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1 Einleitung

Schon seit Jahrzehnten widmen sich zahlreiche Wissenschaftler in der Forschung und
Entwicklung den Eigenschaften von Magnetit. Dieses vielversprechende Material konnte
eine Schliisselrolle in modernen Geréaten spielen. Aufgrund fortwahrender Entwicklung
kommt es zu einem Anstieg an Speicherbedarf, zur Miniaturisierung und zur Steigerung
der Leistung sowie der Energieeffizienz von Bauteilen, insbesondere von Prozessoren fiir
Computer oder mobile Geréte. Die bisher gédngige Halbleiterelektronik basiert auf dem
Ladungstransport von Elektronen. Dem sind jedoch physikalische Grenzen gesetzt. Daher
ist es wichtig sich mit Alternativen zu beschéftigen. Eine von diesen Moglichkeiten ist den
Elektronenspin auszunutzen. Man spricht hier von der Spintronik, einem Forschungsgebiet
der Nanoelektronik, bei dem die Manipulation des Elektronenspins durch magnetische
und elektrische Felder untersucht wird.

Ursprung der Spintronik ist die Entdeckung des Riesenmagnetowiderstandes (engl.:
giant magneto resistance, GMR) im Jahre 1988 durch ALBERT FERT und PETER
GRUNBERG [1, 2], deren Arbeit mit dem Nobelpreis fiir Physik im Jahre 2007 geehrt
wurde. Sie stellten fest, dass an Strukturen bestehend aus abwechselnd ferromagnetischen
und nicht magnetischen, aber elektrisch leitfahigen Metallschichten in Anwesenheit eines
Magnetfeldes, somit der parallelen Ausrichtung der Magnetisierung in den benachbarten
ferromagnetischen Schichten, eine signifikante Abnahme des elektrischen Widerstandes
stattfindet.

Ersetzt man die nicht magnetische, aber elektrisch leitfdhige Schicht durch einen Iso-
lator, so kann ein Tunnelstrom gemessen werden. Dieser wird ebenfalls von der Rich-
tung der Magnetisierung beeinflusst und als Tunnelmagnetwiderstand (engl.: tunneling
magnetoresistance, TMR) bezeichnet [3]. Anwendung findet dieser Effekt bereits in
MRAM-Speicherchips (engl.: magnetoresistive random access memory) [4].

Besondere Aufmerksamkeit wird dem in magnetischen Tunnelelementen auftretenden Ef-
fekt des Exchange Bias geschenkt [5]. Dabei wird durch Kopplung einer ferromagnetischen
Schicht mit einer antiferromagnetischen Schicht eine Verschiebung des Koerzitivfeldes
herbeigefithrt. Die Gréfie des Exchange Bias kann durch wiederholte Anderung des
Magnetfeldes reduziert werden oder nicht mehr vorhanden sein. Man spricht hier vom
Trainingseffekt [6].

Das ferrimagnetische Material Magnetit ist deshalb von grofler Bedeutung, da es eine
hohe Spinpolarisation an der FERMI-Kante aufweist und eine hohe CURIE-Temperatur
besitzt [7], weshalb es auch fir Anwendungen bei Raumtemperatur genutzt werden kann.
Zahlreiche Studien haben sich bereits mit Magnetit auf Magnesiumoxid beschéftigt [8-11].
Da Magnesiumoxid eine geringe Gitterfehlanpassung zu Magnetit hat, wird es auch in
dieser Arbeit als Substrat verwendet. Als antiferromagnetische Schicht wird Nickeloxid,
aufgrund seiner geringen Gitterfehlanpassung sowohl zu Magnetit als auch Magnesiumoxid,
benutzt.

In dieser Arbeit werden Magnetit/Nickeloxid-Schichten auf Magnesiumoxid(001) herge-
stellt und charakterisiert. Im Gegensatz zu anderen Arbeiten wird nicht die Magnetit-,
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sondern die Nickeloxidschichtdicke variiert. Die Untersuchung der kristallographischen
Eigenschaften sowie der stochiometrischen Zusammensetzung erfolgt mit Elektronenbeu-
gung, Rontgenphotoelektronenspektroskopie und Roéntgenreflektometrie. Die magneti-
schen Eigenschaften, insbesondere das Koerzitivfeld in Abhangigkeit von der Schichtdicke
der verwendeten Materialien, werden mit dem magnetooptischen KERR Effekt untersucht.
Die so charakterisierten Proben stehen fiir weitere Untersuchungen, wie zum Beispiel dem
Trainingseffekt oder Messungen an magnetischen Tunnelkontakten, zur Verfiigung [12, 13].

Im folgenden Kapitel 2 werden die theoretischen Grundlagen erldutert. Die verschie-
denen Materialsysteme, die eingesetzt werden, folgen in Kapitel 3. Anschlieend in
Kapitel 4 werden die experimentellen Grundlagen beschrieben. Die Ergebnisse werden
in Kapitel 5 vorgestellt und in Kapitel 6 diskutiert. Am Schluss folgt in Kapitel 7 eine
Zusammenfassung und der Ausblick.



2 Theoretische Grundlagen

In Kapitel 2.1 werden zuerst die Grundlagen der Elektronenbeugung und die Konstruk-
tion des Beugungsbildes mit Hilfe der EwWALD-Kugel behandelt. Anschliefend folgt in
Kapitel 2.2 die Theorie zur Rontgenphotoelektronenspektroskopie, die auf dem pho-
toelektrischen Effekt beruht. Kapitel 2.3 beschreibt die Rontgenreflektometrie. Der
magnetooptische KERR Effekt wird in Kapitel 2.4 erlautert. Zuletzt werden in Kapitel 2.5
die unterschiedlichen Arten des Magnetismus, der Verlauf der Magnetisierungskurven
sowie die magnetischen Anisotropien betrachtet.

2.1 Beugung niederenergetischer Elektronen

Die Beugung niederenergetischer Elektronen (engl.: low energy electron diffraction, LEED)
dient der Untersuchung der periodischen Strukturen der Oberfliche von Festkorpern oder
diinnen Filmen.

Hierbei wird die Probe mit Elektronen einer bestimmten moglichst monochromatischen
Energie bestrahlt. Die gebeugten Elektronenwellen interferieren und bilden ein Beugungs-
muster auf einem Schirm. Aufgrund ihrer geringen Energie haben die Elektronen eine
geringe Eindringtiefe in die Probe, sodass es sich bei LEED um eine oberflichensensitive
Messmethode handelt.

Damit die Elektronen gebeugt werden, muss ihre DE-BROGLIE-Wellenlange A in der
gleichen Gréflenordnung liegen wie die Gitterkonstante des Kristalls. Fiir die DE-BROGLIE-
Wellenlange gilt

: (2.1)

dabei ist A das PLANCK’sche Wirkungsquantum, m die Masse und F die Energie der
Elektronen. Somit sind Elektronenenergien von E ~ 100 eV notwendig, um Wellenldngen
im Bereich von wenigen Angstrom zu erhalten.

Das Beugungsmuster auf dem Schirm ist ein lineares Abbild eines Schnittes durch den
reziproken Raum der Oberflache. Die reziproken Gittervektoren a* und b* konnen durch
die Formeln

27 o, 2T

% (bx ), b V(ﬁ X @) (2.2)

%

aus den realen zweidimensionalen Gittervektoren a, b und der Ebenennormalen 7 sowie
dem Volumen V' berechnet werden. Konstruktive Interferenz entsteht genau dann, wenn
die LAUE-Bedingung

Ak=kK—-k=3G (2.3)

erfiillt wird. Hierbei ist & der Wellenvektor der einfallenden Strahlung, K der Wellenvektor
der gestreuten Strahlung, Ak der Differenz- oder Streuvektor und G der reziproke
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Gittervektor. Mit anderen Worten erhélt man genau dann konstruktive Interferenz,
wenn der Streuvektor, also die Anderung des Wellenvektors beim Streuprozess, einem
reziproken Gittervektor entspricht.

