrTiOs ksro(77 K) ~ 15 W/Km
[LANDOLT, 1975] und der lateralen Reichweite des Elektronenstrahls
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Abbildung 4.12: Gemessene und berechnete Abhdngigkeit der elektronen-
strahlinduzierten Flufdinderung A® von der MefStemperatur T'. Die Werte
wurden mit einer Elektronenenergie von 10 keV, Isirqn = 7 nA und bei der
Einkihlflufidichte von By ~ —60 uT ermittelt.

R(10 kV) ~ 500 nm im Kristall als Maximalwert der Losung der
Wirmediffusionsgleichung abgeschitzt werden [KOLLE, 1992]: AT, =
3Py/(2mksToR). Fiir die im Experiment deponierte Strahlleistung Py =
10 kVx7 nA= 70 uW ergibt sich AT,,.. =~ 4,2 K. Wird die Abstands-
abhingigkeit der lokalen Temperaturerhdhung AT (7) in einem Abstand 7
vom Bestrahlungsort fiir —R < 7 < R beriicksichtigt, die fiir |7| < R/2 wie
72 und fiir || > R/2 wie 1/7 abfiillt [GROSS und KOELLE, 1994], kann inner-
halb der Elektronenreichweite R eine mittlere Temperaturerhdhung AT =
5= ffR AT (7)dr definiert werden. Diese Definition ist fiir die in dieser Ar-
beit durchgefithrten TTREM-Messungen sinnvoll: die Verteilung AT () bil-
det sich quasistatisch aus, da bei typischen Strahlmodulationsfrequenzen v
von 3 kHz und Temperaturantwortzeiten von 7 ~ 10 — 100 ns [KOLLE, 1992]
immer 1/v > 7. Fir AT gilt: AT(Py = 70 uW) =~ 0,68AT 0. = 2,8 K.
Der durch Anpassung von Gleichung (4.3) an die Meflwerte ermittelte Wert
AT =~ 2,9 K stimmt mit dieser Abschétzung also sehr gut iiberein.

Zusammenfassend kann zur fluBempfindlichen TTREM-Untersuchungs-
methode folgendes gesagt werden:

e Die Experimente zeigen quantitativ wie qualitativ hervorragende
Ubereinstimmung mit den Vorhersagen des vorgeschlagenen Signal-
entstehungsmodells.
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e Vortexsignalhthen nehmen mit steigendem Abstand r des Bestrah-
lungsorts vom SQUID-Schlitz und sinkender Probentemperatur ab.
Dies ist nur ein vermeintlicher Nachteil der Mef3imethode: diesem Ver-
halten liegt die Abstandsabhéngigkeit der Flulkopplungsstirke ®,.(r)
zugrunde. Die Methode imitiert durch Verschiebung der gepinnten
FluBschlduche den fiir das 1/f-Fluirauschen in SQUIDs fundamen-
talen Proze3 des Vortexhiipfens und ermoglicht dadurch die orts-
aufgeloste Messung von fiir das Verstédndnis der Ursachen des 1/ f-
Rauschens wichtigen Groflen wie der Kopplungsstiarke ®,.(r) am Fin-

zelprozef. Aus @, und Sr_l/Q(f) ergibt sich nach Gleichung (2.13)
direkt der Beitrag eines einzelnen fluktuierenden Vortex zum Fluf3-
rauschen. Fiir eine Probe ist in Abbildung 4.13 der nach [FERRARI
et al., 1991a] berechnete Verlauf von ®,.(r) dargestellt, der durch un-
sere Messungen bestatigt wurde. Besonders fiir komplexe Strukturen
ist ®,.(r) rechnerisch nur mit groen Unsicherheiten abschitzbar. Die
Bestimmung von ®,.(r) ist bislang mit keinem anderen Mefiverfahren
moglich.

e Die Methode bietet mit einer Ortsauflésung von circa 2R ~ 1 pym die
Moglichkeit, in fiir die Untersuchung von 1/ f-Rauschquellen interes-
santen Flufldichten bis nachweislich 200 pT und theoretisch ungefihr
1 mT 1/f-Rauschquellen abzubilden und damit zu lokalisieren.

e Durch Kombination eines Magnetometers als hochempfindlichem Ma-
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Abbildung 4.13: Kopplungsstdrke ®,. fiir die untersuchte SQUID-Geometrie
der Probe S11-5in Abhdngigkeit des radialen Abstands vom Washerzentrum.
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gnetfeldsensor zur Detektion von FluBénderungen und dem TTREM
zur lokalen Stérung sollte es moglich sein, das ortsauflésende
Abbildungs-und Untersuchungsverfahren auch auf hochtemperatursu-
praleitenden Filme oder andere Strukturen anzuwenden.

e Durch Verwendung von Hoch-T,.-SQUIDs mit schmalen Washern, de-
ren Flulkopplungsstéirke ®,. durch die spezielle Washergeometrie ver-
gleichsweise grof ist, konnte die Vermessung der fiir das Verstind-
nis der Hochtemperatursupraleitung wichtigen AM(T')-Abhéngigkeit
moglich sein.

4.3.2 Vortices bei unterschiedlichen Einkiihlfeldern

Beim Kiihlen eines Typ-II-Supraleiters in Umgebungsmagnetfeldern Hy # 0
unter die kritische Temperatur 7T, wird der den Supraleiter durchsetzende
magnetische Flufl wegen des Meifiner-Effekts in Feldern Hy < H.; aus dem
supraleitenden Material verdrangt werden. Die untere kritische Flu3dichte
von YBCO liegt bei B.1 ypco ~ 100 mT [POOLE et al., 1995]. Fiir die
in den Untersuchungen dieser Arbeit angelegten magnetischen Flufldichten
von bis zu 200 uT, die deutlich unter B.; ypco liegen, sollten danach in
den YBCO-Filmen keine Flufschlduche zu erwarten sein. Tatséchlich wur-
den wihrend unserer zahlreicher Abbildungen fast immer wenigstens ein-
zelne Vortices in den YBCO-SQUID-Strukturen beobachtet und dies selbst
in nahezu vernachlédssigbar kleinen Einkiihlfeldern. Zwei Beispiele hierfiir
sind in den Abbildungen 4.14(a) und (b) dargestellt. Auch zahlreiche in-
tegrale Messungen an YBCO-SQUIDs in Form von Rauschmessungen leg-
ten bereits die Mutmaflung nahe, dafl sich Flufllinien als Rauschquellen in
den Schichten befinden, da die spektrale Rauschdichte des niederfrequenten

SQUID-Rauschens Sé/ 2( f) proportional zur EinkiihlfluBdichte By ansteigt
[MIKLICH et al., 1994].

Straub hat gezeigt [STRAUB, 1999], daf} fiir die verwendeten Proben geo-
metriebedingte Feldkonzentration an den supraleitenden Filmrindern, die
zu Feldiiberhohungen Hpgqnq/Ho von bis 1000 fithren kann, allenfalls die
Bildung von Vortices bei Flufidichten grofier 100 pT erklédrt. Ein dhnlicher
Wert ergibt sich fiir das Schwellenfeld B.;,, ab dem Flulquanten in den
Film eindringen, wenn die ,,geometrische Barriere“ des Films der Dicke ¢
und die Washerbreite W beriicksichtigt wird: By, = Beiy/t/W [ZELDOV
et al., 1994]. Im fiir alle TTREM-Untersuchungen verwendeten, mehrfach
magnetisch abgeschirmten Probenhalter mit einem Abschirmfaktor von et-
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————20pm B =0pT +——10pm B =30pT

Abbildung 4.14: Vortexabbildungen aufgenommen an zwei Typ ACI19-
SQUIDs im Bereich des SQUID-Schlitzes bei Finkihlfeldern von (a) 0 uT

und (b) 30 uT und Meftemperaturen von 77 K beziehungsweise 84 K.

wa 6000 kann fiir Messungen ohne angelegtes Magnetfeld der untere Grenz-
wert fiir die Flufidichte im Probenbereich auf ungeféihr 1/6000x Bg-q =~ 5 nT
abgeschétzt werden. Die tatséchlichen Feldstidrken liegen wegen Streufel-
dern der magnetischen REM-Linsen und Aufmagnetisierungen von fest im
Probenhalter installierten, schwach magnetischen Metallteilen wohl etwas
dariiber. Trotz Feldkonzentration am Filmrand wird im ,,Nullfeld“ die Fluf}-
dichte B.;, oder B.; jedoch sicher nicht iiberschreiten.

Die Nukleation von Vortices bei Flu3dichten kleiner B.; mufl wihrend des
Einkiihlprozesses der YBCO-Filme stattfinden, oder mit Flulkriechen, soge-
nanntem Flux Creep [BLATTER et al., 1994, ANDERSON, 1962], zu erklidren
sein. Lokale Temperaturunterschiede, die beim Erreichen von T, kurzzeitig
zu koexistierenden normal- und supraleitenden Bereichen im Film fiihren,
konnten die vollsténdige Verdrdngung des magnetischen Flusses voriiber-
gehend verhindern. Wegen der Quantisierung von magnetischem Fluf} in
Supraleitern zo6ge dies die Bildung von Vortices nach sich, die anschlielend
thermisch aktiviert aus dem Film entweichen oder an Pinningzentren ge-
bunden im Supraleiter verbleiben wiirden.

Flux Creep, also das Springen von ganzen Fluflbiindeln in den Film,
kommt als Ursache fiir die Anwesenheit von Fluflquanten im Film nur
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wihrend des Einkiihlprozef in Frage: Die Hiipfrate vpc verhilt sich
in Abhéingigkeit der effektiven Aktivierungsenergie FE,; wie vpo ~
exp(—FEqrt/kpT). Bei T =~ T, ist sowohl die zu iiberwindende Gibbsbar-
riere F,.; am Rand des Film minimal, als auch kg7 maximal, so daf} die
Wahrscheinlichkeit fiir das Eindringen von Flufl in den Film wéahrend des
Ubergangs vom normalleitenden zum supraleitenden Zustand am grofiten
ist.

Moglicherweise mufl wegen der in den Film strukturierten Antidots eine
reduzierte untere magnetische Induktion B.; beriicksichtigt werden, die in
[BuzpIN, 1993] fiir Typ-1I-Supraleiter mit kolumnaren Defekten der Radien
R und dem Fall R > ¢ angegeben ist: B,y = ®q/4nA2In(AL/R) . Die Bezie-
hung hat fiir den Fall R > A, sicherlich keine Giiltigkeit, kann jedoch als
deutlicher Hinweis darauf verstanden werden, daf3 B.; sehr stark von der
Anwesenheit von Antidots abhingt.

Die in Abbildung 4.14(a) und anderen Untersuchungen im Nullfeld be-
obachteten Vortices zeigen immer gleiche Polaritat. Bei gédnzlicher Abwe-
senheit von Restmagnetfeldern wihrend des Einkiihlprozesses sollte, wenn
iiberhaupt, eine &hnliche Anzahl von Vortices und Antivortices anwe-
send sein. Paare aus Flufllinien unterschiedlicher Vortizitat konnten sich
durch thermische Fluktuationen, #hnlich dem Kosterlitz-Thouless-Uber-
gang [REPACI et al., 1997, KOSTERLITZ und THOULESS, 1972, 1973], bilden
und durch Pinning im Film fixiert werden. Vortex-Antivortex-Paare, wie sie
von Ferrari et al. als mogliche Ursache fiir die hohe Vortex-Besetzungsdichte
von Pinningzentren in kleinen Feldern vorgeschlagen wurde [FERRARI et al.,
1994], konnten wéhrend unserer Experimente bislang nie beobachtet wer-
den. Untersuchungen an YBCO-Filmen der Dicke ¢ und nahe der Kosterlitz-
Thouless-Ubergangstemperatur Txr = t/2¢(Tkr)[®o/4mAL]? [FISCHER,
1994], wobei ¢, die elektrische Feldkonstante ist, konnten solche Beobach-
tungen jedoch ermoglichen.

Abbildung 4.15 zeigt die Verteilung von Vortices um den SQUID-Schlitz
in einer Probe mit 3 pm Antidots und einer Antidotgitterkonstanten von
19 pm, die in unterschiedlich starken Magnetfeldern eingekiihlt wurde. Mit
Vortices besetzte Antidots sind durch weile Kreise markiert. Deutlich zu
erkennen ist, dal die Dichte der Vortices im SQUID mit dem Einkiihlfeld
ansteigt. Analysen der Vortexverteilungen in unterschiedlichen Abbildungen
ergaben Vortexdichten, die immer nur ungefihr 20% — 30% der Einkiihlfluf3-
dichte By entsprachen.

Zur Unterdriickung von AT-Washerschlitzrandsignalen, die besonders bei
hohen Strahlstromen Vortexsignale verdeckten, wurden nach dem Einkiihlen
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Abbildung 4.15: REM-Oberflichenabbildungen eines Teils des SQUID-
Schlitzes mit schematischen Darstellungen der Verteilungen von Vortices,
die durch Kreise und Kreuze skizziert sind, wie sie in Einkiihlfeldern von
(a) 60 uT, (b) 90 uT und (c) 120 uT in einem TYP AC19-SQUID (Probe
S10-1) beobachtet wurden.

der SQUIDs unter T, iiber die Feed-Back-Spule Kompensationsfelder ange-
legt, da in den YBCO-Zylinder des Probenhalters eingefrorene Magnetfeld-
er bei Temperaturen unter 7. y sco nicht mehr verdndert werden kdnnen.
Diese hatten dem Einkiihlfeld entgegengesetzte Orientierung und wurden so
eingestellt, dal Randsignale fast nicht mehr zu beobachten waren. Bemer-
kenswert ist, dafl auch hier der Betrag des Kompensationsfelds immer deut-
lich unter dem des Einkiihlfelds lag. Um AT-Randsignale zu unterdriicken,
mufl nur die Differenz zwischen EinkiihlfluSdichte By und Flufidichte im
YBCO-Film ausgeglichen werden: Sind die Feldstidrken im und um den Film
gleich, so flielen am Washerrand keine Abschirmstréme mehr, und folglich
treten bei Bestrahlung auch keine AT-Randsignale mehr auf (siehe Ab-
schnitt 4.2.2). Die Fluldichte des Kompensationsfelds ist also ein Maf fiir
die Fluldichtedifferenz zwischen supraleitendem Film und Umgebung. Die
Kompensationsfludichte betrug meist ungefihr 70%-80% von By, was die
aus den Abbildung gewonnenen Werte sehr gut bestéatigt. Teilweise geniigten
zur Kompensation jedoch auch deutlich kleinere Magnetfelder.

Es kann also gefolgert werden, dafl zwar ein erheblicher Teil des magneti-
sche Flusses wihrend des Abkiihlprozesses aus dem YBCO-Film verdringt
wird, jedoch ein Rest von etwa 20% bis 30% des angelegten magnetischen
Flusses an Pinningzentren im Film oder in Antidots verbleibt.
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Abbildung 4.16: AP-Abbildung eines Typ AC19 SQUIDs: Interstitielle-
und Antidotvortices im Bereich um den SQUID-Schlitz aufgenommen be:
T =84 K, Istrqni =8 nA und Bg = —60 uT.