Zur Konstruktion des Beugungsbildes wird, aufgrund der geringen Eindringtiefe der
Strahlung in die Probe, nur die Oberfldche und nicht der komplette Kristall betrachtet.
Da in Richtung des Vakuums die néchsten Gitterpunkte unendlich weit weg liegen,
riicken im reziproken Raum die Beugungsreflexe unendlich nah zusammen. Es ergeben
sich sogenannte Beugungsstangen, die senkrecht auf der Oberflache stehen. Mit Hilfe der
EwALD-Konstruktion lasst sich die LAUE- Bedingung veranschaulichen (siehe Abb. 2.1).
Die EWALD-Kugel st eine Kugel mit dem Radius 4 bezichungsweise |k|, da bei elastischer
Streuung |¥'| = \k\ gilt, um den Anfangspunkt des Vektors k, so dass alle méglichen
Wellenvektoren &' des gestreuten Strahls auf der Kugeloberfliche liegen. Beugungsmaxima
tauchen dort auf, wo die Oberfliche der EWALD-Kugel eine Beugungsstange schneidet. Mit
steigender Elektronenenergie wird der Radius der EWALD-Kugel grofler und es entstehen
mehr Schnittpunkte mit den Beugungsstangen. Somit werden mehr Beugungsreflexe
(Reflexe hoherer Ordnung) auf dem Schirm sichtbar.

Durch das Beugungsmuster erhalt man Erkenntnis tiber die Kristallstruktur und eine
eventuelle Uberstruktur.
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Abbildung 2.1: Zweidimensionale EWALD-Konstruktion einer Oberfliche. Da in
Richtung Vakuum die nachsten Gitterpunkte unendlich weit weg liegen, ergeben sich
im reziproken Raum Beugungsreflexe, die unendlich nah beieinander liegen. Es ent-
stehen Beugungsstangen, die senkrecht auf der Oberflache stehen. Die EWALD-Kugel
hat einen Radius von |F'| = |k| um den Anfangspunkt des Vektors & herum. Beu-
gungsreflexe entstehen da, wo die Oberfliche der EwALD-Kugel die Beugungsstangen
schneidet. Entnommen aus [14].
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2.2 Rontgenphotoelektronenspektroskopie

Die Rontgenphotoelektronenspektroskopie, oder XPS (engl.: X-ray photoelectron spectros-
copy), wird zur zerstorungsfreien Bestimmung der chemischen Zusammensetzung sowie
zur Aufklarung der elektronischen Struktur vor allem von Festkorpern beziehungsweise
deren Oberflidche eingesetzt.

Bei dieser Methode treffen Rontgenstrahlen auf die Probe, wodurch Photoelektronen aus
dem Festkorper gelost werden. Diese durchlaufen einen Energieanalysator und treffen
dann auf einen Detektor. Das Ergebnis ist ein Energiespektrum, also die Anzahl der
gemessenen Elektronen in Abhéngigkeit von ihrer Energie.

Als Grundlage von XPS dient der auflere photoelektrische Effekt. Die Elektronen der
Probe absorbieren die Energie hv der einfallenden Rontgenstrahlung. Geniigt die aufge-
nommene Energie, um die charakteristische und materialspezifische Austrittsarbeit @, zu
iiberwinden, so kénnen die Elektronen den Festkérper verlassen. Liegt ein Uberschuss
an Energie vor, so besitzen die Elektronen nach dem Verlassen des Festkorpers eine
kinetische Energie

Ekin = hv — 455 . (24)

Hierbei ist h das PLANCK’sche Wirkungsquantum und v die Frequenz der eingestrahlten
Rontgenstrahlung.

Diese Gleichung gilt lediglich fiir Elektronen auf dem FERMI-Level. Befinden sich die
Elektronen auf tieferen Energieniveaus, so muss die Gleichung 2.4 um die Bindungsener-
gie Fp (siche Abb. 2.2) erweitert werden. Dies ist die Energie, die benétigt wird, um das
kernnahe Teilchen auf das FERMI-Level zu bringen.

Beriicksichtigt man das KooPMAN’sche Theorem, so ergibt sich Ep als Differenz der
FERMI-Energie und der Energie des jeweiligen Orbitals. Das KOOPMAN’sche Theorem
folgt aus der Annahme, dass sich die Lage der Energieniveaus eines Atoms oder Molekiils
bei seiner Ionisierung nicht andert. Fiir die kinetische Energie dieser Elektronen folgt

Ekm = hv — EB - @s 3 (25)

wobei am FERMI-Level Ep = 0 gilt.

Handelt es sich um leitende Materialien, so existiert eine elektrische Verbindung zwischen
Probe und Spektrometer, so dass das ganze System sich wahrend einer Messung auf
einem konstanten Potential befindet. Das FERMI-Niveau Er des Spektrometers stimmt
daher mit dem der Probe iiberein, somit dient das Spektrometer als Elektronenquelle.
Aufgrund unterschiedlicher Austrittsarbeiten von Probe (@) und Spektrometer (Pgpex)
wird die kinetische Energie des emittierten Elektrons durch das resultierende elektrische
Feld modifiziert (siche Abb. 2.2). Es folgt fiir die gemessene kinetische Energie

Ellmn = Ekzn + (@s - ¢Spek) . (26)

Kombiniert man Gleichung 2.5 mit Gleichung 2.6, ergibt sich die gemessene kinetische
Energie der Photoelektronen relativ zum FERMI-Niveau als

El/cm = hv — EB - @Spek . (27)
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Die Austrittsarbeit @g,., des Spektrometers ist im Gegensatz zur Austrittsarbeit &
des Festkorpers bekannt. Damit ist es moglich die Bindungsenergie des Elektrons zu
bestimmen. Diese ist abhéngig vom elektrischen Potential eines Atoms. Daher ist es also
moglich zu berechnen aus welchem Orbital das Elektron stammt.

Die Eindringtiefe der Rontgenstrahlung in eine Probe liegt in der Grofienordnung von
1 - 10 pm. Trotzdem handelt es sich hierbei um eine oberflichensensitive Methode, denn
die Ausdringtiefe der Elektronen aus der Probe betrigt etwa 10 A.

Da die mittlere freie Wegldnge der Elektronen sehr gering ist, miissen XPS-Messungen
im Ultrahochvakuum (UHV) durchgefithrt werden. Die Wahrscheinlichkeit fiir Energie-
und Impulsanderungen sinkt mit kleiner werdender Teilchendichte. Findet die Messung
nicht im UHV statt, konnen die Elektronen ihre gesamte kinetische Energie verlieren und
somit den Analysator nicht erreichen. Des Weiteren wird die Probe im UHV nicht so
schnell verschmutzt und die XPS-Messung nicht durch Absorbate aus der Luft verfilscht.

EPh
A A
Ekm ’kin
hv E\«’ak ¥
I (DSpek (D\
x ......................................
(I)s E (DSpck
O AP S U S A i
¢ ¥ )
VB P
e
-0 .
2p 2’ oo E,
2s -0
1s 42—0 Y
Aluminium Spektrometer

Abbildung 2.2: Energieniveaudiagramm fiir ein XPS-Experiment an Aluminium.
Ein Rontgenphoton mit der Energie hrv wird eingestrahlt und gibt seine Energie
an ein Elektron im 1s Orbital des Aluminiums ab. Ist die absorbierte Energie
ausreichend grof3, kann das Elektron die Bindungsenergie Fg iiberwinden und die
Austrittsarbeit @, leisten, um den Festkorper zu verlassen. Im Vakuum besitzen die
Elektronen die restliche Energie als kinetische Energie E};,. Das Spektrometer hat
die Austrittsarbeit @gper. Entnommen aus [9].
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2.3 Rontgenreflektometrie

Die Rontgenreflektometrie (engl.: X-ray reflectivity, XRR) wird zur Bestimmung der
Schichtdicken von diinnen Schichten und Mehrschichtsystemen sowie der Rauigkeit von
Oberflachen und Grenzflachen verwendet. Hierbei wird die Probe von Rontgenstrahlen
unter einem flachen Einfallswinkel bestrahlt und die Intensitiat der Reflexion gemessen.
Da die Strahlen sowohl an der Oberflache als auch an Schichtgrenzen mit unterschiedlicher
Elektronendichte reflektiert werden, fithrt die Wegdifferenz zur Interferenz der reflektierten
Strahlen.

Der komplexe Brechungsindex wird beschrieben durch
n=1—-0+if3 , (2.8)

wobei ¢ die Dispersion und 3 die Absorption ist. Diese beiden Gréflen sind abhéngig von
der Elektronendichte ¢ des Materials.

Es wird monochromatisches Rontgenlicht der Wellenldnge A verwendet und unter einem
Winkel © eingestrahlt. Die reflektierte Intensitat wird unter einem Winkel 26 zur Ein-
fallsrichtung gemessen und gegen den Reflexionswinkel aufgetragen. Es gilt Einfallswinkel
gleich Ausfallswinkel.

Der typische Messbereich liegt zwischen © = 0° und © = 5°.