Wie in der circa 150 pm breiten Ubersichts-TTREM-Aufnahme in Ab-
bildung 4.16 zu sehen, bilden die dargestellten Vortices im Film keinerlei
erkennbare Gitterstruktur aus. Vielmehr scheinen sich die Fluf3schlduche
willkiirlich im Film anzuordnen. Die einzige Ordnung, die der Verteilung
der Vortices unterlegt ist und von diesen iibernommen wird, ist das An-
tidotgitter, in dem sie sich teilweise anordnen. Dies ist jedoch in Abbil-
dung 4.9(a) deutlicher als in 4.16 zu erkennen. Vortexgitterstrukturbildun-
gen liegen immer Wechselwirkungskréfte zwischen den Flufllinien zugrun-
de. Fiir die repulsive Kraft Fyy zwischen zwei Vortices pro Linge gilt:

Fyy ~ (1/\/6_?) exp(—d/\). Sie ist fiir Vortexabstinde d > Ar sehr klein.
Fiir die verwendeten Fludichten von bis zu 200 4T betragt d immer einige
Mikrometer und ist daher deutlich grofler als die Eindringtiefe Ar. Wahr-
scheinlicher als die zuféllige Anordnung der Vortices im Film ist die Beset-
zung von Pinningzentren. Pinningkréfte scheinen bei Flu3dichten By < B.1
im statischen Fall iiber andere Kréften zu dominieren.
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4.3.3 Fehlstellen im Film: Pinningzentren?

Zur Bildung eines normalleitenden Vortexkerns im Typ-II-Supraleiter (sie-
he Abbildung 2.1) mufl Kondensationsenergie aufgebracht werden. Die freie
Energie des Supraleiters steigt dadurch an. Diese Energiezunahme kann re-
duziert werden, indem sich das Vortex in einen Bereich des Films bewegt,
dessen Ordnungsparameter beziehungsweise Cooper-Paardichte n(7) lokal
reduziert oder vollig unterdriickt ist. Solche Bereiche werden als Haft- oder
Pinningzentren bezeichnet. Bewegt sich das Vortex an derartige Schwach-
stellen oder normalleitende Bereiche des Supraleiters, so kann dadurch die
freie Energie des Systems maximal um den Betrag der Kondensationsener-
gie Fxern im Volumen des Vortexkerns der Breite &, Linge L, und dem
thermodynamischen kritischen Magnetfeld H,. reduziert werden:

1
Erxern = §u0ch7r§2Lz. (4.4)

Der grofite Gewinn an freier Energie wird durch Pinning an Haftzentren
erzielt, deren Ausdehnung mindestens dem Vortexkerndurchmesser, also et-
wa der doppelten Kohérenzlinge £, entspricht. Die grofiten Pinningkréafte
treten hingegen dort auf, wo der Gradient des Pinningpotentials maximal
ist. Da £y pco bei YBCO nur wenige Nanometer betrigt [POOLE et al.,
1995], konnen bereits Filmschidigungen auf atomaren Liangenskalen als sehr
starke Pinningzentren wirken. Neuere Experimente bestétigen theoretische
Vorhersagen in [TAKEZAWA und FUKUSHIMA, 1994), wonach optimales Pin-
ning nicht an Pinningzentren in der Grofle von &, sondern vielmehr der ma-
gnetischen Eindringtiefe A, beobachtet wird[ MOCHSHALKOV et al., 1998].
Offenbar trigt zum totalen Pinningpotential neben einem Vortexkernbei-
trag auch ein elektromagnetischer Anteil bei, der sich iiber A; erstreckt.
An Pinningzentren grofier Ausdehnung R > A\; dominiert sogar die Absen-
kung der Vortexenergie durch Reduzierung der magnetischen Feldenergie
gegeniiber dem Gewinn an Kondensationsenergie. Kollektives Pinning des
Vortexgitters wird hier nicht diskutiert werden, da dies erst bei hoheren
Flu3dichten das Verhalten der Vortices in Hoch-T,.-Filmen mitbestimmt.

Unterschiedlichste Arten von Pinningzentren werden in der Literatur be-
schrieben [WORDENWEBER, 1999b]: Neben Punktdefekten [GIAPINTZAKIS
et al., 1992] und kolumnaren Stérungen [CIVALE, 1997, SHAW et al., 1996],
gibt es deutliche Hinweise darauf, dafl in YBCO-Diinnfilmen Schrauben- und
Kantenversetzungen [DAM et al., 1999, GERBER et al., 1991], Sauerstoffehl-
stellen [DALEN et al., 1996]jund Korn- und Zwillingsgrenzen [D1AZ et al.,
1998, SANFILIPPO et al., 1997] als Haftzentren eine besondere Bedeutung
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haben. Auch an Oberflichenrauhigkeiten konnen Vortices gepinnt werden,
da die Eigenenergie der Flufllinien von Filmdickemodulationen beeinflufit
wird [JOOSS et al., 1996]. Desweiteren haben Ferrari et al. gezeigt, daf
die Rauschleistung des niederfrequenten 1/ f-Rauschens eines YBCO-Films
durch Verbesserung der Filmqualitdt enorm abgesenkt werden kann [FER-
RARI et al., 1988]. Aktuelle transmissionselektronenmikroskopische Unter-
suchungen von Huang et al. haben ergeben, dafl Magnetometer aus YBCO-
Filmen die Anteile von a-achsenorientierten Partikel beinhalten verstarktes
FluBrauschen zeigen [HUANG et al., 1997]. Fast alle Untersuchungen der Be-
deutung unterschiedlicher Arten von Pinningzentren beruhen auf integralen
Messungen; es werden beispielsweise kritische Strome oder Magnetisierun-
gen von Supraleitern in Abhéngigkeit des angelegten Magnetfelds oder des-
sen Winkel zur Gitterorientierung des Films gemessen. Da die Ursachen des
Pinnings alle direkt mit der Mikrostruktur des YBCO-Film korreliert sind,
kommen ortsauflésenden Untersuchungsmethoden angewandt auf einzelne
Pinningzentren besondere Bedeutung zu.

Eine Vielzahl von A®-Abbildungen an YBCO-Washer-SQUIDs, die mit
der magnetfeldempfindlichen Mefimethode im TTREM bei unterschiedli-
chen Magnetfeldstirken aufgenommen wurden zeigen, da3 Vortices an be-
stimmten Stellen im Film bevorzugt gepinnt werden. Einige ausgezeichnete
Stellen in der Umgebung des SQUID-Schlitzes in dem in Abbildung 4.17(a)
durch einen weilen Rahmen gekennzeichneten Bereich, an denen im Typ
AC19 SQUID S10-1 bei anndhernd allen Einkiihlzyklen interstitielle Vor-
tices beobachtet werden konnten, sind in Abbildung 4.17(b) durch weifle
Kreise markiert.

Zur Ermittlung einer Korrelationen zwischen der Lage von Filmdefekten
und bevorzugten Pinningplidtzen, wurde aus Abbildung 4.18(a) zunéchst
die Position der vier weifl eingekreisten interstitiellen Vortices mit grofler
Sorgfalt analysiert: Das A®-Vortexsignal ist in radialer Richtung vom
SQUID-Loch aus gesehen ndherungsweise symmetrisch beziiglich des Vor-
texzentrums. Trifft der Elektronenstrahl die Flufllinie zentral, so wird keine
Flu8dnderung induziert; die Lage des Signalnulldurchgangs fillt also in gu-
ter Ndherung mit der Position der gepinnten, ungestorten Flufilinie zusam-
men. Die azimutale Ausdehnung des Vortexsignals folgt aus der endlichen
GroBe der Strahlsonde, beziehungsweise des vom Elektronenstrahl erwérm-
ten sphérischen Volumens. Aus der Symmetrie des Temperaturprofils kann
fiir die Lage des abgebildeten Vortex in Azimutalrichtung angenommen wer-
den, dafl der Vortexkern auf der das Signalmaximum und -Minimum schnei-
denden Geraden liegt.
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Die Unsicherheit bei der Bestimmung der Position der Haftzentren 148t
sich durch prézise Analysen auf ungefihr einen Mikrometer minimieren.
Dies ist in den Abbildungen 4.18(b) und 4.19(a) durch die GroBe der die
Vortices markierenden weiflen Kreise dargestellt. Ursachen hierfiir sind die
durch die Reichweite des Elektronenstrahl im Kristall immanent begrenzte
Auflésung des Abbildungsverfahrens, also die Gréfle der Vortexsignale, das
weifle Restrauschen des SQUIDs, aber auch Bildverzeichnungen als Folge
von unzureichend préziser Strahlpositionierung durch die Rastereinheit des
REMs.

Zur Bestimmung eines Zusammenhangs zwischen der Position der im
SQUID gepinnten Vortices und Defekten der YBCO-Filmoberfliche wurde
der in Abbildung 4.18(a) schraffierte Bereich der Oberfliche in 8 pm x 6 pum
groflen Bildern abschnittsweise mit einer Ortsauflésung von circa 40 nm im
REM dargestellt. Die einzelnen Abschnitte konnten, zu einer Gesamtansicht
rekonstruiert, der Vortexverteilung zugeordnet werden. Ein solches aus 27
Einzelbildern zusammengesetztes Oberflichenbild ist in Abbildung 4.18(b)
gezeigt. Zur Orientierung dienten hierbei die Antidots, deren Lage sowohl in
REM als auch in A®-Abbildungen immer deutlich zu erkennen ist. Die Ein-
zelbilder konnten durch Uberlagerung der deutlich als kleine helle Punkte
sichtbaren Filmausscheidungen aneinander angepaf3t werden.

Abbildung 4.17: (a) Lichtmikroskopische Abbildung des Washer-SQUIDs
S10-1. Der weifse Rahmen markiert den fiir die A®-Aufnahme in (b) abge-
rasterten Bereich um den SQUID-Schlitz.
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Abbildung 4.18: (a) A®-Vorterabbildung. Schraffiert ist der Bereich gekenn-
zeichnet, der in (b) hochaufgelist als zusammengesetzte Sekunddrelektronen-
REM-Oberflichenaufnahme dargestellt ist.

Bereits in Abbildung 4.18(b) ist deutlich zu erkennen, dafl keines der ana-
lysierten Vortices an einer Ausscheidung gepinnt ist: In keinem der weiflen
Kreise, die die Pinningpositionen anzeigen, befindet sich eine solche. Die
meist durch Kupferiiberschufl im Plasma wihrend des Aufwachsprozesses
entstehenden Ausscheidungen, scheinen im untersuchten Film als Pinning-
zentren keine herausragende Rolle zu spielen.

Mit groBerer Ortsauflosung ist der in Abbildung 4.18(b) weifl eingerahmte
Filmausschnitt in Abbildung 4.19 zu sehen. (a) zeigt vergroflert die entspre-
chende REM-Einzelaufnahme aus 4.18(b), wihrend in 4.19(b) eine raster-
kraftmikroskopische Aufnahme des Bereichs dargestellt ist. Das AFM-Bild
zeigt das Oberflichenprofil. Die Stelle, an der ein Vortex vermehrt gepinnt
beobachtet wurde, ist in (a) durch den weiflen Kreis in (b) durch den ge-
schwungenen schwarzen Pfeil markiert. In beiden Abbildungen sind deut-
lich die circa 200 nm aus dem Film herausgewachsenen Ausscheidungen und
statistisch tiber den Film verteilte kleinere Oberflichenrauhigkeiten zu be-
obachten. Weder die REM-, noch die mit einer rdumlichen Auflésung von
circa 40 nm aufgenommene AFM-Abbildung, lassen am Pinningort eine aus-
gezeichnete, von der normalen Oberflichenstruktur signifikant abweichende
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Abbildung 4.19: (a) Ezxemplarisch ist der in Abbildung 4.18(b) weifS ein-
gerahmte Bereich vergrifiert dargestellt und in (b) einer AFM-Aufnahme
desselben Ausschnitts gegentiber gestellt.

Oberflachenerscheinung erkennen, die eindeutig der Pinningposition zuzu-
ordnen wére.

Neben Korrelationsuntersuchungen mit Hilfe von oberflichenabbilden-
den Verfahren ermoglicht ein von Peschka am Lehrstuhl fiir Experimen-
talphysik IT entwickeltes Tieftemperatur-Laserrastermikroskop (TTLRM)
ortsaufgeldste Darstellungen der c-Achsenverkippung in epitaktisch gewach-
senen YBCO-Filmen [PESCHKA, 1999]. Shadrin et al. haben an einer ein-
zelnen auf einem Bikristall gewachsenen Korngrenze gezeigt, dafl sich mit
Hilfe von raumtemperatur-laserrastermikroskopischen Messungen der Ther-
mospannung c-Achsenverkippungen mit sehr grofler Winkelempfindlichkeit
abbilden lassen [SHADRIN et al., 1999]. Dabei wird der zu untersuchende
Film mit dem LASER-Strahl abgerastert und gleichzeitig die durch lokale
Erwidrmung induzierte global mefibare Thermospannung in einen Grauwert
umgerechnet und dem Bestrahlungsort zugeordnet auf einem Bildschirm
dargestellt. Die Grofle der Thermospannung ist ein Maf fiir die Verkippung
der c-Achse des Films gegeniiber der Orientierung des Normalenvektors der
Filmoberflache.

Wie in Abbildung 4.20(b) deutlich zu sehen ist, treten an den An-
tidots immer bipolare Signale auf. (b) wurde in dem in (a) als REM-
Oberflichenabbildung dargestellten Bereich aufgenommen. Antidots sind
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Abbildung  4.20: (a) REM-Oberflichenabbildung wnd (b) LRM-
Thermospannungsaufnahme derselben Typ AC19 Probe im Bereich
um den SQUID-Schlitz. Die Positionen der hdufig besetzten Pinningplditze
im Film sind mit durchgezogenen weiflen Kreisen markiert.

rechts vom SQUID-Schlitz durch weifl gestrichelte Kreise markiert. Die Si-
gnale sind eine Folge der starken Verkippung des Normalenvektors der Fil-
moberfliche gegeniiber der unverkippten c-Achse des Films an den Atzkan-
ten der Antidots. Da die Filmoberfliche vergleichsweise glatt ist, zeigen die
Signale innerhalb des Films vermutlich leichte, statistisch verteilte Verkip-
pungen der c-Achse. Der Signalentstehungsmechanismus wird detailliert in
[PESCHKA, 1999, FISCHER, 1999] vorgestellt.

Werden die hier gezeigten ersten LRM-Abbildungen mit der rdumlichen
Verteilung der interstitiellen Vortices, wie in Abbildung 4.20(b), vergli-
chen, 1488t sich daraus noch kein eindeutiger Zusammenhang zwischen Pin-
ning und der Verteilung der c-Achsenorientierung im Film ableiten. M6gli-
cherweise liegt eine solche Korrelation nicht vor; problematisch ist aber
auch die fiir derartige Untersuchungen unzureichende Auflésung des LRM-
Abbildungsverfahrens von circa einem Mikrometer. Weiterfithrende Mes-
sungen an unterschiedlich hergestellten Filmen oder an Proben, deren Ober-
flichenrauhigkeiten deutlich verschieden sind, sollten hier neue Erkenntnisse
liefern. Solche Filme standen bislang nicht zur Verfiigung.

Ein letztes Beispiel fiir eine vergleichende Messung wird in Abbildung
4.21 vorgestellt. Das in Bild (a) durch einen schwarzen Pfeil gekennzeichne-
te Vortex ist zweifelsfrei an dem in (b) abgebildeten Defekt des YBCO-Films
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Abbildung 4.21: (a) A®-Vortexabbildung aufgenommen am Typ ACI19
SQUID 58-9 bei By ~ 60 uT, Isirqn = 26 nA und T =77 K. Zur Span-
nungsverstirkung wurde kein Lock-In-, sondern ein dc-Vorverstdirker ver-
wendet. (b) REM-Oberflichenaufnahme des in (a) durch den weiffen Rah-

men gekennzeichneten Probenbereichs.

gepinnt. Anhand der REM-Aufnahme 148t sich nicht genau feststellen, ob
es sich bei diesem um ein Loch oder nur um eine Vertiefung handelt. Der
Durchmesser kann aus der Abbildung auf circa 400 nm abgeschétzt werden
und liegt damit bei ungefihr der doppelten magnetischen Eindringtiefe von
YBCO. Auftillig ist auch, dafl in der Umgebung des Defekts die Ausschei-
dungsdichte des Films reduziert ist. Dies konnte ein Hinweis auf eine lokale
Abweichung der YBCO-Stéchiometrie an diesem Defekt sein.

4.3.4 Vortices in Mehrschichtmagnetometern

Um SQUID- beziehungsweise Magnetometerdesigns hinsichtlich ihrer Rau-
scheigenschaften optimieren zu konnen, ist es von fundamentaler Be-
deutung, Bereiche im Bauteil zu identifizieren, an denen fluktuieren-
de Vortices bevorzugt anzutreffen sind. Im letzten Abschnitt wurden
deshalb mikrostrukturelle Untersuchungen, die an einlagigen Washer-
SQUIDs durchgefiihrt wurden, beschrieben. Im folgenden sollen erste Un-
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Abbildung 4.22: Im TTREM wuntersuchtes Mehrlagenmagnetometer: (a)
Lichtmikroskopische Oberflichenaufnahme der Einkoppelspule und des dar-
unterliegenden SQUID-Washers. (b) Spannungsabbildung aufgenommen bei
T = 87,4 K [GERBER, 1997] und (¢) REM-Oberflichenabbildung der in-
neren zwei Windungen. Die weiflen Kreise symbolisieren die Verteilung der
Vortices bei By = 40 puT. Die Via ist von einer weiflen Linie umrandet.

tersuchungen an einem mehrlagigen Magnetometer aufgebaut aus einem
YBCO/ SrTiO3 /YBCO-Schichtpaket, vorgestellt werden.

Die Arbeiten wurden an einem integrierten, auf zwei Korngrenzenkontak-
ten basierenden YBCO-Magnetometer durchgefiihrt. Die Schichtenfolge ist
in Abbildung 4.22(a) zu erkennen: Die unterste YBCO-Schicht, in der Dar-
stellung mit A bezeichnet, diente der Herstellung eines Washer-SQUIDs auf
den zunéchst eine isolierende SrTiOs - (in der Abbildung mit B bezeichnet)
und anschlieend eine zweite YBCO-Schicht (C) aufgewachsen war. In die
obere YBCO-Lage wurde der Flufitransformator einstrukturiert, der aus ei-
ner Aufnehmer- und einer Einkoppelschleife bestand. Vor der Deposition der
oberen YBCO-Lage wurde die SrTiOjs -Schicht zusammen mit der darun-
ter befindlichen YBCO-Schicht in einem Bereich entfernt, der in Abbildung
4.22(c) von einer weilen rechteckférmigen Linie umrandet ist. Nach De-
position und Mikrostrukturierung der oberen YBCO-Schicht befindet sich
somit entlang dieser Linie ein supraleitender Durchkontakt (Via) zwischen
beiden YBCO-Lagen. Die hohe Magnetfeldempfindlichkeit des integrierten
Magnetometers konnte fiir die A®-Abbildungen nicht genutzt werden, da
die Pickup-Spule fiir die Spannungsabbildungen getffnet worden war. In den
Abbildungen 4.23(a) und 4.22(a) sind Oberflichenaufnahmen der Einkop-
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Abbildung 4.23: (a) REM-Oberflichenaufnahme und (b) A®-Abbildung
eines mehrlagigen Magnetometers aufgenommen ber By = 20 puT und

T=T7K.

pelspule zu sehen. Die Geometrie der Probe ist in [STRAUB, 1999] genauer
beschrieben.

Abbildung 4.23(b) zeigt eine typische A®-Aufnahme des Magnetome-
ters, nachdem es bei 20 pT eingekiihlt worden war. Wie bei einlagigen
SQUIDs konnen sehr deutlich bipolare Vortexsignale beobachtet werden.
AuBlerdem sind zwischen den Filmstegen der Einkoppelspule negative, also
dunkle Randsignale zu erkennen, die klar den Verlauf der YBCO-Streifen
eingrenzen und so die rdumliche Zuordnung der Vortexsignale wesentlich
vereinfachen. Eine Analyse der Vortexverteilung in den Abbildungen 4.23(b)
und 4.22(c) aber auch in zahlreichen bei anderen Einkiihlfeldern aufgenom-
menen Bildern zeigt, daf die Vortices im SQUID-Washer erwartungsgeméf
bevorzugt an Stellen angetroffen werden, die sich zwischen den Windungen
der Einkoppelspule befinden. Die Einkoppelspule schirmt also einen Teil des
darunterliegenden SQUIDs magnetisch ab, da es fiir B < Bgchweir = ®o/ w?
energetisch ungiinstig ist, dafl Fluquanten in schmale Stege der Breite
w eindringen [CLEM, 1996]. Dafl manche Vortices dennoch beide YBCO-
Lagen durchdringen, muf3 daran liegen, daf} sich dort im oberen oder unteren
YBCO-Film Haftzentren befinden.

Wie in einlagigen Filmen wurde auch fiir mehrlagige Strukturen gezeigt,
da durch eine sorgféltig optimierte Schichtherstellung das niederfrequente
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1/ f-Flufirauschen enorm reduziert werden kann [LUDWIG et al., 1995]. Die
Ergebnisse unserer Untersuchungen bekréftigen diese Aussage: Vortices wer-
den besonders hiufig an Schwachstellen des YBCO-Films gepinnt. Sowohl
in Abbildung 4.23(b), als auch in 4.22(c) ist zu beobachten, dafl an den
Réndern der Durchkontaktierung vom oberen zum unteren YBCO-Film,
die in den Abbildungen weifl umrissen sind, auch bei kleinen Einkiihlfeldern
immer Flufischlduche gepinnt sind. Da die FluBlkopplungsstiarke ®,.(r) mit
steigendem radialen Abstand der gepinnten Vortices vom Washerzentrum
r stark abnimmt (siehe Abschnitt 4.3.1), sollten Vias bei der Konzipierung
von integrierten Magnetometern folglich immer in moglichst grofler Entfer-
nung zum SQUID-Schlitz plaziert werden. Insbesondere sollten radial zum
Washerzentrum verlaufende Kanten vermieden werden, da entlang dieser
Richtung die Bewegungsfreiheit von Abrikosov-Vortices weitestgehend ein-
geschrinkt werden sollte. Rein azimutale Vortexbewegung fiihrt nicht zu
einer Flulinderung im SQUID.

Eine zweite Beobachtung weist auf die Bedeutung von YBCO-
Filmstreifen hin, die iiber Atzkanten gefiihrt sind und als solche beson-
dere Schwachstellen im Film darstellen. Zum gleichen Ergebnis kam Gerber
durch die Analyse einer rdumlicher Darstellung der T,.-, beziehungsweise
je-Verteilung der Einkoppelspule derselben Probe [GERBER, 1997|. In den
Abbildungen 4.22(b) und 4.22(c) ist eine Spannungsabbildung der beobach-
teten Vortexverteilung zum Vergleich gegeniiber gestellt. Die Spannungsab-
bildungsmethode beruht auf der lokalen Erwarmung durch die Strahlsonde.
Wird die Probe nahe T, betrieben, so kann die Elektronenbestrahlung zur
Uberschreitung von 7, fithren: Die Probe wird normalleitend. Die auftre-
tende Spannungsinderung an der Probe wird detektiert und dem Bestrah-
lungsort als Grauwert zugeordnet. Besonders helle Signale zeigen in (b)
die Abschnitte der Einkoppelspule mit vergleichsweise niedriger kritischer
Stromdichte. Auffillig stark unterdriicktes j. kann vor allem dort beobachtet
werden, wo die Filmstreifen der Einkoppelspule iiber den SQUID-Schlitz, al-
so iiber Atzkanten der unteren YBCO-Schicht, gefiihrt sind. Dieser Bereich
ist durch weifle Pfeile gekennzeichnet. Genau an dieser Kante kann ein in
den Abbildungen 4.23(b) und 4.22(c) weif} eingekreistes besonders stark aus-
geprégtes Vortexsignal in zahlreichen unabhéngigen Messungen beobachtet
werden. Es ist evident, daB Atzkanten an diesen als Schwachstellen iden-
tifizierten Bereichen mit besonderer Sorgfalt, also beispielsweise mit sehr
flachen Atzwinkeln, priapariert werden sollten, da Vortices, die an Pinning-
zentren nahe dem SQUID-Loch fluktuieren, extrem starke Storsignale in das
SQUID einkoppeln.
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Diese ersten Untersuchungen an einem mehrlagigen Magnetometer
bestédtigen, dal sich mit Hilfe der A®-TTREM-Abbildungsmethode Film-
schwachstellen, an die sich Flufllinien in der Struktur heften, lokalisieren
lassen. Im Abschnitt 5.5 werden Korrelationen zwischen der Position von
Rauschquellen und Ergebnissen von Rauschmessungen vorgestellt. Erkennt-
nisse, die fiir die Optimierung neuer Probendesigns wichtig sind, kénnen so
gewonnen werden.

4.3.5 Wechselwirkung zwischen Flulquanten und An-
tidots

Um niederfrequentes 1/ f-Flufirauschen in YBCO-SQUIDs und Magnetome-
tern zu reduzieren, kobnnen, wie in Abschnitt 2.3.4.2 kurz erwéahnt, Antidots
als kiinstliche, stark haftende Pinningzentren in die supraleitenden Schich-
ten strukturiert werden. Das Prinzip wurde von [HEBARD et al., 1977] vorge-
schlagen, Castellanos et al. realisierten das erste Gitter aus Submikrometer-
Antidots in YBCO-Filmen [CASTELLANOS et al., 1997], an denen heute zahl-
reiche Untersuchungen stattfinden [SELDERS et al., 1999a,b]. Im Unterschied
zu interstitiellen Vortices scheinen Antidotvortices weit weniger zu ther-
misch aktivierten Fluktuationen angeregt werden zu konnen. Wiinschens-
wert sind also Probendesigns, in denen Flufllinien bevorzugt Antidots, nicht
aber Pinningzentren in den Filmen besetzen.

Die fluflsensitive TTREM-Abbildungsmethode bietet die Moglichkeit,
Vortexformationen und die Besetzung von Pinningzentren und Antidots
durch Vortices bei unterschiedlichen Magnetfeldern in SQUID-Strukturen
zu beobachten. In allen Proben mit Antidots, die im Rahmen dieser Arbeit
untersucht wurden, konnten sowohl Antidot-Vortices, als auch interstitielle
Fluquanten beobachtet werden. Dies ist exemplarisch in Abbildung 4.24 zu
erkennen. Die Verteilung der Flufllinien auf Pinningzentren im Film, bezie-
hungsweise in Antidots scheint jedoch sehr empfindlich von der Probengeo-
metrie abzuhéngen: Abbildungen 4.15 und 4.25 zeigen REM-Oberflachen-
aufnahmen des Typ AC19 SQUIDs S10-1 und der Probe S11-5 mit varia-
blem Antidotdurchmesser und Antidotabstand 10 pum (siehe Abschnitt 2.4),
in die als Kreise und Kreuze die Verteilung der Antidot- und Filmvortices
bei unterschiedlichen Einkiihlfeldern eingezeichnet ist. Bei beiden Proben
werden schon bei kleinen Magnetfeldern fast alle Antidots besetzt. Die ma-
gnetfeldabhéngigen Dichten der interstitiellen Vortices unterscheiden sich
jedoch erheblich: Wahrend in Probe S10-1 schon bei schwachen Magnet-
felder von By < 60 uT interstitielle Vortices beobachtet werden (Abbildung
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de

"T=77K

B, =10

B,=80puT T=77K

Abbildung 4.24: A®-Abbildungen der Probe S11-5. (a) zeigt einen Aus-
schnitt des SQUID-Schlitzendes, wihrend in (b) der gesamte Schlitzbereich
abgebildet ist. Die Durchmesser der in Zeilen angeordneten Antidots gleicher
Grif$e sind in (b) links neben der Abbildung in Mikrometern angegeben. In-
terstitielle Vortices sind durch schwarze Pfeile gekennzeichnet.

4.15), besetzten in S10-5 Vortices, wie in Abbildung 4.25 dargestellt erst ab
By ~ 80 pT Pinningzentren im Film.

Ferner ist in Abbildung 4.25(c) deutlich ein Gradient der Dichte von
interstitiellen Vortices zu erkennen. In der Umgebung der Antidots mit mi-
nimalem Durchmesser von d = 1 um — dies sind im Bild die Antidots der
zweiten Lochreihe von oben — sind deutlich mehr Vortices im Film gepinnt,
als um die 5 pum groflen Antidots der untersten Reihe.

Beide Beobachtungen kénnten auf dieselbe Ursache zuriickzufiihren sein:
Schmale Filmbereiche zwischen den Antidots scheinen wihrend des Einkiihl-
prozesses das Eindringen von Flufllinien in den Film zu erschweren, bezie-
hungsweise das Entweichen derselben in Antidots zu begiinstigen.

Sei w die Filmbreite zwischen zwei Antidots, die sich als Differenz
des Antidotgitterabstands g und der Summe der halben Lochdurchmes-
ser d; und d; von Antidots benachbarter Zeilen berechnen 14t, also w =
g —1/2(d; + d;), so kann nach [DANTSKER et al., 1997a] ein Schwellenfeld
Bo.min = 1@/ 4w? ~ 10 uT angegeben werden, ab dem zwischen den An-
tidots in Abbildung 4.25(c) der dritten und vierten Antidotreihe von unten
interstitielle Vortices in den Film eingedrungen sein konnen. Tatséchlich
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Abbildung 4.25: Schematische Darstellung der Verteilung von interstitiel-
len und Antidotvortices bei Einkihlfeldern von (a) 60 puT, (b) 80 uT und

(c) 150 pT in SQUID S11-5 mit Antidotgitterkonstanten von 10 pm und
variablem Lochdurchmesser.

werden diese erst ab deutlich stérkeren Einkiihlfeldern von etwa 150 u'T be-
obachtet. Da Pinningkrifte nur sehr kurzreichweitige Krifte sind, die sich
ungefihr iiber \j, erstrecken, kann diese Diskrepanz nicht damit erklart wer-
den, dafl interstitielle Vortices durch Pinningkrifte der Antidots aus dem
Film in Antidots gezogen werden. Dennoch kénnte dieser Effekt wihrend
des Abkiihlens nahe T, eine bedeutende Rolle spielen.

Die Analyse der A®-Abbildungen zeigt, dafl der Antidotdurchmesser auf
die Dichte interstitieller Vortices Einflufl haben kénnte: Wie im Abschnitt
4.3.6 gezeigt werden wird, treten in groflen Antidots haufiger Multiquan-
ten auf, als in kleineren. Grofle Antidots scheinen interstitielle Vortices also
stiarker anzuziehen und damit die Vortexdichte im Film stéirker zu reduzie-
ren, als kleinere.