Fiir sehr flache Winkel bis hin zum kritischen Winkel (© < O, &~ 0, 2°) herrscht Totalre-
flexion. Es gilt

O. ~ V26 . (2.9)

Fir Winkel, die grofler sind als der kritische Winkel, ergeben sich winkelabhéangige
Interferenzen. Aus deren Periode und Abfall lassen sich Schichtdicke und Rauigkeit
bestimmen.

Fiir eine wellenldngenunabhéngige Darstellung der XRR-Kurve verwendet man den
reziproken Streuvektor

G= krey — kin (2.10)
mit

q = 2ksin (Oy,) = 4; sin (G;,) (2.11)

wobei k = |kin| = |kres| = 27/ der Wellenzahl der einfallenden Welle entspricht. Der
reziproke Streuvektor ist die Differenz zwischen reflektiertem Wellenvektor Eref und
cinfallendem Wellenvektor %, (sieche Abb. 2.3). Er steht senkrecht zur Oberflache der
Schicht, da die Reflexionsbedingung 6;,, = 6, gilt. Die Beziehung |l;/:m| = |l;ref| folgt
aus der Energieerhaltung, da ndherungsweise keine Strahlung von Materie absorbiert
wird. Aus dem Abstand der Oszillationen Aq lasst sich die Schichtdicke

2T

d= 2"
Aq

(2.12)
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bestimmen (siehe Abb. 2.4). Diese Formel ist lediglich fiir Einfachschichten anwendbar.
Bei Systemen mit mehreren Schichten wird der PARRATT-Algorithmus mit der rekursiven
Formel

ri-1; + Rjjaexplid;g;)
L+ 71 R jrrexp(id;g;)

Ry, = (2.13)

verwendet [15]. Hier entspricht d; der Dicke der j-ten Schicht, ¢; dem j-ten Streuvektor
und 7;_; ; dem FRESNEL-Reflexionskoeffizienten der Grenzflache zwischen (j-1)-ter und
j-ter Schicht.

Abbildung 2.3: Bei der Rontgenreflektometrie treffen Rontgenstrahlen unter dem
Winkel ©;,, auf Schichtgrenzen mit unterschiedlichen Brechungsindizes (n; und ny).
Ein Teil der Strahlung wird unter dem Winkel ©;,,,, transmittiert. Der Rest wird
unter dem Winkel ©,.; reflektiert. Die Differenz von l;re ¢ und l;m ergibt den Streu-
vektor ¢. Entnommen aus [8].

Intensitat [willk. Einh.]

10_ 1 1 1 1 1
0 0.1 0.2 0.3 04 0.5 0.6 0.7 0.8
Streuvektor q [1/A]

Abbildung 2.4: Durch Interferenz der an den Grenzflichen reflektierten Strahlung
kommen die Oszillationen zustande. Aus dem Abstand zweier Oszillationen Aq lésst
sich die Schichtdicke d bestimmen. Es gilt d = 2r/Aq. Entnommen aus [8].
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2.4 Magnetooptischer KERR Effekt

Abbildung 2.5: Anderung der Polarisation beim magnetooptischen KERR Effekt.

Entnommen aus [16].

Der Magnetooptische KERR Effekt (MOKE) wird be-
nutzt, um die magnetischen Eigenschaften von Fest-
korpern zu Untersuchen. Hierbei trifft linear polari-
siertes Licht auf eine Probe, die durch ein &dufleres
Magnetfeld magnetisiert wird. Bei der Reflexion an
der Probe éndert sich proportional zur Magnetisie-
rung die Polarisation des Lichtes.

Wie man Abbildung 2.5 entnehmen kann, wird linear
polarisiertes zu elliptisch polarisiertem Licht und die
Polarisationsrichtung dreht sich. Die beiden relevan-
ten Groflen werden KERR-Winkel @ und KERR-
Elliptizitit nx genannt (siche Abb. 2.6).

Beim MOKE differenziert man zwischen drei Aufbau-
arten. Sie unterscheiden sich in der Orientierung des
auBeren magnetischen Feldes relativ zur Probenober-
fliche und der Einfallsebene des Lichtes. Beim polaren
Aufbau ist das auflere magnetische Feld senkrecht zur
Oberflache der Probe und parallel zur Einfallsebene
des Lichtes. Beim transversalen Aufbau liegt das au-
Bere magnetische Feld parallel zur Probenoberfléche
und senkrecht zur Einfallsebene des Lichtes. Bei par-
alleler Orientierung des dufleren magnetischen Feldes
zur Probenoberflache und zur Einfallsebene handelt
es sich um den longitudinalen Aufbau.

Des Weiteren werden drei MOKE-Arten unterschie-
den. Dabei differenziert man zwischen der Richtung

A

Polarisationsrichtung |
einfallender Strahl | Y

Ik

Abbildung 2.6: Darstellung
des resultierenden KERR-Winkels
Ok und der KERR-Elliptizitit

nx = arctan(b/a). Entnommen
aus [17].
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der Magnetisierung relativ zur Oberfliche der Probe und der Einfallsebene des Lichtes
(siche Abb. 2.7).

Beim polaren MOKE (PMOKE) ist die Magnetisierung senkrecht zur Probenoberfléche
und parallel zur Einfallsebene des Lichtes. Die Polarisation des reflektierten Lichtes erfahrt
bei der Reflexion an der Oberflache der Probe eine Drehung und wird zudem elliptisch.
Wie stark dieser Effekt ausgepragt ist, hangt vom Einfallswinkel des Lichtes ab. Umso
flacher der Einfallswinkel ist, desto schwécher ist der Effekt. Liegt die Magnetisierung
parallel zur Probenoberfliche und senkrecht zur Einfallsebene des Lichtes, so handelt es
sich um den transversalen MOKE (TMOKE). Hierbei dndert sich nicht die Polarisation,
sondern lediglich die Intensitédt des reflektierten Lichtes. Die dritte MOKE-Art ist der
longitudinale MOKE (LMOKE). Hier ist die Magnetisierung parallel zur Oberflache der
Probe und zur Einfallsebene des Lichtes orientiert. Ebenso wie beim PMOKE findet eine
Anderung der Polarisation statt, allerdings nimmt der Effekt mit flacherem Einfallswinkel

7.
Abbildung 2.7: Lage der Magnetisierung M zur Oberfliche und zur Einfallsebe-

ne des Lichtes beim a) polaren, b) longitudinalen und c) transversalen MOKE.
Entnommen aus [16].

Auf den MOKE hat nicht nur ein Term erster Ordnung in der Magnetisierung Einfluss,
sondern auch zweiter Ordnung. Daher ist eine Trennung von linearen (LinMOKE) und
quadratischen (QMOKE) Anteilen erforderlich. Die Rechnung kann in der Arbeit von
J. Hamrle et al. [18] nachvollzogen werden. Das eingesetzte Messprogramm fithrt die
Trennung automatisch durch [19].

2.5 Magnetismus

Der magnetooptische KERR Effekt existiert nur fiir magnetische Stoffe. Deshalb werden
einige unterschiedliche Arten des Magentismus néher betrachtet.

Bei einem Ferromagneten sind die magnetischen Dipolmomente parallel ausgerichtet
(siche Abb. 2.8a)). Das heifit, es liegt eine Magnetisierung vor, auch ohne ein dufleres Ma-
gnetfeld. Beim Antiferromagneten liegen die magnetischen Dipole antiparallel zueinander
(siche Abb. 2.8b)), sodass sich die magnetischen Momente insgesamt kompensieren. Der
Ferrimagnet ist dem Antiferromagneten dhnlich, jedoch sind die magnetischen Eigen-
schaften der einen Richtung deutlich schwécher als die in der anderen Richtung (siehe
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Abb. 2.8¢)). Das magnetische Moment wird daher nicht vollstandig kompensiert, weshalb
sich der Ferrimagnet wie ein schwécherer Ferromagnet verhalt.

a) b) c)

Abbildung 2.8: Schematische Darstellung der Orientierung der magnetischen Dipol-
momente fir a) Ferro-, b) Antiferro- und c) Ferrimagnetismus. Entnommen aus [16].