4.3.6 Multiquanten in Antidots

Energiebetrachtungen auf der Grundlage der Ginzburg-Landau-Theorie von
Vortices, die in normalleitenden, zylindrischen Hohlrdumen mit Radien R
in Typ-II-Supraleitern eingeschlossen sind, ergeben, daf3 sich in solchen
Hohlrdumen Multiquanten bilden kénnen. Trotzdem die magnetische Ener-
gie der n eingeschlossenen Vortices proportional mit (n®q/R)? ansteigt, ist
eine solche Konfiguration fiir das System fiir eine Anzahl n < ns Vortices
aus energetischen Griinden giinstiger, als befdnden sich die Fluflschlduche
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im Film [MKRTCHYAN und SCHMIDT, 1972]. Oberhalb der S&ttigungszahl
ns = R/2¢ (4.5)

dringen eingeschlossene Flufilinien in den Film ein, da die Vortexenergie
iiber die Gibbsbarriere ansteigt [BUzDIN, 1993].

Der experimentelle Nachweis gelang indirekt iiber Messungen der Magne-
tisierung von supraleitenden Filmen, in die Gitter aus submikrometergrofien
Antidots strukturiert waren, in Abhéngigkeit des angelegten Umgebungs-
felds [BAERT et al., 1995, METLUSHKO et al., 1994]. Diese Messungen wur-
den alle nahe T, durchgefiihrt, da in diesem Temperaturbereich die Vortex-
mobilitdt im Film hoch ist, und die Ginzburg-Landau-Theorie Giiltigkeit
hat. Bezryadin et al. konnten in Niob-Filmen mit Antidotsmulden, also
nicht ganz auf das Substrat durchgeitzten Filmlochern, Multiquanten mit
Hilfe der Bitter-Dekorationsmethode nachweisen [BEZRYADIN et al., 1996,
BEZRYADIN und PANNETIER, 1996].

Um die Rauscheigenschaften von Hoch-T,.-SQUIDs giinstig zu beeinflus-
sen, also niederfrequentes 1/f-Rauschen durch Vortexpinning in Antidots
moglichst stark zu unterdriicken, werden unterschiedliche Antidotgitteran-
ordnungen untersucht [SELDERS et al., 1999a]. Dabei sind Kenntnisse zur
Bildung von Multiquanten in den einzelnen Antidots von grofler Bedeutung.

In Abbildung 4.24 aber auch zahlreichen weiteren Vortex-Bildern ist
zu erkennen, dafl Signalhthen von Antidotvortices mit gleichen radialen
Abstdnden vom Washerzentrum r und Antidotradien R unterschiedlich
stark ausgeprigt sind. Beispielhaft ist dies an den beiden in Abbildung
4.24(a) schwarz eingekreisten Vortexsignalen zu erkennen. Solche Signalun-
terschiede konnten bei verschiedenen Einkiihlzyklen und -Feldern beobach-
tet werden.

Da die Sattigungszahl nach Gleichung (4.5) vom Antidotdurchmesser 2R
abhingt, wurden in Probe S11-5 die Antidotdurchmesser von 1 — 5 um
reihenweise variiert (siehe Abbildung 4.24(b)) und das SQUID bei unter-
schiedlichen Einkiihlfeldern untersucht. Antidotvortexsignalhthen wurden
iiber Linescans ausgelesen und im Diagramm in Abbildung 4.26 gegen die
Durchmesser aufgetragen.

Der Verteilung von Mef3punkten im Diagramm in Abbildung 4.26 lassen
sich im wesentlichen drei charakteristische Merkmale entnehmen:

e Fiir die Signalhthen von Multiquanten in Antidots werden Werte
AP ~ n x const. erwartet. Trotzdem die Me3werte stark streuen,
konnten sie drei Signalniveaus zuzuordnen sein. Diese entsprechen
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Abbildung 4.26: Korrigierte Signalhdohen A® +2kR in Abhdngigkeit des An-

tidotdurchmessers ermittelt bei unterschiedlichen Einkiithlmagnetfeldern an

SQUID S11-5.

moglicherweise den Besetzungszahlen n = 1,2 und 3 Vortices pro An-
tidot. Die absoluten Werte von n lassen sich anhand der vorliegenden
Messungen nicht mit Sicherheit feststellen, da die Signalhohe fiir ein
einzelnes FluB3quant nicht bekannt ist.

e Die Wahrscheinlichkeit fiir groffe Besetzungszahlen n steigt mit dem
Antidotradius R: Einfachbesetzung tritt bei R = 0,5 pum, Doppelbe-
setzung ab R = 1 pm und Dreifachbesetzung ab R = 1,5 um auf. Es
gilt also, wie von der Theorie vorausgesagt (Gleichung (4.5)): ns ~ R.
Dennoch werden die von der Theorie berechneten Sittigungszahlen
von den Experimenten nicht bestétigt: Der fiir R = 1,25 um vor-
hergesagte Wert von ns ~ 200 steht der gemessenen Séittigungszahl
ns = 2 gegeniiber.

e Die Anzahl der Flufquanten pro Antidot steigt mit der Einkiihlfluf3-
dichte By an. Ab circa 80 uT werden zwei, ab etwa 150 puT drei Fluf-
quanten pro Antidot beobachtet. Die bisher vorliegenden und in 4.26
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dargestellten Messergebnisse erlauben jedoch nicht den Nachweis ei-
nes linearen Zusammenhangs zwischen n und Bjy. Hierzu bedarf es
Untersuchungen in einem gréfferen Magnetfeldbereich.

Ferner wurde beobachtet, dafl die Signalhthen A® mit steigendem An-
tidotdurchmesser im untersuchten Radiusbereich um einen mittleren Wert
von k =~ 0,14 m®y/pum abnahmen. Dieser Effekt wurde in Abbildung 4.26
durch Addition der Korrektur k2R beriicksichtigt. Eine mogliche Ursache
fiir die Signalabnahme mit steigendem Antidotdurchmesser 14t sich an-
hand von Abbildung 4.27 verstehen: Liegt der Antidotdurchmesser 2R et-
wa in der Grofle des Elektronenstrahlsondendurchmessers S (Abbildungen
4.27(a) und (b)), so erstreckt sich die Vergréferung von Ay, auf der bestrahl-
ten Seite des Antidots iiber die ganze Linge 2R. Dementsprechend grof} ist
die relative Flidcheninderung des Antidots und damit auch die Verschiebung
des Schwerpunkts der Feldverteilung hin zum Bestrahlungsort. Dies wird im

(a) (b)

(c) (d)

J)) s |o»

Abbildung 4.27: Schematische Darstellung (a) eines kleinen, unbestrahlten,
(b) kleinen, bestrahlten, (c) grof$en, unbestrahlten und (d) grofien, bestrahl-
ten Antidots des Durchmessers 2R in einem supraleitenden Film, in denen
sich jeweils ein Fluflquant befindet. Die Elektronenstrahlsonde mit Durch-
messer S lenkt die Vortexabschirmstréme um.
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Abbildung 4.28: Antidots in den Washern eines (a) ionenstrahl- und (b)
nafschemisch gedtzten SQUIDs.

SQUID als Fluflanderung detektiert.

Ganz anders ist die Situation im Fall § < 2R, der in den Abbildungen
4.27(c) und (d) skizziert ist. Die relative Gréflenzunahme der Antidotfldche
ist minimal; entsprechend gering féllt auch die Flufumverteilung innerhalb
des Antidots aus, so da} die vom SQUID detektierte FluBéinderung klein
ist.

Im Strombild kann dies so formuliert werden: Bei konstantem Flufl im
Antidot ist die Stromstirke des das Antidot umflieBenden Abschirmstroms
bei kleinen Antidots viel hoher als bei grolen. Durch die lokale Erhchung
von Az am Bestrahlungsort werden die Abschirmstrome umgelenkt. Der Ef-
fekt dieser Verlagerung auf das SQUID in Form einer Fluinderung nimmt
wegen ® = LI mit der Stromstéarke I zu.

Bisher wurde ein einfaches qualitatives Modell zur Erklirung der unter-
schiedlichen Signalstidrken an verschieden groflien Antidots vorgestellt. Die
Korrektur der Signale um k2R kann nur ein erster Schritt sein, die Beob-
achtungen auch quantitativ zu modellieren. Ein solches quantitatives Modell
148t sich durch Integration der Stromverteilung iiber die Flichen gewinnen.

Auf das unterschiedliche Verhéltnis zwischen interstitiellen und in Anti-
dots gepinnten Vortices in den Proben S10-1 und S11-5 wurde im letzten Ab-
schnitt bereits hingewiesen. Auch bei der Bildung von Multiquanten wurde
verschiedenartiges Verhalten beobachtet: wihrend in Probe S11-5 ab circa
80 pT Einkiihlfluldichte immer Multiquanten beobachtet werden konnten,
waren in Probe S10-1 erst ab By ~ 120 puT Multiquanten zu erkennen.
Beide Beobachtungen kénnten durch weitere Untersuchungen abschlielend
verstanden werden; mogliche Ursachen seien hier kurz angefiihrt:
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e Exemplarisch sind in Abbildung 4.28 REM-Oberflichenaufnahmen ei-
nes Antidots (a) der Proben S10-1 beziehungsweise (b) S11-5 dar-
gestellt. Deutlich zu erkennen sind Unterschiede in der Beschaffen-
heit der Atzkanten. Dies konnte ein Hinweis darauf sein, daf§ inner-
halb der Kanten verschieden starke Verspannungen auftreten, die sich
nachweislich auf das Pinningverhalten auswirken kénnen [SANDER,
1999]. Auch koénnten die unterschiedlichen Atzverfahren die Hohe
der Bean-Livingston(BL)-Oberflichenbarrieren beeinflussen [KONC-
ZYKOWSKI et al., 1991, BEAN und LIVINGSTON, 1964] und damit
das Austritts- und Eindringverhalten der Antidotvortices verindern
[KOELLE et al., 1999b]. Die BL-Barrieren ergeben sich aus den konkur-
rierenden Prozessen der attraktiven Wechselwirkung zwischen Vortex
und Spiegelvortex, die die Fluflinie aus dem Film zieht, und der Wech-
selwirkung zwischen Vortex und der Oberflichenabschirmstréme, die
FluBschlauche im Film halten. Anziehung zwischen Vortex und Spie-
gelvortex kann nur dann effektiv stattfinden, wenn die Filmoberflache
iiber Distanzen glatt ist, die etwa der Grofle von Ay entsprechen [KON-
CZYKOWSKI et al., 1991]. Abbildung 4.28(a) 148t bei der ionenstrahl-
gedtzten Probe deutlich rauhere Kanten erkennen als beim naf3che-
misch gedtzten SQUID in (b). Dies mag eine Ursache dafiir sein, dafl
Multiquanten in S10-1 erst bei hoheren Feldern beobachtet wurden.
Kopylov et al. haben darauf hingewiesen, daf} fiir Hoch-T,.-Supraleiter,
wegen deren groflem x, Oberflichenbarrieren fiir das Vortexverhalten
an Réndern grofle Bedeutung haben [KopYLOV et al., 1990].

e Die Antidotdichte ist in S11-5 wegen des kleinen Antidotabstands von
10 pm und Antidotdurchmessern zwischen 1 ym und 5 pm so grof3,
dafl nur noch sehr begrenzt Film zur Verfiigung steht, in den Vorti-
ces eindringen konnten. In Probe S11-5 betragen die Stegbreiten w
zwischen den Antidots nur etwa 9 ym — 12 um, in Probe S10-1 circa
24 pm.

e Die unterschiedlichen Filmdicken der Proben S10-1 (¢ ~200 nm) und
S11-5 (¢ ~ 160 nm) kénnten das Verhalten der Bildung von Multi-
quanten beeinflussen: Je diinner der Film, desto grofler ist die effektive
magnetische Eindringtiefe und damit auch der effektive Antidotdurch-
messer.

Eine fiir das Versténdnis des Pinnings von Rauschquellen in Antidots mogli-
cherweise wichtige Anmerkung soll an dieser Stelle nicht unerwihnt blei-
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ben: Aus der Tatsache, dafl sich Vortices in Antidots iiberhaupt durch loka-
le Elektronenstrahlerwédrmung abbilden lassen, kann gefolgert werden, daf
Fluktuationen des Temperaturgradienten im Bereich eines Antidots in der
GroBenordnung 1 K/Hz'/2pm zu FluBénderungen im SQUID in der Grofe
von circa 1 m®,/Hz'/2 fithren kénnen. Ahnlich wie der Elektronenstrahl ge-
zielt Abschirmstréme umlenkt und dadurch eine mef3bare Verlagerung der
Magnetfeldverteilung innerhalb des Antidots hervorruft, kénnten thermi-
sche Fluktuationen in der Grofle von einigen Millikelvin auf Langenskalen
von wenigen Mikrometern durch zeitliche Variation von A; Fluflanderun-
gen im Bereich von pu®, und damit Fluirauschen induzieren. Die Frage,
ob Vortices in Antidots immer beliebig hart gepinnt sind, wird also weiter
diskutiert werden miissen.

4.3.7 Langzeitstabilitit von Vortexkonfigurationen

Vortexwanderungen mit groflen Zeitkonstanten, die Relaxationsprozessen
der Magnetisierung supraleitender Filme zugrunde liegen, kénnen durch
die direkte Abbildung von Interstitiellen- und Antidotvortices beobachtet
werden. Dabei konnen, im Unterschied zu integralen Messungen der Ma-
gnetisierung in Abhéngigkeit der Zeit, ermittelte Lebensdauern von Pin-
ningzustinden direkt mit den mikroskopischen oder geometrischen Eigen-
schaften des einzelnen Pinningzentrums korreliert werden. Auch fiir das
Verstandnis von auftretenden Hysteresen in V-®-Kennlinien von SQUIDs
sind Kenntnisse zur Mobilitdt von Vortices in Diinnfilmen unerlaflich.

Abbildung 4.29 zeigt zwei Vortexabbildungen, die an SQUID S11-5 im
Bereich des SQUID-Schlitzes aufgenommen wurden. Bild (a) wurde di-
rekt nach dem Einkiihlen der Probe durch 7. in der Einkiihlflufldichte
By = 40 uT aufgenommen. Zur Untersuchung der Stabilitéit der Vortexkon-
figuration wurde dem eingefrorenen Feld ein Gegenmagnetfeld der Fluf3dich-
te B = —60 uT tiberlagert, so dafl sich das SQUID effektivin B = —20 uT
befand. In diesem Zustand wurde die Anordnung bei T' = 77 K belassen und
zunéichst nach etwa 12 Stunden erneut im TTREM untersucht. Die hierbei
gewonnene Vortexaufnahme ist in Abbildung 4.29(b) zu sehen. Der Ver-
gleich von Bild (a) und (b) zeigt, daf sich an der Verteilung der Fluflinien
innerhalb des Untersuchungszeitraums nichts verédndert hat. Die gepinnten
Vortices sind trotz des Feldgradienten zwischen dem Bereich im und aufler-
halb des Films alle an ihren Haftzentren verharrt. Eine weitere Abbildung
nach fiinf Tagen zeigte die Situation unverdndert.

Solche und &hnliche Untersuchungen, durchgefiihrt an antidotfreien
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Abbildung 4.29: A®-Vortexabbildung der Probe S11-5 aufgenommen bei T =
77T K. (a) Bo =40 uT. (b) zeigt die Vortexverteilung, nachdem die Probe
tber 12 h bei T = 77 K einer Flufidichte von B = —20 uT ausgesetzt worden

war.