Die Reaktion dieser magnetischen Stoffe auf ein dufleres Magnetfeld wird in einer Magne-
tisierungskurve dargestellt. Aufgetragen wird der KERR-Winkel gegen die magnetische
Feldstarke. Eine solche Kurve ist in Abbildung 2.9 zu sehen. Die Form entspricht einer
Hysterese. Wird eine Probe zum ersten Mal in ein Magnetfeld gebracht, so startet die
Kurve im Ursprung. Bei Erhohung der magnetischen Feldstarke steigt der KERR-Winkel
und erreicht einen Sattigungswert O gq. Hier sind die magnetischen Dipolmomente der
Probe entlang des dufleren Magnetfeldes ausgerichtet und somit ist die maximal mdogliche
Magnetisierung erreicht. Beim Zurtickfahren des Magnetfeldes auf Null bleibt eine Rest-
magnetisierung iibrig. Es handelt sich um die Remanenz O gep,. Wenn das Magnetfeld
umgepolt und die magnetische Feldstéirke erhoht wird, erreicht die Magnetisierung wieder
ihren Null-Wert. Das dazu benétigte Feld wird Koerzitivfeld Ho genannt. Bei weiterer
Erhohung der magnetischen Feldstarke wird der Séattigungsbereich der entgegengesetzten
Richtung erreicht.

Eine solche Magnetisierungskurve kann jedoch unterschiedlich sein fiir unterschiedliche
Richtungen im Kristall. In solchen Féllen spricht man von magnetischer Anisotropie.
Bei magnetischen Kristallen sind oft anisotrope, also richtungsabhéngige Figenschaften
vorzufinden. Das Material ldsst sich dann in einigen Richtungen leichter magnetisieren
als in anderen. Diese Eigenschaft spiegelt sich in der Form der Magnetisierungskurve
wider (siche Abb. 2.10). In magnetisch leichter Richtung wird eine Probe schnell in
Séttigung gebracht. Daher sind Remanenz und Koerzitivfeld gro. Bei Anderung der
Magnetfeldstarke springt die Magnetisierung haufig von einer Sattigung in die andere. In
magnetisch schwerer Richtung wird die Sattigung erst bei einer grofleren Magnetfeldstérke
erreicht. Die Remanenz und das Koerzitivfeld fallen klein aus. Der Ubergang bei Anderung
der Magnetfeldstéarke ist nicht so sprunghaft wie in magnetisch leichter Richtung.

Die magnetische Vorzugsrichtung fiir isotrope Materialien wird bestimmt durch
E=-H-M, (2.14)

wobei E die Energiedichte, H das duBere Magnetfeld und M die Magnetisierung dar-
stellen. Diese Energie wird ZEEMANN-Energie bezeichnet. Die Energie wiare daher am



12 2 Theoretische Grundlagen

kleinsten, wenn sich die Magnetisierung parallel zum Magnetfeld ausrichtet. Fiir magne-
tisch anisotrope Materialien muss die Gleichung durch die Beitrage der Anisotropie E;
erweitert werden zu

E=-H-M+Y E; . (2.15)

Dabei ist die Richtung lokaler minimaler Energie eine magnetisch leichte Richtung,
umgekehrt ist die Richtung lokaler maximaler Energie eine schwere Richtung. Je nach
Ausrichtung des Materials zum Magnetfeld variieren die Beitrdge der Anisotropie. Es
konnen daher andere Richtungen als die des dufleren Magnetfeldes fiir die Magnetisierung
bevorzugt werden.
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Abbildung 2.9: Schematische Darstellung einer Magnetisierungskurve. Aufgetra-
gen ist der KERR-Winkel gegen die magnetische Feldstédrke. Die gestrichelte Linie
zeigt die Neukurve, die bei der ersten Magnetisierung der Probe zu sehen ist. Bei
Verkleinerung und Umpolung des Magnetfeldes ergibt sich der blaue Verlauf. Eine
erneute Anderung des Magnetfeldes hat den roten Verlauf zur Folge. Die Séttigung
Ok sat zeigt den maximal erreichbaren KERR-Winkel an. Die Remanenz Ok genm,
entspricht dem KERR-Winkel, der nach dem Abschalten des Magnetfeldes vorhanden
ist. Die Koerzitivfeldstirke Ho gibt an, bei welcher magnetischen Feldstéirke die
Magnetisierung Null erreicht. Entnommen aus [8].
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Abbildung 2.10: Schematische Darstellung einer Magnetisierungskurve fiir magne-
tisch schwere Richtung in blau und leichte Richtung in rot. In magnetisch leichter
Richtung sind Remanenz Ok gen, und Koerzitivield He wesentlich grofier als in ma-
gnetisch schwerer Richtung. Die Sattigung wird in magnetisch schwerer Richtung erst
bei deutlich hoéherer magnetischer Feldstérke erreicht. Entnommen aus [8].
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3 Materialsystem

In dem folgenden Abschnitt werden die verwendeten Materialien vorgestellt und ein
Uberblick iiber ihre Eigenschaften gegeben. Dazu zdhlen Magnesiumoxid, welches als
Substrat verwendet wird, sowie Nickeloxid und Magnetit, die als diinne Schichten auf
das Substrat aufgedampft werden.

3.1 Magnesiumoxid

Magnesiumoxid hat die Formel MgO und besteht zu gleichen Teilen aus zweifach positiv
geladenen Magnesiumionen Mg?* und zweifach negativ geladenen Sauerstoffionen O%~.
Magnesiumoxid ist diamagnetisch und kristallisiert in der Natriumchloridstruktur mit
einer Gitterkonstanten von aygzo = 4,21 A. Die jeweiligen Untergitter der beiden
Ionen sind kubisch flaichenzentrierte Kristallgitter, die um eine halbe Gitterkonstante
gegeneinander verschoben sind. Betrachtet man also die Gitterachsen der Elementarzelle,
so liegen abwechselnd Magnesium- und Sauerstoffionen vor. Oder anders gesehen: Jedes
Magnesiumion ist oktaedrisch von sechs Sauerstoffionen umgeben und umgekehrt (siehe
Abb. 3.2).

Die Einheitszelle der Oberfliche kann als einfache kubische Einheitszelle in zwei Gitter-
richtungen angesehen werden, die um 45° gedreht wurde. Die Gitterkonstante ist also

as = ayrgo/V/2 (siche Abb. 3.1).

[001] MgO

Abbildung 3.1: Magnesiumoxid hat die Gitterkonstante a0 = 4,21 A. Die
Oberfldcheneinheitszelle der (001)-Oberfliche hat die Gitterkonstante ag = ayry0/v/2-
Entnommen aus [9].
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3.2 Nickeloxid

Nickeloxid hat die Formel NiO und besteht ebenfalls zu gleichen Teilen aus zweifach
positiv geladenen Nickelionen Ni** und zweifach negativ geladenen Sauerstoffionen O%~.
Es kristallisiert in der Natriumchloridstruktur (sieche Abb. 3.2) mit einer Gitterkonstanten
von an;o = 4,17 A. Der Aufbau der Elementarzelle entspricht der von Magnesiumoxid
(vgl. Kap. 3.1).

Nickeloxid ist antiferromagnetisch. Die NEEL-Temperatur liegt bei Ty = 525 K. Bei
Temperaturen tiber 525 K wird das Material paramagnetisch, da die thermische Energie
grof} genug wird, um die magnetische Ordnung im Material zu zerstoren. Die Gitterfehl-
anpassung von Nickeloxid auf Magnesiumoxid belauft sich auf 0,7 % [20].

¢ Kation

o Anion

Abbildung 3.2: Schematische Darstellung eines Kristallgitters in der Natriumchlo-
ridstruktur. Jedes Ion ist oktaedrisch von sechs Ionen des anderen Typs umgeben.
Entnommen aus [21].

3.3 Magnetit

Magnetit ist ein Eisenoxid und hat die stochiometrische Formel Fe3Oy4. Es kristallisiert in
der so genannten inversen Spinellstruktur (siehe Abb. 3.3). Fir diese gilt die allgemeine
Formel AB,Qy, daher kann Magnetit auch in der allgemeinen Form als Fe3* [Fe*t Fe3t]0,
geschrieben werden. Die Spinellstruktur besteht aus einem kubisch flichenzentrierten
Gitter der Sauerstoffionen, wobei die Héalfte der Oktaeder- und ein Achtel der Tetraeder-
liicken mit den Kationen gefillt sind. Bei der inversen Spinellstruktur wird ein Achtel
der Tetraederplitze von Fe3*-Ionen besetzt und jeweils ein Viertel der Oktaederplitze
von Fe?*-Tonen und von Fe3*-Tonen [9]. Der Eisenanteil von Magnetit besteht somit zu
einem Drittel aus Fe?t-Tonen und zu zwei Drittel aus Fe3*-Ionen.