SQUIDs und Filmen unterschiedlicher Giite, die bislang nicht zur Verfiigung
standen, werden die Kenntnisse iiber das Verhalten von Vortices an unter-
schiedlichen Haftzentren, aber auch das Versténdnis von Eindring- und Aus-
trittsprozessen von Vortices aus supraleitenden Diinnfilmen erweitern. Ziel
ist es, das Auftreten einer Hysterese in V-®-Kennlinien von SQUIDs génz-
lich zu unterdriicken, die besonders Absolutmessungen von Magnetfeldern
oder die Messung von Feldgradienten bei stark fluktuierenden Hintergrund-
feldern storen [KOELLE et al., 1999b].

4.4 Abbildung von Josephson-Fluflquanten

Um das Verhalten und die Beweglichkeit von Josephson-Vortices in Film-
korngrenzen untersuchen zu kénnen, wurden, wie in Abschnitt 2.4 beschrie-
ben, Proben entworfen, deren Washer auf die Bikristallkorngrenzen der
SrTiOg -Substrate zu liegen kamen. SQUID S10-9 bot dariiberhinaus die
Moglichkeit, iiber eine zusédtzlich mit dem linken Washer verbundene Zu-
leitung (siehe Abbildung 2.10(a)) einen Strom auf den Washer zu fiihren.
Somit kann auf die Josephson-Vortices eine Lorentz-Kraft ausgeiibt werden.

In Abbildung 4.30 sind zunéchst drei typische Beispiele von A®-Bildern
dargestellt, die im Bereich der Korngrenze aufgenommen wurden. Alle hier
gezeigten Abbildungen wurden an der links vom Washerzentrum gelege-
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Abbildung 4.30: (a) REM-Oberflichenaufnahme eines AC19-Washer-
SQUIDs. Die A®-Abbildungen (b) bis (d) wurden in dem in (a) hell un-
terlegten Probenbereich aufgenommen. Der Verlauf der Washerkorngrenze
ist durch weify gestrichelte Linien angedeutet. In (b) sind exemplarisch die
Josephson-Abschirmstrome eines Josephson-Vortex skizziert. (b) Probe S10-
9, T=83 K, B=—-60uT, Isrqn =4 nA und (c) Probe S10-9, T = 83 K,
B = —60 uT, Isrqn = 6 nA (d) Probe S6-8, T = 81,3 K, B = 85 uT,
Isran =21 nA.

nen Korngrenze aufgenommen. Abbildung 4.30(b) zeigt die Anordnung von
vielen, relativ dicht gepackten Josephson-Fluflquanten, die beobachtet wird,
wenn sich das SQUID wéhrend der Abbildung in einem Magnetfeld befindet.
Der magnetische Flufl der einzelnen Vortices steht senkrecht auf der Filme-
bene. Das Vortexzentrum wird im Signalnulldurchgang vermutet. Umgeben
ist dieses von den Josephson-Abschirmstrémen, die in Form von Tunnel-
stromen etwa in den Bereichen der positiven und negativen A®-Signale um
das magnetische Moment iiber die Korngrenze flielen.

Selders et al. haben in Rauschexperimenten beobachtet, dafl magneti-
scher Flul bereits ab einer Eindringfluidichte B, ~ 200 nT in eine Was-
herkorngrenze eines YBCO-Films eindringt [SELDERS et al., 1999a]. Unsere
Experimente bestitigen, dal Josephson-Fluflquanten in Washerkorngrenzen
schon bei kleinen Flufidichten von wenigen Mikrotesla beobachtet werden,
unabhéngig davon, ob die Probe im Feld oder im Nullfeld eingekiihlt wur-
de. Die Korngrenze stellt im SQUID-Washer also eine Schwachstelle dar,
iiber die magnetischer Fluf leicht in den Washer eindringen kann. Weitere
Untersuchungen zur Beweglichkeit von Vortices in Korngrenzen werden in
Abschnitt 5.3.2 vorgestellt.

In Abbildung 4.31 werden zwei Bilder von Josephson-Vortices in der Was-
herkorngrenze verglichen, die mit unterschiedlichen Abbildungsverfahren
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I i 20 pm

Abbildung 4.31: (a) Spannungsabbildung und (b) A®-Abbildung einer Was-
herkorngrenze bei T = 84 K und B = —60 puT. (c) A®-Abbildung eines
einzelnen Josephson-Vortex ber T' =83 K und B =20 uT.

bei gleicher Temperatur und Flufldichte nacheinander im TTREM aufge-
nommen wurden. Bild (a) zeigt die Spannungsabbildung einer Washerkorn-
grenze. Paare von positiven (hellen) und negativen (dunklen) Signalen wer-
den jeweils als statisch gepinnte Josephson-Vortices interpretiert [MAYER,
1995|, obwohl diese Abbildungsmethode nur im dynamischen Zustand der
Vortices Signale liefert. Der Vergleich mit der in (b) abgebildeten A®-
Darstellung derselben Korngrenze legt die Interpretation der Hell-Dunkel-
Signalpaare als statische Josephson-Vortices jedoch nahe. Die Vortexdichten
in (a) und (b) unterscheiden sich zwar etwas von einander, da sich magneti-
scher Flufl bei den hohen Temperaturen in Korngrenzen leicht umverteilen
kann. Dies ist nach Umkontaktierung der Probe zwischen den Messungen
nicht anders zu erwarten.

Die Polaritét der Signale einzelner Josephson-Vortices, wie in Abbildung
4.31(c) dargestellt, deutet auf einen Signalentstehungsmechanismus dhnlich
dem bei Abrikosov-Vortices hin: wie bei Filmvortices treten in positiven
Magnetfeldern negative Signale immer auf der dem SQUID-Schlitz abge-
wandten Seite des Vortex auf. In negativen Magnetfeldern dreht sich die
Polaritét der Vortexsignale um. Anders als bei Abrikosov-Vortices vertei-
len sich die das Josephson-Vortex umgebenden Abschirmstrome etwa iiber
die Josephson-Eindringtiefe \; ~ \/ &g /2mpgJ.2A, die unter anderem von
der kritischen Stromdichte des Korngrenzenkontakts J. abhingt und bei
T = 77 K fiir unsere Proben mit Korngrenzenwinkel von 24° typischerweise
2 — 3 pm betragt. Damit ist sofort klar, daf3 die rdumliche Ausdehnung der
Signale entlang der Korngrenze nicht mehr nur vom Strahlsondendurchmes-
ser, sondern von der Grofle der Vortices selbst abhéngt und erkennbar grofier
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sein kann als die der Abrikosov-Vortices im Diinnfilm. Die in Abbildung
4.31(c) deutlich ovale Gestalt des Vortex-Signals folgt aus der Tatsache,
dafl Ay, mafigeblich fiir die Ausdehnung des Signals entlang der Korngren-
ze, grofler ist als die Reichweite R der Strahlelektronen, welche die Breite
des Signals senkrecht zur Korngrenze bestimmt.

Einige Beobachtungen kénnen mit diesem Ansatz allein jedoch nicht er-
klart werden:

e Die Abbildungen 4.30(c) und (d) zeigen zwar untypische aber den-
noch immer wieder auftretende Signale, die nur zum Teil aus Negativ-
Positiv-Signalpaaren, vereinzelt aber auch aus monopolaren Signa-
len bestehen. Treten beide Vorzeichen auf, so sind die Signale so-
wohl rdumlich als auch beziiglich der Signalh6hen teilweise sehr stark
asymmetrisch beziiglich des Signalnulldurchgangs verteilt. Asymme-
trische Pinningpotentialverldufe als Folge von j.-Variation entlang der
Korngrenze konnten hier eine entscheidende Rolle spielen. Monopola-
re Signale konnten darauf hindeuten, dafl die Vortices innerhalb der
Korngrenze nur schwach gepinnt sind oder auch iiber grofle Distanzen
hiipfen kénnen.

e Einige Signale in Abbildung 4.30(c) aber auch (d) besitzen laterale
Ausdehnung senkrecht zur Korngrenze von einigen Mikrometern, die
weit groBer sind als R. Starke Az-Anderungen und ein Temperaturpro-
fil mit grofler rdumlicher Ausdehnung als Folge des hohen Strahlstroms
von 21 nA koénnten dem in Abbildung 4.30(d) ursdchlich zugrunde
liegen. Moglicherweise wurde an manchen Bereichen sogar T, iiber-
schritten. Die Signale traten in der untersuchten Probe reproduzierbar
auf. Abbildung 4.30(c) wurde aufgenommen, nachdem mehrfach mit
Strahlstromen von 10 nA iiber die Korngrenze gerastert worden war.
Das einzelne, positive Signal mit extrem grofler Ausdehnung koénnte
ein Hinweis auf die Anwesenheit von mehreren Flu3quanten in einem
asymmetrischen Pinningpotential im entsprechenden Korngrenzenbe-
reich sein.

e Die Signalhéhe und damit auch die FluBkopplungsstirke ®,(r) =

%—‘f (r) fallt mit zunehmendem radialen Abstand r des Bestrahlungsorts
vom SQUID-Schlitz wesentlich langsamer ab, als dies bei Abrikosov-
Vortices beobachtet wird. Die Abbildungen 4.30(b) und 4.31(b) zeigen
hierfiir zwei Beispiele. Als mogliche Ursache kommt die Lage der Was-

herkorngrenze in unmittelbarer Ndhe des SQUID-Josephson-Kontakts
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in Frage (siehe Abbildung 2.8(b)). Das Auflenfeld der Korngrenzen-
Vortices konnte auf den besonders fluBempfindlichen Bereich um den
Korngrenzenkontakt fokussiert sein; daher wiirde jede durch strahlin-
duzierte Vortex-Delokalisierung hervorgerufene FluBédnderung extrem
stark in das SQUID einkoppeln. Wichtiger ist sicherlich die Wech-
selwirkung der Josephson-Vortices untereinander: Wird ein in grofler
Entfernung zum SQUID-Schlitz sitzendes Josephson-Vortex mit der
Strahlsonde bewegt, so fithrt dies zu einer Verschiebung der gesam-
ten Vortexkette, wie sie beispielsweise in Abbildung 4.31(b) zu sehen
ist. Die FluBénderung im SQUID wird dann vor allem durch das dem
Schlitz am néchsten sitzende Vortex hervorgerufen und ist entspre-
chend gro8.

: i 20 pm

Abbildung 4.32: A®-Abbildung einer Washerkorngrenze bei T = 84 K und
(a) B=—60 uT, (b) B~ —45 uT und (¢c) B~0 T.

Abbildung 4.32 zeigt drei nacheinander aufgenommene Vortex-
Verteilungen in einer Washerkorngrenze. Variiert wurde ausschliellich das
angelegte Magnetfeld, indem By wihrend den Messungen in Bild (b) teil-
weise und in (c) génzlich tiber ein Gegenfeld kompensiert wurde. Deut-
lich zu erkennen ist die abnehmende Vortexdichte mit sinkender Feldstérke.
Aufgrund der repulsiven Wechselwirkung zwischen den Josephson-Vortices
[KEIL et al., 1996, LIKHAREV, 1986] sind die Vortexabstinde a mit a =
6,8 pm bei B = —60 pT und a = 12,2 pym bei B ~ —45 uT etwas iiber
den erwarteten Werten von a ~ /®(/B. Dies ist wegen des fluifokussieren-
den Effekts des Washer nicht anders zu erwarten. Im Nullfeld (Bild (c)) ist
nur noch ein letztes Vortex zu erkennen, das noch im Korngrenzenkontakt
gepinnt ist. Auch bei dieser Serie zeigt sich, dal magnetischer Fluf} iiber
Korngrenzen in Diinnfilme eindringen oder diese verlassen kann.
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Um die Pinningkraft in der Korngrenze ungefihr abzuschéitzen, wurde
an Probe S10-9, deren Geometrie in Abbildung 2.10(a) dargestellt ist, ei-
ne Serie von A®-Bildern der Korngrenze aufgenommen, wahrend gleich-
zeitig ein Transportstrom iiber die abgebildete Korngrenze gefiihrt wurde.
Bei Stromstérken bis zu etwa 1 mA konnten stabile Konfigurationen von
Josephson-Vortices beobachtet werden. Groflere Stromstérken fithrten zu
Instabilitdten der Vortexverteilung, was an plotzlich auftretenden Flufliande-
rungen im SQUID zu erkennen war. Ab circa 10 mA waren keine Vortexab-
bildungen mehr moglich.

Vorausgesetzt, der Tunnelstrom im Washerkorngrenzenkontakt verteilte
sich gleichméflig iiber die gesamte Kontaktldnge, so 14t sich der Betrag
der Lorentzkraft F;, pro Vortexlinge auf ein in der Korngrenze gepinntes
Josephson-Vortex aus der Stromdichte J mit folgender Formel abschéitzen:

FL%jX(EO. (46)

In guter Naherung stehen Flufl, Kraft und Strom aufeinander senkrecht,
so dafl mit den Betrigen weiter gerechnet werden kann. Bei beginnender
Instabilitdt der Vortexkonfiguration, also in unserem Fall bei einem Strom
von I,, ~ 1 mA, halten sich die Lorentzkraft F;, und die Pinningkraft Fp
etwa die Waage. Mit der Liange des Korngrenzen-Josephson-Kontakts [y
und Gleichung (4.6) gilt also: Fp ~ Fy, ~ ®q1,,/l ~ 1,4 x 10714 N. Dieser
Wert stimmt erwartungsgeméfl gut mit der Abschéitzung der Pinningkraft
aus der kritischen Stromdichte von etwa 10* A /cm? {iberein. Das Verfahren
bietet also zunéchst die Moglichkeit, die kritische Stromdichte des gesam-
ten Kontakts bei sehr kleinem Spannungskriterium zu bestimmen, es gilt
also I. = I,,,. Interessanter ist jedoch die Bestimmung von lokalen Pinning-
kraften an bestimmten Stellen der Korngrenze. Hierzu wird beobachtet, ab
welchem Transportstrom bestimmte Vortices aus ihren Haftplatzen getrie-
ben werden. Solche Untersuchungen konnten bisher aus Mangel an entspre-
chenden Proben noch nicht durchgefiihrt werden.

Zur Untersuchung der Wechselwirkung zwischen Vortices und Antidots
in Washerkorngrenzen wurden in Probe S11-5 in die Korngrenze Locher mit
Durchmesser 3 pm einstrukturiert. Abbildung 4.33 zeigt zwei Bilder bei zwei
unterschiedlichen Magnetfeldern. Wieder ist deutlich die Zunahme der Vor-
texdichte mit grofler werdendem Feld zu erkennen. Die Antidots sind also
nicht in der Lage, simtlichen Fluf} an sich zu binden. Auffallend ist auch, dafl
an den Antidots selbst, in den Abbildungen markiert durch schwarze Rin-
ge, bei Bestrahlung mit dem Elektronenstrahl keine A®-Signale beobachtet
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Abbildung 4.33: A®-Abbildung von Josephson-Vortices in Probe S11-5 in
der Washerkorngrenze rechts der SQUID-Kontakte bei T = 79 K und (a)
B =~ 120 uT beziehungsweise (b) B ~ 160 uT. Schwarze Kreise markieren
die Position der Antidots. Die gestrichelte Linien zeigen den Verlauf der
Korngrenzen.

werden. Moglicherweise sind die Signale im Bereich der Antidots klein und
wurden deshalb nicht detektiert. Dies ist bislang noch nicht verstanden.