Die Gitterkonstante von Magnetit liegt bei ape,0, = 8,39 A. Magnetit ist ferrimagnetisch
und die CURIE-Temperatur liegt bei T = 858 K. Die Gitterfehlanpassung von Magnetit
auf Nickeloxid betragt ca. 0,4 % [20].
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Das XPS-Spektrum vom Fe 2p-Peak zeigt fiir Magnetit keinen Satelliten zwischen dem
Fe 2p;/o- und dem Fe 2ps/,-Peak (sieche Abb. 5.7). Bei anderen Eisenoxiden wie FeO und
Fe,O3 findet man hingegen an dieser Stelle einen Satelliten.

° Fe3+
® Fe™*
e O

Abbildung 3.3: Inverse Spinellstruktur der Magnetit-Einheitszelle. Entnommen
aus [9].
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4 Experimentelle Grundlagen

Dieses Kapitel befasst sich mit dem experimentellen Aufbau der Ultrahochvakuumanlage
und der Messapparaturen sowie deren Funktionsweise. Auflerdem wird die Priaparation
der Substrate und die Herstellung der Schichten beschrieben.

4.1 Ultrahochvakuumanlage

Die Praparation der Proben und Schichten sowie ein Teil der Untersuchungsmethoden
werden im Ultrahochvakuum (UHV) durchgefiihrt. Der Druckbereich liegt zwischen
10~7 mbar und 107'% mbar. Dieser Druckbereich ist notwendig, da sonst einerseits die
Oberflache der Probe nach kurzer Zeit wieder mit anderen Teilchen verschmutzt wére
und andererseits die mittlere freie Weglange zu klein ware, als dass Elektronen den
Detektor erreichen wiirden. Es kédme also zu unerwiinschten Wechselwirkungen mit
anderen Teilchen.

Die Ultrahochvakuumanlage in Abbildung 4.1 besteht aus drei Kammern: Schleuse (I),
Préaparationskammer (IT) und Messkammer (III). Die Kammern sind untereinander durch
Schieberventile getrennt. Uber einen Transferstab kann eine Probe zwischen Schleuse
und Préparationskammer bewegt werden und tiber einen weiteren Transferstab zwischen
Praparationskammer und Messkammer.

Transferweg

Schleuse - -----

Abbildung 4.1: Schematische Darstellung der UHV-Kammer. Entnommen aus [9].

Jede Kammer hat ein eigenes Pumpensystem. Schleuse und Praparationskammer werden
mit einer Reihenschaltung aus einer Drehschieberpumpe und einer Turbomolekularpumpe
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betrieben. Die Drehschieberpumpe dient als Vorpumpe und stellt einen Druck von
p ~ 1073 mbar her. Durch Hinzuschalten einer Turbomolekularpumpe kann ein Druck
von p =~ 1077 mbar erreicht werden. An der Messkammer befindet sich zusétzlich eine
Ionengetterpumpe, sodass ein Enddruck von p ~ 107!° mbar erreicht wird.

Die erste Kammer dient zum Einschleusen der Substrate und Ausschleusen der fertigen
Proben. In der zweiten Kammer werden die Substrate gereinigt und die Schichten aus
Magnetit und Nickeloxid aufgedampft. Dazu befindet sich in der Mitte der Kammer ein
Halter (Manipulator) der sich um 360° drehen ldsst und iiber ein Filament verfigt, mit dem
die Probe mittels Elektronenstofl geheizt werden kann und Schichten bei unterschiedlichen
Temperaturen hergestellt werden konnen. Fiir die Schichtherstellung enthélt die Kammer
einen Eisenverdampfer und einen Nickelverdampfer sowie ein Feindosierventil fiir die
Sauerstoffzufuhr.

Der Aufbau eines Verdampfers ist in Abbildung 4.2 illustriert. In der dritten Kammer
befinden sich die Apparaturen fiir LEED- und XPS-Messungen.

Projektil Filament Quarz

T | 7|
g
!} ¥Shutter

Abbildung 4.2: Der Verdampfer arbeitet nach dem Verfahren der Molekularstrahle-
pitaxie. An das Filament wird ein Strom angeschlossen, sodass Elektronen emittiert
werden. Diese werden aufgrund des Potentialunterschiedes auf das unter Hochspan-
nung stehende Projektil geschossen. Die von dem Projektil ausgelosten Teile treffen
als Materialdampf auf das Substrat. Durch die Blenden wird der Materialstrahl
fokussiert. Mit dem Shutter lasst sich der Materialdampfstrahl unterbrechen und
mit dem Schwingquarz kann die Verdampfungsrate kontrolliert werden. Entnommen
aus [9].

4.1.1 LEED-Apparatur

Abbildung 4.3 zeigt die LEED-Apparatur, die aus einer Elektronenkanone, einem Leucht-
schirm und einem Gittersystem besteht. Die Elektronenkanone erzeugt einen Elektro-
nenstrahl mit konstanter Energie, der senkrecht auf die Probe geschossen wird. Die
Elektronen werden an der Oberfliche der Probe elastisch gestreut und interferieren
miteinander. Diese werden anschliefend in dem Gittersystem nachbeschleunigt und auf
dem Leuchtschirm sichtbar gemacht.

Die LEED-Apparatur ist von der Firma SPECS und tragt den Modellnamen ErLEED 150.
Sie wird gesteuert von der analogen Kontrolleinheit ErLEED 1000A. Die Elektronenenergie
kann im Bereich von 0 - 1000 eV variiert werden. Die 3-Gitter-LEED-Optik kann mit
einer Hochspannung von 0 - 7,5 kV betrieben werden. Bei den folgenden Messungen wird
mit 6 kV gearbeitet. Das Filament der Elektronenkanone wird mit einer Stromstéirke von
2,25 A betrieben. Das Beugungsmuster auf dem Leuchtschirm wird mit einer Webcam
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der Firma Logitech vom Typ Quick Cam Pro 9000 aufgezeichnet. Der einzustellende
Bereich der Elektronenenergie wird in 1 eV-Schritten durchfahren und je ein Bild des
Beugungsmusters aufgenommen.

Eleldtronenkanone

Schirm

Abbildung 4.3: Schematischer Aufbau der LEED-Apparatur, bestehend aus einer
Elektronenkanone, einem Leuchtschirm und einem Gittersystem. Elektronen werden
aus der Kanone auf die Probe geschossen und dort gestreut. Sie interferieren mit-
einander und werden durch das Gitter auf den Leuchtschirm beschleunigt, auf dem
dann ein Beugungsmuster zu sehen ist. Entnommen aus [22].

4.1.2 XPS-Apparatur

Abbildung 4.4 zeigt schematisch den Aufbau der XPS-Apparatur. Aus einer Rontgenquelle
werden Rontgenstrahlen auf eine Probe geschossen. Durch den &dufleren photoelektrischen
Effekt werden Elektronen aus der Probe herausgelost. Abhédngig vom Orbital das die
Elektronen verlassen haben, besitzen sie eine bestimmte kinetische Energie. Durch ein
Linsensystem werden sie auf die Offnung des Halbkugelanalysator fokussiert, der die
Elektronen energiespezifisch auflésen kann, und dann auf das Channeltron gelenkt, der
die Elektronen zahlt.

Die XPS-Anlage stammt ebenfalls von SPECS. Sie besteht aus einer Rontgenkanone
vom Typ SPECS XR 50 und einem Elektronenanalysator PHOIBOS 150. Die Ront-
genkanone enthélt eine Aluminiumanode und eine Magnesiumanode. Da als Substrat
Magnesiumoxid verwendet wird, ist es sinnvoll die Aluminiumanode zu verwenden. Somit
ist sichergestellt, dass Elektronen aus allen Orbitalen des Substrates angeregt werden
konnen. Die Rontgenkanone besitzt keinen Monochromator, sodass die Photoemission
der Probe durch die intensitéatsstarkste Linie im Rontgenspektrum dominiert wird. Bei
Aluminium ist es die K41 q2-Strahlung mit einer Energie von K,;/40 = 1486,6 €V.
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Der Zugang zum Analysator befindet sich direkt iiber dem Probenhalter. Die ange-
regten Photoelektronen aus einem bestimmten Raumwinkelbereich werden durch das
Linsensystem fokussiert und zum Halbkugelanalysator geleitet. Dieser besteht aus zwei
Halbkugeln, zwischen denen ein elektrisches Feld anliegt. Die ankommenden Elektronen
werden abhangig von ihrer kinetischen Energie auf eine Kreisbahn mit unterschiedli-
chem Radius gelenkt. Ist die Energie der Elektronen gleich der sogenannten Passenergie,
konnen die Elektronen den Analysator durchlaufen und werden von den Channeltrons
detektiert. Ein Abbremsfaktor im Linsensystem wird dabei variiert, um das komplette
Spektrum der Elektronenenergien zu durchfahren. Als Ergebnis erhdlt man die Anzahl
der Elektronen pro Sekunde (engl.: counts per seconds, CPS) in Abhéngigkeit zu ihrer
kinetischen Energie.

UHV-Kammer
Rontgen-
quelle

Energie-
analysator

’/ Channeltron

Probe

Abbildung 4.4: Rontgenstrahlung aus der Rontgenquelle trifft auf die Probe. Elek-
tronen werden durch den dufleren photoelektrischen Effekt herausgelost und besitzen
eine kinetische Energie. Durch ein Linsensystem werden die Elektronen auf den Ana-
lysatorschlitz fokussiert und von dort zum Detektor gelenkt. Entnommen aus [23].
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4.2 XRR-Apparatur

Die von einer Rontgenkanone ausgesendete Rontgenstrahlung trifft unter einem flachen
Winkel auf die Probe. An den Schichtgrenzen wird die Strahlung reflektiert. Ein Detektor
misst die Intensitat der reflektierten Strahlung unter dem Winkel 20 (siehe Abb. 4.5).
Die gemessene Intensitat kann in Abhangigkeit vom Einfallswinkel oder von dem Betrag
des reziproken Streuvektors |g] aufgetragen werden.

Die verwendete Anlage steht an der Universitét Bielefeld. Es handelt sich um ein Réntgen-
diffraktometer X’Pert PRO MPD der Firma Philips. Die Rontgenrohre emittiert Strahlung
vom Typ Cu — K,; mit einer Wellenldnge von A = 1,54056 A. Zur Bestimmung der
Schichtdicke und der Rauhigkeit wird in der ©/260-Geometrie gemessen.

Roéntgenkanone Detektor

o,

Probe

Abbildung 4.5: Die Probe wird unter einem flachen Winkel @ mit Rontgenstrahlen
bestrahlt. Vom Detektor werden die unter dem Winkel 20 zur Einfallsrichtung
reflektierten Strahlen gemessen.

4.3 MOKE-Apparatur

Die MOKE-Apparatur wurde in der AG Diinne Schichten und Grenzflichen im Rahmen
der Diplomarbeit von T. Kuschel im Jahr 2007 konstruiert [16]. Der aktuelle Aufbau ist in
Abbildung 4.6 zu sehen. Als Lichtquelle dient ein Helium-Neon-Laser mit einer Wellenlange
von A = 632,8 nm. Die Ausgangsleistung betragt 5 mW und der Strahldurchmesser
1 mm. Das \/2-Pldttchen vor dem Laser kann im Zusammenspiel mit dem Polarisator
und dem vorpolarisiertem Licht, das aus dem Laser kommt, die Intensitat andern. Der
Einfallswinkel des Lichtes betrégt 45°.

Die Probe befindet sich zwischen den Polschuhen eines Elektromagneten. Die Halterung
ist mittels Motor drehbar. Der Winkel wird mit einem Winkelmesser aufgezeichnet. Des
Weiteren lasst sie sich verkippen, um die Probenoberfliche senkrecht zur Drehachse des
Probenhalters einzustellen. Die magnetische Feldstarke ist iiber die Stromstéarke des
Elektromagneten einstellbar und wird von einer Hallsonde gemessen.

Das reflektierte Licht der Probe wird von Modulator und Analysator in eine detektierbare
Intensitdtsmodulation umgewandelt, welches von der Diode detektiert werden kann. Der
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Filter vor der Fotodiode ist auf die Wellenldnge des Laser abgestimmt und filtert das
Rauschen, dass durch das Umgebungslicht entstehen kann.

Motor
+

Winkel-
messer

Hall-Sonde

Lock-In-
Verstarker

Magnet

Abbildung 4.6: Experimenteller Aufbau der MOKE-Apparatur. Entnommen
aus [10].

4.4 Probenpraparation

Die verwendeten Magnesiumoxidsubstrate werden von der Firma CrysTec geliefert. Sie
sind 0,5 mm dick, 10 x 10 mm? grof und weisen eine (001)-Oberflichenorientierung auf.
Die Oberfliche ist einseitig poliert. Die Substrate sind einzeln unter Schutzgas verpackt.

Nach dem Herausnehmen aus der Verpackung muss das Substrat gereinigt werden, da
sich unerwiinschte Teilchen aus der Luft, insbesondere Kohlenstoff, vor dem Einschleusen
absetzen. Das Substrat wird daher in die Praparationskammer eingeschleust und fiir
60 min bei einer Temperatur von 400 °C und einem Sauerstoffpartialdruck von 1-10~% mbar
geheizt. Nach dem Abkiihlen auf unter 100 °C wird das Substrat in die Messkammer
iiberfiihrt. Hier wird der Reinigungsprozess mittels einer LEED- und XPS-Messung
iiberpriift.

Befinden sich keine unerwiinschten Absorbate auf der Oberfliche kann mit der Herstellung
der Schicht begonnen werden. Das Substrat wird auf dem Manipulator platziert und auf
250 °C geheizt. An das Projektil des Verdampfers wird eine Hochspannung von 1300 V
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angelegt. An das Filament des Verdampfers wird ein Strom von 3 - 4 A angelegt. Der
Sauerstoffpartialdruck betrigt beim Aufdampfen von Nickeloxid 1 - 1075 mbar, bezie-
hungsweise 5 - 10~% mbar bei Magnetit. Bei einer in etwa konstanten Verdampfungsrate,
die von einer Quarzwaage lberpriift wird, kann der Shutter getffnet werden, sodass die
senkrecht zur Offnung liegende Oberfliche des Substrates bedampft wird.

In dieser Arbeit werden Proben hergestellt mit Magnetit /Nickeloxid-Doppelschichten
auf Magnesiumoxid(001) als Substrat. Die Schicht aus Magnetit soll dabei moglichst
einheitlich dick werden. Die Schichtdicke von Nickeloxid wird zwischen 7 nm und 45 nm
variiert.

Nach jedem Préaparationsschritt wird nach dem Abkiihlen in-situ eine LEED- und eine
XPS-Messung durchgefithrt, um die Struktur und die Stéchiometrie zu untersuchen.

Die XRR~Charakterisierung der Schichten erfolgt ex-situ und wird jeweils an den kom-
pletten und nach dem Spalten der Proben in drei Teile (2x1/4 Probe und 1x1/2 Probe)
durchgefiithrt. Ein Viertel wird zur Untersuchung des Trainingseffektes mit Hilfe des
Magnetwiderstandes im Rahmen der Bachelorarbeit von Alexander Mizuk [12] verwen-
det. Die Halfte der reinen Magnetitprobe findet Einsatz bei den Untersuchungen des
Tunnelmagnetwiderstandes von magnetischen Tunnelelementen mit nur einer Magnetit-
elektrode im Rahmen der Bachelorarbeit von Luca Marnitz [13]. Das zweite Viertel wird
fiir magnetische Studien mittels MOKE benutzt.
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5 Ergebnisse

Im folgenden Kapitel werden die Ergebnisse prasentiert. Hergestellt werden unterschied-
lich dicke Nickeloxidschichten auf Magnesiumoxid mit einer (001)-Oberflichenorientierung,
die von einer Magnetitschicht bedeckt werden. Die genauen Parameter der Herstellung
sind in Kapitel 4.4 zusammengefasst. Die einzelnen Préaparationsschritte werden mit-
tels LEED- und XPS-Messungen untersucht. LEED wird dabei zur Untersuchung der
Oberflichenstruktur eingesetzt. Die XPS-Ergebnisse mit den detaillierten Messungen
der charakteristischen Fe 2p-Peaks dienen zur Identifikation der Oxidationsstufe des
Eisenoxides sowie Nickeloxides. Zur Bestimmung der Schichtdicke und Rauigkeit findet
eine Auswertung der XRR-Messungen statt. Die MOKE-Daten liefern Aufschluss iiber
die magnetischen Eigenschaften der Schichtsysteme.

Es werden insgesamt acht Proben hergestellt und untersucht. Drei mit einer einfachen
Schicht aus Magnetit oder Nickeloxid. Die iibrigen entstehen in einer Reihe mit unter-
schiedlich dicker Nickeloxidschicht und dariiberliegender Magnetitschicht.

Im Gegensatz zur chronologischen Reihenfolge der durchgefithrten Messungen werden
hier zunéchst die XRR-Ergebnisse prasentiert, da die daraus ermittelte Schichtdicke zur
Benennung der Proben benutzt wird. Die Bezeichnung enthélt einen Buchstaben fiir
das Material der Schicht (F fiir Fe3O4, N fiir NiO) kombiniert mit der Schichtdicke der
jeweiligen Schicht in nm.