Die vorgestellten ersten Ergebnisse der Untersuchungen von Vortices
in YBCO-Korngrenzen zeigen, dal die neuartige fluBBsensitive TTREM-
Abbildungsmethode auch auf diesem Gebiet ein vielseitig einsetzbares Werk-
zeug darstellt. Zunéchst gilt es, ein Modell zu entwickeln, das den Signal-
entstehungsmechanismus erkldrt. Genauere Untersuchungen koénnen zum
Versténdnis des Zusammenhangs zwischen Vortexmobilitdt und Pinning in-
nerhalb von Korngrenzen und der Korngrenzenstruktur beitragen.



Kapitel 5

Dynamisches Verhalten
von 1/f-Rauschquellen

Mit der in Kapitel 4 vorgestellten Abbildungsmethode kann die fiir das
Verstandnis von Fluirauschen wichtige Flulkopplungsstéirke ®,. fiir einzelne
Rauschquellen experimentell bestimmt werden. Vortexabbildungen liefern
dariiber hinaus Informationen iiber die Position und Verteilung bevorzugter
Pinningplétze in der supraleitenden SQUID-Struktur.

Niederfrequentes 1/ f-Fluirauschen in SQUIDs ist eine Folge von vielen
unkorrelierten Fluktuationen gepinnter Abrikosov-Vortices in den supralei-
tenden Diinnschichten. Von fundamentaler Bedeutung fiir das Verstind-
nis mikroskopischer Prozesse des Rauschens sind deshalb neben Kenntnis-
sen zum Pinningverhalten einzelner Haftzentren lokale Informationen iiber
die dynamischen Eigenschaften bestimmter Fluktuatoren, die beispielswei-
se zwischen zwei Haftzentren hin und her hiipfen. Wiinschenswert sind also
lokale Rauschmessungen, die im Gegensatz zu integralen Rauschmessungen
nicht die Bestimmung des Spektrums einer Gesamtheit von Vortices ermogli-
chen, sondern das eines einzelnen Fluktuators. Der Elektronenstrahl des
TTREM dient bei den hier vorgestellten Untersuchungen als lokale Stérquel-
le, welche die zu untersuchenden Rauschquellen durch lokale Erwirmung zu
Fluktuationen anregen soll. Erste erfolgreiche TTREM-Messungen hierzu
werden nach einer kurzen Einfiihrung in die quantitative Analyse von RTS
und 1/ f-Rauschen vorgestellt.

113
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5.1 Einfiihrung

5.1.1 Random Telegraph Signals (RTS)

Niederfrequentes Flurauschen in SQUIDs wird in zwei unterschiedlichen
Formen beobachtet, als 1/ f-Rauschen und RTS. Beim RTS springt der Fluf3
® im SQUID zwischen zwei oder mehreren diskreten Niveaus mit bestimm-
ten Raten 1/7; die mit der Temperatur zunehmen, wobei i = 1,2,... die
einzelnen Zustidnde bezeichnet. Das Beispiel eines Doppelmuldenpotentials
ist in Abbildung 5.1(a) skizziert. Die Amplitude A® der Signalspriinge ist
temperaturunabhingig und zeitlich konstant [FERRARI et al., 1994]. Die-
ses Verhalten wurde durch unsere Experimente bestétigt (siehe Abschnitt
5.3.3). Es wird angenommen, daf§ ein FluBquant oder ein ganzes Biindel
von FluBquanten thermisch aktiviert zwischen verschiedenen Haftzentren
im Film hin und her springt. Vorausgesetzt, die diskrete FluB3differenz A®,
die dem Sprung eines Flulquants von einem Pinningort zum anderen ent-
spricht, kann experimentell bestimmt werden, so 148t sich aus Gleichung
(4.2) der radiale Teil Ar der Hiipflinge | = Ar/cosf bestimmen, wenn
der Abstand r des Pinningorts vom Washerzentrum und damit die Kopp-
lungsstéirke ®,.(r) bekannt ist [FERRARI et al., 1991a]. 6 beschreibt den
Winkel zwischen tatsdchlicher Hiipfrichtung eines Vortex und der radia-
len Richtung beziiglich des SQUID-Washerzentrums. Dies wird in Abbil-
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Abbildung 5.1: (a) Doppelmuldenpotential (b) Skizze zweier Pinningzentren
(schwarze Ringe) im Washer eines SQUIDs, zwischen denen magnetischer
Fluf$ hin und her springen kann.
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dung 5.1(b) gezeigt. [ ist in der Realitdt im Verhéltnis zu r viel kleiner als
dies in der nichtmafistablichen Skizze dargestellt ist. Die Lokalisierung ei-
nes Fluktuators mit Hilfe von A®-Abbildungen ermdéglicht also die genaue
Bestimmung der Hiipflinge Ar, wenn gleichzeitig aus einer Zeitspurmes-
sung die FluBinderung A® des Hiipfprozesses gewonnen wird. Somit bietet
das TTREM erstmals die Moglichkeit, Hiipflingen mit grofler Genauigkeit
an bestimmten Pinningorten experimentell zu bestimmen. Erste Ergebnisse
werden in Abschnitt 5.3.3 vorgestellt. Bei Hoppinglidngen, die grofler als die
Auflosungsgrenze des TTREMs von circa einem Mikrometer sind, sollten
rdumlich trennbare Signale an den beiden Haftzentren zu beobachten sein
(siehe auch Abschnitt 4.4).

Sind die RTS thermisch aktiviert, so gilt fiir die Lebensdauern 7; der
beiden Zusténde i = 1, 2

7:(T) —Texp[ ( )/ kBT). (5.1)

771 ist hierbei eine materialspezifische Vortexvibrationsfrequenz. Bei Hoch-
T.-Supraleitern liegt diese etwa bei 771 ~ 10! Hz [PALSTRA et al., 1988,
HAGEN und GRIESSEN, 1989]. Aus der Bestimmung der beiden Lebensdau-
ern 7;(1T) aus der Zeitspur kann leicht die Differenz der Pinningenergien

ES(T) — ESNT) = kpTIn 71 (T) /7 (T) bestimmt werden.
Gleichung (5.1) aufgeldst nach E( )( T) liefert die Moglichkeit, aus 7;(7T)

die Pinningenergie EI(,) zu gewinnen: E( )(T) = kpT In7;(T)/T. Experimen-
tell 148t sich der 7;(7T')-Verlauf allerdings jeweils nur in einem sehr kleinen
Temperaturbereich messen, da thermisch aktivierte Hiipfprozesse innerhalb
eines bestimmten Doppelmuldenpotentials unterhalb einer Mindesttempe-
ratur nicht angeregt werden. Oberhalb einer Grenztemperatur entweicht das
gepinnte Vortex aus dem Pinningbereich. Da Pinningenergien isolierter Vor-
tices in Haftzentren [ULLMAIER, 1975] meist proportional zur Vortexener-
gie pro Lingeneinheit ¢;(T) = ®21nx/4rpuoAr(T)? [SUDBO und BRANDT,
1991] sind, haben Johnson et al. vorgeschlagen, das Temperaturverhal-
ten der Pinningenergie E (T aus dem der magnetischen Eindringtiefe
M (T) = Ap(0)[1 — (T/T. )4] 1/2 abzuleiten [JOHNSON et al., 1990]. Da-
mit ergibt sich: ES? (T) = Ez()%[l — (T/T.)*. Mit diesem Ansatz liefert die
Messung der Lebensdauer 7;(11) bei der Temperatur 77 die Pinningenergie
des i-ten Hiipfzustands bei T'= 0 K:
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5 EW(T ksT T
Bl = =2 (T1)4 = 2 —In i) (5.2)
L= (79 1-(3) T

Aus der Zeitspur eines RTS lassen sich also Pinningenergien E,, ge-
winnen. Die folgenden Abschnitte werden zeigen, dafl sich durch geschickte
Kombination dieses Analyseverfahrens mit TTREM-Messungen Werte von
Ar und E, o sogar fiir einzelne Rauschquellen vermessen lassen, die an be-
stimmten Orten gepinnt sind.

5.1.2 1/f-Rauschen

Dem Dutta-Dimon-Horn-Modell (DDH) [DuTTA et al., 1979, DUTTA und
HoRN, 1981] zufolge ergeben sich 1/ f-artige Rauschspektren als inkohérente
Superposition von vielen thermisch aktivierten Schaltprozessen dhnlich den
im letzten Abschnitt vorgestellten Hiipfprozessen. Die spektrale Rauschlei-
stung S¢(f) skaliert, wie mehrfach experimentell nachgewiesen [FERRARI
et al., 1990, MIKLICH et al., 1994, DANTSKER et al., 1997b], linear mit dem
angelegten Einkiihlmagnetfeld. Je grofler By desto mehr Fluktuatoren ste-
hen im Film als Rauschquellen zur Verfiigung. Diese Verhalten von S¢(By)
untermauert die Annahme, dafl die einzelnen Hiipfprozesse tatsichlich un-
korreliert verlaufen, Vortex-Vortex-Wechselwirkungen bei kleinen Fluf3dich-
ten By < ®5/)%2 ~ 50 mT in den untersuchten YBCO-SQUIDs fiir das
1/ f-Rauschen also keine Bedeutung haben.

Mit dem von Ferrari et al. vorgestellten erweiterten DDH-Modell, das
die Temperaturabhéngigkeit der Pinningenergien beriicksichtigt [FERRARI
et al., 1990], 148t sich aus Messungen der Rauschspektren bei unterschied-
lichen Temperaturen die statistische Verteilung der Pinningenergien ermit-
teln. Es zeigt sich, dafl fiir unterschiedliche Filmstrukturfehler wie Korn-
grenzen oder a-Achsen-Korner bestimmte Pinningenergien besonders hiufig
angetroffen werden.

Diese Methode liefert einerseits nur statistische Verteilungen der Pinnin-
genergien von 1/f-Hiipfprozessen, nicht aber einzelnen lokalisierten Pro-
zessen zuzuordnende Haftenergien. Andererseits versagt das Verfahren bei
hohen Temperaturen nahe T,., da hier die Temperaturabhingigkeit der
Gro8len nicht bekannt ist. Gerade im Temperaturiibergangsbereich zwischen
supraleitender und normalleitender Phase ist das Verhalten der dem nie-
derfrequenten Flufirauschen zugrundeliegenden Hiipfprozesse am wenigsten
erforscht. Da A, bei T, divergiert, konnten zahlreiche Mechanismen das
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Rauschverhalten bestimmen: Neben der Bildung von Vortex-Antivortex-
Paaren und zeitlich variablen Abschirmstréomen als Folge von Fluktuationen
zwischen normalleitender und supraleitender Phase, konnten thermisch ak-
tivierte, kollektive FluBBbewegung wegen verschwindend kleiner Barrieren
vermehrt auftreten [FERRARI et al., 1994].

Die Vortex-Hiipfrate steigt exponentiell mit sinkender Pinningenergie an.
Daher héngt das niederfrequente 1/ f-Rauschen von der Mikrostruktur, be-
ziehungsweise der Qualitdt des Films ab [FERRARI et al., 1988, HUANG
et al., 1997]. Auch Filmkanten konnten hierbei eine wichtige Rolle spielen
[SUN et al., 1994, DANTSKER et al., 1997a], was aber noch nicht hinreichend
untersucht ist. Einige Aspekte hierzu wurden in Abschnitt 4.3.6 betrachtet.

Die in dieser Arbeit vorgestellte Untersuchungsmethode liefert erstmals
die Moglichkeit, ergdnzend zu rein integralen Rauschmessungen spezifische
Rauschgrofien wie Hiipflingen und Pinningenergien einzelnen Fluktuatoren
zuzuordnen und den Effekt einzelner als Rauschquellen agierender Vortices
auf das Spektrum eines SQUIDs zu untersuchen.

5.2 Rauschmessungen im TTREM

Mit der Bereitstellung eines mit fliissigem Stickstoff gekiihlten und ma-
gnetisch extrem gut abgeschirmten TTREM-Probenhalters durch Gerber
[GERBER et al., 1997a,b], wurden TTREM-Untersuchungen von SQUIDs
bei gleichzeitigem Betrieb derselben innerhalb des REMs ermdglicht. Ange-
sichts der zahlreichen im REM vorhandenen Storquellen, wie magnetischen
Linsen und Turbomolekularpumpen, ist das eindeutige Ergebnis zahlreicher
SQUID-Messungen innerhalb des REMs umso erfreulicher und alles andere
als selbstverstéindlich: Hoch-T,.-SQUID-Rauschmessungen sind bei Tempe-
raturen von 77 K< T < T, und magnetischen Flu3dichten bis zu 200 uT
im REM moglich!

Es wurden zahlreiche Vergleichsmessungen durchgefiihrt, um die stoéren-
den Einfliisse einzelner Komponenten auf die Rauscheigenschaften des im
REM betriebenen SQUID zu untersuchen. Das Rauschniveau dnderte sich
weder durch das Einschalten der REM-Konsole, wodurch auch die magne-
tischen Linsen aktiviert werden, noch durch die Applikation eines Strahl-
stroms auf die Probe. Die gesamte MeBlanordnung reagierte lediglich sehr
empfindlich auf unterschiedliche Verkabelung auflerhalb des TTREMs.

Abbildung 5.2 zeigt das innerhalb des REM gemessene Spektrum der
Probe S11-5. Die Messung wurde mit Bias Reversal durchgefiihrt. Offen-
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Abbildung 5.2: Spektrale Rauschdichte gemessen innerhalb des TTREMs bei
B =0 TundT =77 K. Die gestrichelte Linie zeigt das Niveau des weiflen
Rauschens fiir Frequenzen oberhalb von 10 Hz derselben Probe, gemessen im

Badkryostaten auferhalb des TTREMs .

sichtlich liegt das Niveau des weilen Rauschens oberhalb von f = 10 Hz
mit circa S, ~ 17 p®,/Hz'/? nur geringfiigig iiber dem durch eine

weil
Messung an derselben Probe auflerhalb des REMs gewonnenen Wert von

Y2 ~ 14 p®,/Hz'/2. Diese kleine Diskrepanz kénnte auch die Folge eines

wei
nicht optimal impedanzangepassten Transformators sein.

5.3 Elektronenstrahl als lokale Sonde

In Kapitel 4 wurde die elektronenstrahlinduzierte, lokale Erwdrmung der
Probe ausgenutzt, um im Film gepinnte Vortices abzubilden. Dabei soll die
Storung des Vortexsystems nur so grof sein, dafl FluBinderungen im SQUID
mefBbar werden, die Vortexkonfiguration trotz Elektronenbestrahlung aber
erhalten bleibt. In diesen Abschnitten werden erste Versuche vorgestellt,
mit Hilfe des Elektronenstrahls direkt in die Vortexverteilung einzugreifen
oder einzelne Vortices thermisch anzuregen.
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5.3.1 Auskdmmen von Vortices

Werden SQUIDs in Magnetfeldern oder auch in magnetisch abgeschirmter
Umgebung unter T, eingekiihlt, so konnen sehr hiufig RTS beobachtet wer-
den, oder das SQUID zeigt starkes niederfrequentes 1/ f-Rauschen und dies
auch bei Messungen mit Bias-Reversal. Es gibt zwei gingige Verfahren, um
diesem Phinomen zu begegnen: Wird die Probe einem oder mehreren er-
neuten Aufwirm-Einkiihlzyklen ausgesetzt, so kann dies zum Verschwinden
des Anfangsrauschens fithren. Verinderung der Position oder Orientierung
der Probe withrend des Ubergangs in die supraleitende Phase kénnen die
Erfolgsquote der Methode erh6hen. Zu ruhigeren Spektren kann auch die
Bestrahlung des eingekiihlten SQUIDs mit Mikrowellen fithren [GAIL et al.,
1999].