5.1 XRR-Messungen

Die Auswertung der XRR-Messkurven erfolgt mit der Software iXRR [24]. Hierbei wird
ein simples Modell mit einer Saule verwendet. Je nach Probe werden zwei oder drei
Schichten benutzt. Die erste Schicht ist das Magnesiumoxidsubstrat. Dariiber folgt eine
Schicht aus Magnetit oder Nickeloxid, falls es sich um eine einfache Probe handelt, oder
Nickeloxid und dariiber als dritte Schicht Magnetit, falls es sich um eine Probe mit einer
Doppelschicht handelt.

Das Programm verwendet Startwerte fiir die verschiedenen Materialparameter, um das
Anpassen zu beschleunigen. Dazu zahlen die Dispersion 6 und Absorption 3 des Materials
(sieche Tabelle 5.1), die den Brechungsindex n = 1 — ¢ + ¢ 3 beschreiben. Auflerdem
die Schichtdicke d sowie die Rauigkeit o an der oberen Grenzfliche der Schicht. Des

Dichte p [g/cm?] | Dispersion ¢ [107°] | Absorption 3 [107]
Fes0, 5.20 154 141
NiO 6,72 1,91 3,22
MgO 3,58 115 1.23

Tabelle 5.1: Materialparameter bei einer Wellenldnge von A\¢,, g, = 1.54 A. Ent-
nommen aus [25].

Weiteren lasst sich neben den berechneten Werten jeweils eine obere und untere Grenze
angeben, innerhalb welcher sich der Parameter andern darf. In dieser Arbeit wird fiir
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Abbildung 5.1: XRR-Messergebnisse und simulierte Kurven der ganzen Proben.
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die Dispersion § eine Abweichung von 10 % zugelassen. Der Einfluss der Absorption /3
auf die reflektierte Intensitét ist sehr gering und erst bei einer grofien Verdnderung
(teilweise um 50 - 100 %) sichtbar. Die Absorption ist typischerweise um ein bis zwei
GroBlenordnungen kleiner als die Dispersion und somit wird der Brechungsindex, der sich
aus diesen beiden Grofien zusammensetzt, nur unwesentlich beeinflusst. Innerhalb von
physikalisch sinnvollen Grenzen ist der Einfluss eher gering, daher wird dieser Parameter
nicht verandert, sondern es werden die berechneten Werte fiir § angenommen.

Im ersten Schritt der Anpassung bleibt zunéachst auch ¢ fest, sodass nur die Schichtdicke d
und die Rauigkeit o angenahert werden. Erst im zweiten Schritt werden die Grenzen
fiir die Dispersion um 10 % variiert und ein weiterer Anpassungsdurchlauf gestartet. Die
experimentellen und simulierten Daten sind in Abbildung 5.1 und Abbildung 5.2 zu sehen.
Die Ergebnisse der Fitparameter fiir die Dispersion, die Schichtdicke und die Rauigkeit
sind in Tabelle A.1 und Tabelle A.2 dargestellt.

5.1.1 Ganze Proben

Abbildung 5.1 zeigt die experimentellen und simulierten Daten der XRR-Kurven. Die
experimentellen Daten wurden soweit zurechtgeschnitten, dass verrauschte Daten wei-
testgehend nicht auftauchen. Aufgetragen ist die Intensitét gegen den Streuvektor. Die
Messdaten lassen sich mit den verwendeten Modellen gut beschreiben. Die aus den Kurven
gewonnenen Daten zur Schichtdicke und Rauigkeit sowie die verwendete Dispersion sind
in Tabelle A.1 zu finden. Die Probe N25 hat eine 25,5 nm dicke NiO-Schicht. Die Proben
F36 und F117 haben eine Fe304-Schicht, die 36,8 nm beziehungsweise 117,0 nm dick ist.
Fiir die Probe F23N07 ist eine Schichtdicke von 23,7 nm Fe3O4 und 7,0 nm NiO gemessen
worden. Bei der Probe F37N14 sind es 37,9 nm Fe3O4 und 14,2 nm NiO. Die Schichtdicken
der Probe F29N19 betragen 29,8 nm Fe3O4 und 19,4 nm NiO. Probe F26N45 hat eine
26,9 nm dicke Fe3O4-Schicht und 45,3 nm NiO. Und fir die Probe F81N26 sind die
Schichtdicken auf 81,1 nm Fe3O4 und 26,2 nm NiO bestimmt worden. Lediglich die
Ergebnisse der Probe F117 lassen sich nicht genau ermitteln, da keine Oszillationen zu
sehen sind, was mit dem Auflésungsvermdégen des Diffraktometers zusammenhéngt. Die
Messdaten werden durch eine 117 nm dicke Magnetitschicht angendhert. Die Werte in
der Tabelle zeigen, dass die Magnetitschichtdicke der Doppelschichten in einem Bereich
von 24 nm bis 38 nm variiert. Die Werte fiir die Dispersion und die Rauigkeit zeigen
keine Tendenzen bei zunehmender Schichtdicke. Die Messdaten der ganzen Proben zeigen
an der NiO/MgO-Grenzfliche eine mittlere Rauigkeit von 1,5 nm mit einer durchschnitt-
lichen Abweichung von 40,6 nm, an der Fe3O04/NiO-Grenzflache (0,7+0,3) nm und
(0,24+0,2) nm auf der Oberfliche der Fe;O4-Schicht.

5.1.2 Geviertelte Proben

Nach dem Brechen der Proben wurde an den verbliebenen Viertel erneut eine XRR-
Messung durchgefithrt. Die Ergebnisse sind in Abbildung 5.2 und Tabelle A.2 dargestellt.
Im Vergleich zu den ganzen Proben ist optisch kaum ein Unterschied zu sehen. Die
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Abbildung 5.2: XRR-Messergebnisse und simulierte Kurven der geviertelten Proben.
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daraus gewonnenen Werte in den Tabellen zeigen, dass es doch zu Differenzen kommt.
In der Schichtdicke finden sich Anderungen von bis zu 10 %. Ausgenommen aus dieser
Betrachtung ist die Probe F117, da keine Oszillationen festgestellt werden kénnen und
die Schichtdicke nur angendhert werden kann. Die Werte fiir die Dispersion und die
Rauigkeit zeigen keine systematischen Tendenzen bei zunehmender Schichtdicke. Die
Messdaten der Viertelproben zeigen an der NiO/MgO-Grenzflache eine mittlere Rauigkeit
von (1,24+0,4) nm, an der Fe30,/NiO-Grenzflache (0,7+0,2) nm und (0,1 £0,1) nm auf
der Oberflache der Fe;O4-Schicht.

5.2 LEED-Messungen

Die LEED-Messungen des Magnesiumoxid, Nickeloxid sowie Magnetit zeigen fiir alle
hergestellten Proben jeweils die gleichen Beugungsbilder, sodass hier nur ein Bild der
jeweiligen Oberflache gezeigt wird. Abbildung 5.3a) zeigt das nach dem Heizprozess
aufgenommene LEED-Bild des MgO(001)-Substrates. Es liegt eine (1x1)-Struktur mit
breiten, runden Reflexen und einem geringen Untergrundrauschen vor. Die Oberflichen-
einheitszelle ist wie erwartet um 45° gegen die Volumenachse verdreht. Es kann auf eine
saubere kristalline Oberflache geschlossen werden.

Das Beugungsmuster nach dem Aufdampfen von Nickeloxid ist in Abbildung 5.3b) zu
sehen. Wie zuvor ist eine (1x1)-Struktur zu beobachten. Im Vergleich zum Substrat liegt
bei der selben Elektronenenergie eine andere Streuphase sowie eine geringere Halbwerts-
breite der Reflexe vor.

Nach dem Abscheiden von Eisenoxid konnte immer eine (1x1)-Struktur mit scharfen
Reflexen sowie eine (v/2 x1/2)R45°-Uberstruktur festgestellt werden (siche Abb. 5.3c)).
Dieses Beugungsbild ist ein wesentlicher Hinweis, dass es sich bei den Eisenoxidschichten
um Magnetit handelt [26].

a) = b) » c)

am = P - @.l - -

Abbildung 5.3: Beugungsmuster der Probe mit 7,0 nm NiO und 23,7 nm Fe30,
aufgenommen nach jedem Praparationsschritt bei einer Elektronenenergie von 155 eV.
a) Gereinigtes Magnesiumoxidsubstrat. Nach dem Aufdampfen von b) Nickeloxid
und ¢) Magnetit. Schematisch eingezeichnet in griin die (1x1)-, in rot die (2x2)- und

in blau die (/2 x+/2)R45°-Struktur beziiglich der Magnesiumoxideinheitszelle.
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5.3 XPS-Messungen

Intensitat [willk.Einh.]