Unsere Messungen haben gezeigt, dafl sich dieses Anfangsrauschen sehr
leicht mit Hilfe des Elektronenstrahls unterdriicken 148t: einfaches oder
mehrfaches zeilenweises Abrastern des gesamten SQUIDs mit der Strahl-
sonde erzielte fast immer den erwiinschten Effekt. Dabei wurden Strahl-
leistungen von etwa 20 — 600 uW appliziert. Dies entspricht theoretischen
maximalen Temperaturerh6hungen von circa 1 — 38 K [GROSS und KOELLE,
1994]. Fiihrte der Versuch, Fluktuatoren bei der iiblichen Mefitemperatur
von T = 77 K ,,auszukdmmen* nicht zum Erfolg, wurde zusétzlich die Pro-
bentemperatur erhcht.

Abbildung 5.3 zeigt zwei Spektren eines Typ AC19 SQUIDs, die im
TTREM aufgenommen wurden. Einmaliges Abrastern der Probe fiihrte zur
fast vollstdndigen Unterdriickung des anfangs sehr stark vorhandenen 1/ f-
Rauschens bei Frequenzen von 1 Hz < f <1 kHz.

Offensichtlich sind nach dem Einkiihlprozef Pinningzentren mit kleinen
Pinningbarrieren von Vortices besetzt. Durch Anheben der Temperatur oder
Applikation von Mikrowellen oder Elektronen werden die entsprechenden
Fluktuatoren offenbar aus dem Film getrieben. Sehr empfindlich reagiert der
gesamte Probenbereich in der Umgebung der beiden Josephson-Kontakte
auf die Anwesenheit solcher Storquellen. Hierauf weisen mehrere Experimen-
te hin, bei denen die Bestrahlung des Bereichs um die Kontakte zur sofor-
tigen Unterdriickung der Storsignale fithrte. Haufig beobachtetes RT'S nach
dem Einkiihlprozef} ist wohl auf Hiipfbewegungen von Josephson-Vortices
in der Washerkorngrenze zuriickzufithren. Zur Unterdriickung dieser Signa-
le geniigte es meist, die Korngrenze mit kleinen Strahlstrémen von wenigen
nA abzurastern.
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Abbildung 5.3: Spektrale Rauschdichte eines Washer-SQUIDs (a) vor und
(b) nach dem Abrastern mit dem Elektronenstrahl. Der Strahlstrom betrug
Istrant = 53 nA (Pstran = 530 pW).

5.3.2 Fiihren von Flufiquanten

Bei BCS-supraleitenden Proben aus Blei- oder auch Niobdiinnschichten
wurde insbesondere an ringférmigen Josephson-Kontakten mehrfach ge-
zeigt, dafl sich mit Hilfe der Strahlsonde des Elektronenstrahls im TTREM
magnetische Flulquanten in supraleitende Filme hineinziehen und durch
Diinnfilmstreifen aus solchen Materialien fiithren lassen [KEIL, 1996, USTI-
NOV et al., 1992]. Moglich war dies, da die Strahlsonde durch lokale Tempe-
raturerhohung die Supraleitung im Diinnfilm in einem néherungsweise zylin-
derformigen Volumen, dessen Radius ungefihr der Strahlelektronenreichwei-
te entsprach, schwéchte oder gédnzlich unterdriickte. Wurde die Strahlsonde
vom Filmrand in den Film gefiihrt, so konnte in diesem normalleitenden
Volumen magnetischer Flufl eingeschlossen und mitgezogen werden.
Ahnliche Versuche wurden nun an den Hoch-T,-SQUIDs durchgefiihrt.
Da bereits durch Josephson-Vortex-Abbildungsexperimente bekannt war,
dafl Vortices in Washerkorngrenzen groflere Mobilitdt besitzen, wurde
zundchst hier versucht, magnetischen Fluf3 mit Hilfe des Elektronenstrahls
gezielt zu plazieren. Abbildung 5.4(b) zeigt die Verteilung von magneti-
schem Fluf} in einer Washerkorngrenze. Mit Strahlstrémen von 10 nA wurde
mehrere Male von links iiber den Filmrand und die Korngrenze gerastert,
wie in Bild (a) skizzenhaft angedeutet, um magnetischen Fluf} in die Korn-
grenze zu ziehen. Tatséchlich zeigt sich, nachdem vor der Behandlung fast
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Abbildung 5.4: (b) A®-Abbildung einer Washerkorngrenze aufgenommen bei
T = 83,5 K nachdem mehrfach mit dem Elektronenstrahl wie in (a) skiz-
ziert tm Bild von links nach rechts entlang der gestrichelten Linie tiber die
Korngrenze gerastert worden war.

kein Korngrenzensignal zu erkennen war, anschliefend ein extrem starkes
positives (im Bild helles) Signal, das genau an der Stelle auftrat, an der
die Rasterprozesse endeten. Mit grofler Wahrscheinlichkeit war ein ganzes
Biindel von Vortices Ursache dieses starken Korngrenzensignals.

Ferner wurden Versuche unternommen, auf die gleiche Weise Vortices
vom SQUID-Schlitz in einzelne Antidots zu fithren. Die ersten Experimente
in Flufldichten von bis zu 100 T, sehr grolen Strahlstromen bis zu 50 nA, ei-
ner Elektronenbeschleunigungsspannung von 10 kV und Temperaturen von
teilweise bis zu 0,937,, erbrachten bislang nicht das erwartete Ergebnis.
Interstitielle oder Antidotvortices konnten mit Hilfe der Strahlsonde bisher
nicht gezielt bewegt werden. Weitere Versuche, moéglicherweise an Proben
mit abgeflachten Filmrandern, sollten durchgefiihrt werden, auch um eine
mogliche Rolle der Filmkanten beim Ubertritt von magnetischem Fluf iiber
die Bean-Livingston(BL)-Oberflichenbarrieren besser verstehen zu kénnen.

Auch diese Untersuchungen bestéitigen die bereits aus den Abbildungs-
experimenten gewonnene Erkenntnis, dal Vortices in Korngrenzen von epi-
taktisch aufgewachsenen YBCO-Diinnfilmen im Vergleich zu Filmvortices
eine sehr hohe Mobilitdt haben.
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5.3.3 Anregung einzelner Rauschquellen

Wie in Abschnitt 5.1.1 gezeigt, konnen aus RTS intrinsische Rauschgrofien
bestimmt werden. Da FluBShiipfprozesse meist innerhalb eines recht kleinen
Temperaturfensters von wenigen Kelvin beobachtet werden, wurde versucht,
RTS mit Hilfe der Elektronenstrahlsonde lokal anzuregen oder zu unter-
driicken. Zwei Szenarien sind hierbei denkbar: Einerseits kann die Proben-
temperatur so gewahlt werden, dafl gerade noch kein Hiipfprozef3 auftritt.
Ein gepinntes Vortex, das sich in einem Doppelmuldenpotential &hnlich dem
in Abbildung 5.5 (a) dargestellten befindet, dessen Hiipflinge [ etwa in der
Grofle der Elektronenreichweite R liegt, sollte durch lokale Elektronenstrah-
lerwarmung zu Hiipfprozessen angeregt werden koénnen. Dieser Anregung
konnten zwei Mechanismen zugrunde liegen, ndmlich einerseits die thermi-
sche Aktivierung der gepinnten Vortices und andererseits die Reduzierung
der Pinningbarriere durch zentrale Elektronenbestrahlung von U nach U.
Dies ist in (a) skizziert: Die durchgezogene Linie zeigt das intrinsische Pin-
ningpotential in willkiirlichen Einheiten, widhrend der durch Bestrahlung
modifizierte Potentialverlauf gestrichelt dargestellt ist. Deutlich zu erken-
nen ist die Reduzierung des Pinningpotentials wiahrend der Bestrahlung um
AU = U — U als Folge der Temperaturabhingigkeit der Pinningenergie
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Abbildung 5.5: Schematische Darstellung des Potentialverlaufs von zwei
mdaglichen Doppelmuldenpotentialen mit Pinningpotential U ohne, bezie-
hungsweise U mit Elektronenbestrahlung. Gestrichelt ist der durch (a) zen-
trale und (b) exzentrische Elektronenbestrahlung verdnderte Potentialverlauf
skizziert.
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E,(T).

Bei sehr groflen Hiipflingen [ > R sollte sich durch Elektronenbestrah-
lung aber auch der umgekehrte Fall, ndmlich die Unterdriickung von RT'S,
erreichen lassen. Dies ist anhand von Abbildung 5.5 (b) zu verstehen: trotz
der lokal erhohten thermischen Aktivierung spiirt das zwischen den Poten-
tialmulden 1 und 2 hiipfende Vortex ein gesteigertes Pinningpotential U,
weil der Elektronenstrahl zu einer asymmetrischen Absenkung der Poten-
tialmulden fiihrt.

Ferrari et al. haben ermittelt, dal Hoppinglingen bei 1/f-Prozessen
nur etwa 10 nm — 100 nm, bei RTS jedoch bis zu einigen Mikrometern
betragen kénnen [FERRARI et al., 1994]. Wegen der Ortsauflosung des
TTREMs von etwa einem Mikrometer sind die einzelnen Potentialmul-
den eines Doppelmulden-Pinningzentrums, das als Haftzentrum fiir 1/f-
Rauschquellen wirkt, mit der hier vorgestellten fluflsensitiven TTREM-
Abbildungsmethode nicht abzubilden. Potentialmulden von RTS-Hiipfpro-
zessen zugrundeliegenden Doppelmuldenpotentiale sollten jedoch bei ent-
sprechend groflen Hiipflaingen lokalisierbar sein.
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Abbildung 5.6: Spektrale Rauschdichte eines SQUIDs (a) ohne und (b) mit
Elektronenbestrahlung bei T = 77 K, Isiran = 2 nA und V =10 keV.

Abbildung 5.6 zeigt zwei Rauschspektren derselben Probe. Ohne Elek-
tronenbestrahlung ist das Spektrum bis zu Frequenzen von 1 Hz annéhernd
weifl. Wurde das SQUID jedoch punktuell an einer bestimmten Stelle nahe
dem Washerzentrum bestrahlt, so nahm die niederfrequente Rauschleistung
unterhalb einer Eckfrequenz von circa 100 Hz deutlich zu.



124 Dynamisches Verhalten von 1/ f-Rauschquellen

Gleichzeitig konnten RTS Schaltprozesse beobachtet werden, wie sie in
Abbildung 5.7 zu sehen sind, die immer genau dann auftraten, wenn eben
jener Probenbereich punktuell bestrahlt wurde. Die Bestrahlung anderer
Washerbereiche wirkte sich weder auf das Rauschspektrum aus, noch konn-
te eine Anderung in der Zeitspur des SQUID-Flusses beobachtet werden.
Durch extrem schnelles Abrastern der Probe im TV-Mode konnten die Hiipf-
prozesse auch angeregt werden, doch wurde die punktférmige Aktivierung
im Spotmode vorgezogen, um Artefakte im Spektrum durch Uberlagerung
der REM-Rasterfrequenz von 25 Hz zu vermeiden.
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Abbildung 5.7: Zeitaufgeloste Messung des magnetischen Flusses im SQUID
(a) ohne (b) mit gleichzeitiger Elektronenbestrahlung.

Aus dem in Abbildung 5.8(b) dargestellten A®-Bild, das im eingerahmten
Bereich in (a) aufgenommen wurde, kann der radiale Abstand des elektro-
nenstrahlaktivierten Fluktuators auf » ~ 5 um ermittelt werden. Weiter
konnen aus den gemessenen Fluf3spriingen, wie sie beispielsweise Abbildung
5.7 (b) zeigt, die zwischen 6 und 15 m®, lagen, mit Ar = A®/P,.(r = 5 pum)
die Hoppinglingen Ar des angeregten Fluktuators bestimmt werden. Die
Kopplungsstéirke ®,.(r = 5 pm) =~ 44 m®y/um wurde dem Diagramm in
Abbildung 4.13 entnommen. Die Abschéitzung ergab fiir diesen speziellen
Fluktuator Hoppinglingen Ar = 100 —400 nm. Die einzelnen Potentialmul-
den konnten also nicht aufgelost werden. Da sich im RTS drei Fluiniveaus
zeigten, konnte nicht sichergestellt werden, ob ein Flulquant zwischen drei
Potentialmulden hin und her sprang, oder ob an den Hiipfprozessen in-
nerhalb einer Doppelmulde mehrere Flulquanten beteiligt waren. Da die
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Abbildung 5.8: (a) REM-Oberflichenaufnahme der Probe S11-5. Der weif
eingerahmte Bereich um die Josephson-Kontakte ist in (b) als TTREM-
Fluflabbildung zu sehen. Schwarz eingekreist ist die Stelle des SQUIDs, de-
ren Bestrahlung zu den in Abbildung 5.7 (b) aufgetragenen Schaltprozessen
und dem in 5.6 (b) dargestellten Spektrum fiihrte.

Abstinde zwischen den Flufiniveaus nicht dquidistant sind, ist das erste
Szenario wahrscheinlicher.

Trotz den aus aus den RTS ermittelten geringen Hoppingldngen 143t sich
der Fluktuator in im A®-Bild in Abbildung 5.8 (b) deutlich als Bipola-
res Signal erkennen. Die Aufnahme wurde mit kleinem Strahlstrom von
Isiran = 2 nA gewonnen. Meist konnten bei Temperaturen von T' = 77 K
unter Ig¢rqn = 5 nA keine Vortices abgebildet werden. Moglicherweise ist
die Abbildung bei diesen Bedingungen nur deshalb moglich, weil das ge-
pinnte Vortex zusétzlich zur Verschiebung um AM; erhohte Beweglichkeit
entlang des ,,Hiipfwegs“ hat.

Aus den gemessenen Lebensdauern wurde mit Hilfe von Gleichung (5.2)
die Pinningenergie E,o bei T = 0 K abgeschitzt. Aus den Messungen
bei T' = 77 K und einer kritischen Temperatur 7., = 91 K ergab sich
Epo ~ 0,3 —0,4eV. Dieser Wert stimmt in guter Ndherung mit einigen
von Johnson et al. ermittelten Pinningenergien einer Y BCO-Diinnfilmprobe
iiberein [JOHNSON et al., 1990]. Differenzen zu von Ferrari et al. ermittelten
Werten [FERRARI et al., 1994] konnten ihre Ursache in unterschiedlichen



126 Dynamisches Verhalten von 1/ f-Rauschquellen

Filmmikrostrukturen finden.

Haufig wird beobachtet, dafl die einzelnen Zustinde, zwischen denen das
SQUID bei RTS schaltet, unterschiedlich starkes Rauschen zeigen. Zwei Mo-
delle werden in diesem Zusammenhang diskutiert: Vortexwechselwirkung
oder auch unterschiedliche Vortexfreiheitsgrade innerhalb der Pinningpo-
tentiale konnten der Beobachtung zugrunde liegen. Obwohl in kleinen Ma-
gnetfeldern die Vortexabstdnde meist sehr grofl sind, kénnen sich einzel-
ne Vortices im Film so nahe kommen, dafl eine gegenseitige Beeinflussung
des dynamischen Verhaltens nicht auszuschlieflen ist. Zukiinftige TTREM-
Untersuchungen konnen zur Kliarung dieser Frage beitragen.

5.4 Rauschleistung bei unterschiedlichen Ma-
gnetfeldern

Integrale Rauschmessungen kénnen im TTREM in idealer Weise mit Vor-
texabbildungen kombiniert werden, um Zusammenhéinge zwischen Vortex-
dichten oder -Verteilungen im SQUID-Washer und Rauschleistungen zu
erkennen. Rauschmessungen in unterschiedlichen Magnetfeldern, durch-
gefithrt an Typ AC SQUIDs, ergaben jedoch sehr starke stochastische
Rauschleistungsschwankungen [STRAUB, 1999, KOELLE et al., 1999a]. Diese
finden ihre Ursache wahrscheinlich in Josephson-Vortices, die wegen der spe-
ziellen Probengeometrie iiber die Washerkorngrenze sehr leicht in das ver-
wendete SQUID eindringen konnten. Als Folge der hohen Vortexmobilitét
innerhalb der Korngrenze trat wahrend der Rauschmessungen héufig plotz-
lich RTS auf. Weitere Untersuchungen an SQUIDs ohne Washerkorngrenze
bei unterschiedlichen Einkiihlfeldern werden hier vielfiltige Erkenntnisse lie-
fern und den Zusammenhang zwischen der Dichte von Abrikosov-Vortices,
deren Verteilung im Film und der Rauschleistung des SQUIDs beleuchten.

5.5 Einflu3 einzelner Vortices auf die Rausch-
leistung

An dem in Abschnitt 4.3.4 vorgestellten mehrlagigen Magnetometer wur-
de eine Serie von Rauschmessungen in unterschiedlichen Einkiihlfludichten
B durchgefiihrt und ergénzend jeweils eine A®-Vortexabbildung aufgenom-
men [STRAUB, 1999]. Wie schon in Abschnitt 4.3.4 erlautert, zeigte sich auch
bei diesen Messungen, dafl die in Abbildung 4.23 (b) weif eingekreiste Stel-
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Abbildung 5.9: Spektrale Rauschdichte eines Mehrlagenmagnetometers bei
f =1 Hz in Abhdingigkeit des Finkiihlmagnetfelds.

le ab bestimmten Werten von By immer sehr starke A®-Abbildungssignale
lieferte.

Dariiberhinaus ergab die Auswertung der Rauschspektren eine sprung-
hafte Zunahme der Rauschleistung bei einer definierten Stérke von By. In
Abbildung 5.9 sind die gemessenen spektralen Rauschdichten der mehrlagi-
gen Probe aufgetragen. Bei By = 20 uT ist ein deutlicher Knick der Kennli-
nie zu erkennen. Genau bei diesem Einkiihlfeld tritt in den A®-Abbildungen
zum ersten mal das oben erwdhnte stark ausgepréigte Vortexsignal an der
Filmschwachstelle auf. Damit ist klar, dafl die Anwesenheit dieser speziellen
Rauschquelle die Rauschleistung des SQUIDs enorm beeinflufit; ihr Beitrag
zum Gesamtrauschen ist sehr grofl. Hierfiir spricht auch die Form des Spek-
trums, das als Inset in Abbildung 5.9 zu sehen ist. Sie weist sehr grofle
Ahnlichkeit mit der fiir Einzelfluktuationen spezifischen Lorentz-Form auf.
Auch die Steigung von ungefidhr -1 zeichnet das Spektrum in dieser Skalie-
rung klar als Lorentz-Spektrum aus.

Es konnte also erstmals nachgewiesen werden, dafl an einer Filmschwach-
stelle gepinnte Vortices, an der die kritische Stromdichte lokal erniedrigt
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war, die Rauscheigenschaften dieses SQUIDs in erheblichem Mafle préagte.
Fiir die Planung und Herstellung zukiinftiger mehrlagiger Proben kann dar-
aus die Erkenntnis gewonnen werden, dafl Filmstege, die iiber Atzkanten
gefithrt werden, mit ganz besonderer Sorgfalt angefertigt werden miissen.
So sind, wenn méglich, grofie Abstinde dieser Uberkreuzungspunkte zum
SQUID-Zentrum einzuhalten. Auch sollte fiir die Herstellung mehrschichti-
ger Strukturen eine Technologie zur Erzeugung von flach verlaufenden Atz-
kanten zum Einsatz kommen, was von vielen Gruppen schon heute realisiert
wird.

5.6 Erweiterung des Verfahrens

Die vorgestellten TTREM-Untersuchungen zur Dynamik von Vortices in
YBCO-Filmen, wie lokale Rauschmessungen, die Kombination von integra-
len Rauschmessungen und gleichzeitiger Vortexabbildung sowie die Verwen-
dung der Strahlsonde zur Manipulation von einzelnen Rauschquellen zeigen
die vielfaltige Verwendbarkeit des TTREMs als Instrument fiir lokale Mes-
sungen auf. Die Erweiterung der vorhandenen Apparatur auf einen gréofleren
Temperaturbereich wiirde die Palette an Moglichkeiten noch deutlich ver-
grofern.

Die Rauschleistung S¢(f) eines Hoch-T.—SQUIDs steigt mit der Tempe-
ratur langsam an. Dieses Verhalten kann im Rahmen des von Ferrari vor-
gestellten erweiterten Dutta-Dimon-Horn Modells zum 1/ f-Flufirauschen
in Kupratsupraleitern verstanden werden [FERRARI et al., 1994, 1990]. Die
Ursache fiir den extrem starken Anstieg von S¢(f) bei T, ist bislang noch
nicht bekannt [FOULDS et al., 1997]. Hier kénnten TTREM-Untersuchungen
von YBCO-Filmen in kleinen Magnetfeldern und nahe 7T, zum Verstindnis
beitragen. Dieser Temperaturbereich ist jedoch mit dem vorhandenen Auf-
bau nicht zugénglich. Dazu miiiten die zu untersuchende Probe und das als
Magnetometer eingesetzte SQUID thermisch entkoppelt werden. Eine An-
ordnung bestehend aus der Kombination eines rauscharmen tieftemperatur-
supraleitenden SQUIDs mit einem zu untersuchenden YBCO-Film, dessen
Temperatur variiert werden konnte, stellt hierfiir einen erfolgversprechenden
Ansatz dar. Technisch ist dies in dhnlicher Weise fiir integrale Rauschmes-
sungen realisiert [FERRARI et al., 1994]. Die Verwendung einer Heliumstufe
statt eines Stickstoff gekiihlten Probenhalters ermdglichte dariiber hinaus
die Untersuchung der Wechselwirkung von Vortices und kiinstlichen Haft-
zentren in Systemen aus schwach pinnenden Supraleitern.



Kapitel 6

Zusammenfassung und

Ausblick

Die mikroskopischen Ursachen des niederfrequenten 1/ f-Rauschens in YB-
CO dc SQUIDs sind bislang kaum erforscht. Deren ortsaufgeléste Untersu-
chung war das Ziel dieser Arbeit. Hierfiir wurde auf der Grundlage der an
der Universitdt Tiibingen etablierten TTREM-Mefimethode ein neues Ver-
fahren entwickelt, das insbesondere die Moglichkeit bietet, Rauschquellen
lokal zu untersuchen. Dabei wurden die fiir solche Untersuchungen niitz-
lichen Eigenschaften des TTREMs als lokale Mefimethode mit der extrem
hohen Flulempfindlichkeit von SQUIDs in geschickter Weise kombiniert und
genutzt.

Spezielle fiir TTREM-Messungen geeignete dc SQUIDs wurden entworfen
und prépariert. Ein eigens fiir die rasche Vorcharakterisierung vieler Pro-
ben ausgelegter Probenhalter wurde geplant und aufgebaut. Messungen an
dc SQUIDs ergaben, dafl durch die auflerordentlich wirksame magnetische
Abschirmung des verwendeten Stickstoff gekiihlten Probenhalters nicht nur
deren Betrieb innerhalb des REMs moglich ist; vielmehr unterscheiden sich
die innerhalb und auflerhalb des TTREM aufgenommenen Rauschniveaus
kaum voneinander.

Systematisch qualitativ und quantitativ verifizierte Modelle erklédren die
Mehrzahl der mit der neuen TTREM-Abbildungsmethode beobachteten
SQUID-Signale. Es konnte gezeigt werden, dafl diese Signale alle entwe-
der durch den auf die Proben aufgebrachten Strahlstrom oder eine loka-
le Temperaturerh6hung hervorgerufen werden, die am Bestrahlungsort zur
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VergroBerung von Az, und damit zu einer Anderung des magnetischen Flus-
ses im SQUID fiihrt. Dabei wird der dem 1/f-Rauschen zugrundeliegende
Mechanismus der FluBbewegung direkt imitiert, so dafl die Kopplungsstérke
einzelner FluBquanten in Abhéngigkeit ihres Pinningorts unmittelbar ver-
messen werden kann. Dies ist bislang mit keiner anderen Untersuchungsme-
thode moglich. Auch der Widerstandsasymmetrieparameter p kann aus den
TTREM-Signalen ermittelt werden.

Anhand vieler Beispiele wurde gezeigt, da3 die neue Abbildungstechnik
die Darstellung von Abrikosov-Vortices in YBCO-Filmen ermdoglicht. Vor-
texverteilungen bei unterschiedlichen Einkiihlfeldern und die Verdriangung
von Vortices wiahrend des Einkiihlprozesses wurden beobachtet und analy-
siert, sowie die Langzeitstabilitdt von Vortexverteilungen {iber mehrere Tage
untersucht. Die Vortexkonfiguration erwies sich bei T' = 77 K als zeitlich
sehr stabil.

Vortexverteilungen wurden reproduzierbar beobachtet. Offensichtlich
spielt fiir die Lage der Pinningzentren in YBCO-Filmen die Defektstruktur
des Diinnfilms eine bedeutende Rolle. Eine eindeutige Korrelation zwischen
der Defektstruktur und den Vortexverteilungen konnte jedoch nicht nachge-
wiesen werden. An einem Beispiel wurde gezeigt, dafl Filmausscheidungen
keine Haftzentren sind. Bereiche mit reduzierter kritischer Stromdichte und
Vertiefungen im Diinnfilm wurden vereinzelt als Pinningzentren identifiziert.

Erste Untersuchungen zur Wechselwirkung zwischen Vortices und kiinst-
lichen Pinningzentren in Form von Antidots wurden vorgestellt. Die quan-
titative Analyse der Antidotvortexsignale erbrachte starke Hinweise auf die
Bildung von Multiquanten in den Antidots. Die Bedingungen fiir die Bildung
solcher Multiquanten wurden analysiert und mit theoretischen Vorhersagen
verglichen.

Abbildungen von Josephson-Vortices in Washerkorngrenzen, die mit un-
terschiedlichen Abbildungstechniken aufgenommen wurden, konnten einan-
der gegeniibergestellt werden. Es zeigte sich, dafy die Mobilitdt von Vortices
in Korngrenzen sehr grof§ ist. Als Ergebnis der Untersuchungen kann da-
her festgehalten werden, dafl Korngrenzen in SQUID-Strukturen vermieden
werden sollten, um die Rauscheigenschaften der Bauelemente zu verbessern.

Erstmals konnte beobachtetes Telegraphenrauschen (RTS) als Folge von
Vortexhiipfprozessen einer rdumlich lokalisierten Rauschquelle zugeord-
net werden. Die aus dem Experiment bestimmten Pinningenergien und
Hiipflingen charakterisieren also die Rauscheigenschaften eines speziellen
Vortex. Solche lokalen Rauschmessungen ermoglichen Untersuchungen des
Zusammenhangs zwischen der lokalen Mikrostruktur und den Rauscheigen-
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schaften des SQUIDs.

Ferner konnte gezeigt werden, dafl sich einzelne FluBquanten mit Hil-
fe der Elektronenstrahlsonde aus Filmen hinaus und in Filmkorngrenzen
hinein bewegen lassen. Der Einflul einer einzelnen Rauschquelle auf die
Rauscheigenschaften des SQUIDs wurde untersucht.

Die vorgestellte fluBempfindliche TTREM-Mefimethode eroffnet eine
Vielzahl von neuen Moglichkeiten fiir zukiinftige Untersuchungen an Hoch-
T.-SQUIDs, aber auch an Filmen. Zunéichst konnten mit der bestehenden
MeBapparatur unterschiedlichste Probendesigns untersucht werden: Die von
Gail vorgestellte Geometrie [GAIL et al., 1998] ermoglichte Untersuchungen
an Einzelvortices: Hiipflingen, Pinningenergien und Eindringfeldstirken in
Abhéngigkeit der Probengeometrie lieen sich daran sehr gut bestimmen.

Bewegungen von Fluflquanten in asymmetrischen periodischen Pinning-
potentialen, also Ratschenpotentialen, kénnten untersucht werden [LEE
et al., 1999].

Bisherige TTREM-Experimente wurden fast ausschliefSlich an einfachen
SQUID-Strukturen durchgefiihrt. Im Hinblick auf Anwendungen werden
SQUIDs hiufig mehrlagig oder aus komplexen Strukturen aufgebaut. Dabei
lassen sich hédufig Schwachstellen, wie Filmkanten, kaum vermeiden. Die vor-
gestellte TTREM-Untersuchungsmethode kann fiir die Desingoptimierung
sicherlich wichtige Informationen liefern. Dariiberhinaus ist das Analysever-
fahren nicht auf dc SQUIDs beschrankt.

Weitere, iiber die Oberflichenanalyse hinausgehende Vergleichsmessun-
gen, die zum mikroskopischen Verstdndnis des Pinning in YBCO-Filmen
beitragen, konnen beispielsweise mit Hilfe der Transmissionselektronen-
mikroskopie durchgefiihrt werden. Das ,flat polishing“-Verfahren [HUANG
et al., 1997] ermoglicht die Praparation von Proben fiir solche Strukturana-
lysen. Auch hochauflésende AFM, Tunnelmessungen oder die Analyse der
rdumlichen Verteilung der Stochiometrie, die beispielsweise mit Hilfe der
Auger-Elektronenspektroskopie (AES) oder der Ionen-Streuspektroskopie
(ISS) durchgefiihrt werden konnte, sollten in Erwégung gezogen werden.

Vergleichsmessungen zwischen TTREM- und TTLRM-Abbildungen an
YBCO-Filmen mit a-Achsen- Anteilen kénnten Aufschlufl iiber die Bedeu-
tung von a-Achsen-Partikeln fiir Pinning in YBCO-Filmen geben.

Hystereseverhalten der Spannungs-Fluf3-Charakteristik bei SQUIDs ist
fiir die Messung von absoluten Magnetfeldstirken mit Magnetometern sehr
storend und findet seine Ursache darin, dafl Flufl an den Kanten von Diinn-
filmen eindringt und gepinnt wird [KOCH et al., 1989, KEENE et al., 1996].
Eine Untersuchung der Ursache von Hysteresen konnte durch systematische
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Analyse des Hysereseparameters in Abhéingigkeit der Vortexverteilung er-
folgen. Auch die Beobachtung der Hystereseeigenschaften bei gleichzeitiger
Elektronenbestrahlung konnte einen Beitrag zum besseren Verstdndnis des
hysteretischen Verhaltens von SQUIDs leisten.
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