890 880 870 860 850
Bindungsenergie [eV]

Abbildung 5.4: Ni 2p-Peak der Probe F37N14 mit 37,9 nm Fe3O4 und 14,2 nm
NiO. Die Hauptpeaks von Ni 2p3/; und Ni 2p;/, liegen bei 854,5 eV und 872,3 eV.
Die zugehorigen Satelliten befinden sich im Abstand von 7,1 eV und 7,4 eV.

Ni 2p NiO\MgO (100)

-

890 880 870 860 850

Bindungsenergie [eV]

Intensitit [willlk. Einh.]

Abbildung 5.5: Ni 2p XPS Spektrum. Entnommen aus [27].
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Obwohl nach jedem Praparationsschritt XPS-Messungen durchgefithrt werden, wer-
den hier nur die Spektren der aufgedampften Oxidschichten gezeigt. Die Messungen
der Magnesiumsubstrate werden lediglich zur Kontrolle eventueller Verunreinigungen
verwendet. Die aufgezeichneten Spektren, die bei der Rontgenphotoelektronenspektro-
skopie aufgenommen werden, zeigen den Verlauf der Zahlrate in Abhédngigkeit von der
Bindungsenergie.

Abbildung 5.4 zeigt das nach dem Aufdampfen von Nickeloxid aufgenommenen Ni 2p
Spektrum der Schicht. Das Signal besteht aus vier Peaks. Neben den Ni 2ps/; und
Ni 2p,/, Hauptpeaks bei 854,5 eV und 872,3 eV, befinden sich die Satellitenlinien im
Abstand von 7,1 eV und 7,4 eV. Dies ist charakteristisch fiir Nickeloxid und entsteht
durch einen sogenannten Chargetransfer im Endzustand [28, 29]. Der Vergleich mit
Referenzspektren von NiO (siehe Abb. 5.5) zeigt eine gute Ubereinstimmung, so dass
man bei den hergestellten Schichten von Nickeloxid ausgehen kann.

Die Abbildung 5.6 zeigt exemplarisch die experimentellen Daten der Probe F23N7, also
mit 7,0 nm Nickeloxid und 23,7 nm Magnetit. Diese Daten wurden mithilfe von einem
MATLAB-Programm rekonstruiert. Das Programm nimmt an, dass der gemessene Peak
eine Linearkombination aus den Fe 2p-Peaks von Fe’, Fe?* und Fe3* ist. Als Referenz
dienen Spektren des Fe 2p-Peaks von FeO, Fe,O3 und Fe, die jeweils nur Fe®, Fe?* oder
Fe3* enthalten. Aus allen Moglichen Kombinationen wird diejenige berechnet, dessen
Intensitat die kleinste Differenz zur gemessenen Intensitit aufweist. Zudem werden
die Anteile angegeben, zu welchen die jeweiligen Referenzspektren in das berechnete
Spektrum einfliefen.

Die XPS-Spektren des Fe 2p-Peaks zeigen fiir alle Proben in etwa den gleichen Verlauf der

Experimentelle Daten

— Simulierte Daten
Fe 1%

Fed* 35.64%
Fe™* B£3.36%

Intensitat [willk. Einh.]

FSEI 725 720 715 710 705
Bindungsenergie [

Abbildung 5.6: Fe 2p-Peak der Probe F23N7 mit 7,0 nm NiO und 23,7 nm Fe;O,.
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Abbildung 5.7: Identifikation des Eisenoxid anhand vom Fe 2p-Peak nach Yama-
shita. a) FeoO3 b) FezOy4 ¢) FepgsO. Entnommen aus [30]
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Intensitat, daher wird hier nur eine Probe gezeigt. Der Fe 2p-Peak besteht aus den beiden
lokalen Maxima fiir Fe 2p;/, und Fe 2ps/5. Bei einer Bindungsenergie von ca. 723 eV
befindet sich der Fe 2p; /p-Peak. Fe 2ps3 5 liegt bei ca. 710 eV. Zwischen den beiden Peaks
ist kein Satellit zu erkennen. Nach den Ergebnissen von YAMASHITA [30] (siehe Abb. 5.7)
ist dies neben den Bindungsenergien ein weiterer Hinweis darauf, dass es sich bei dem
Eisenoxid um Magnetit handelt. Die anderen Eisenoxide zeigen deutlich einen Satelliten
zwischen dem Fe 2p; »- und Fe 2p3/o-Peak. Dieser Charge-Transfer-Satellit liegt im Falle
von Fe,Os nédher am Fe 2p,/,-Peak und im Falle von FeO ndher am Fe 2ps/,-Peak,
wodurch diese beiden voneinander unterschieden werden koénnen.

Die von dem Programm simulierten Messkurven zeigen lediglich kleine Abweichungen
von den experimentellen Daten. Der Anteil an Fe liegt im Mittel tiber alle Proben bei
ca. 0,7 % mit einer durchschnittlichen Abweichung vom Mittelwert von £ 0,4 %. Fe?*
liegt im Schnitt bei etwa (36,2 +£2,5) % und Fe*" bei (63,14 2,6) %.

5.4 MOKE

Die geviertelten Proben wurden in der MOKE-Apparatur mit Hilfe von einer Ansteue-
rungssoftware [31] vermessen. Beim Durchfahren des Magnetfeldes wurde der KERR-
Winkel aufgezeichnet. Aus der daraus folgenden Magnetisierungskurve wurde die Koerzi-
tivfeldstarke bestimmt. Durch Drehen der Probe um kleine Winkel von 3° wurde das
Koerzitivfeld fiir alle Richtungen in der Ebene der Probenoberfléche gemessen und in
Polarkoordinaten aufgetragen.

Die Probe F36 mit 36,8 nm Fe3O,4 zeigt eine vierzdhlige Anisotropie des Koerzitivfeldes
(siehe Abb. 5.8). Die magnetisch leichten Richtungen liegen im Winkel von 45° zu den
Kristallachsen von Magnesiumoxid, die schweren Richtungen liegen entlang der Achsen.
Die Magnetisierungskurven zeigen keine vollsténdige Séttigung. Die Remanenz und die
Koerzitivfeldstérke sind in magnetisch schwerer Richtung geringer als in leichter Richtung
(Heymin = 6,2mT, Hemee = 10,2 mT). Die Magnetisierungskurven in magnetisch schwerer
und leichter Richtung sind in Abbildung 5.9 dargestellt. Der KERR-Winkel steigt bis
etwa 10 mdeg bei einer duleren Magnetfeldstarke von 120 mT.

Die Probe F117 mit 117,0 nm FezOy4 zeigt keine Anisotropie im Koerzitivfeld (siehe
Abb. 5.10), das heifit, dass die Koerzitivfeldstarke fiir alle Richtungen in der Ebene in
etwa konstant ist und bei Ho ~ 13 mT liegt. Die Magnetisierungskurve (siche Abb. 5.11)
zeigt keine vollstandige Sattigung. Im Vergleich zur vorherigen Probe liegt das Maximum
der Magnetisierung allerdings im Bereich der Remanenz. Der KERR-Winkel liegt hier bei
etwa 5 mdeg. Im Bereich von gréfleren Magnetfeldstarken, also in Sattigung nimmt der
KERR-Winkel wieder ab. Er sinkt auf etwa 4 mdeg bei einer &ufleren Magnetfeldstéirke
von 120 mT.

Das Koerzitivfeld der Probe F23N7 mit 7,0 nm NiO und 23,7 nm Fe3O,4 zeigt keine
eindeutige Abhangigkeit vom Winkel. Die Koerzitivfeldstarke schwankt um einen Wert
von 14 mT (siehe Abb. 5.12). Eine magnetisch schwere oder leichte Richtung ist nicht
zu erkennen. Die Magnetisierungskurven zeigen keine vollstindige Séttigung (siehe
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Abb. 5.13). Die Remanenz liegt bei einem KERR-Winkel von etwa 5 mdeg. In Sattigung
steigt dieser auf 8 mdeg bei einer auleren Magnetfeldstarke von 120 mT.

Die Probe F37N14 mit 14,2 nm NiO und 37,9 nm Fe;0, zeigt eine Vierzahligkeit im
Koerzitivfeld (siche Abb. 5.14), allerdings mit den magnetisch leichten Richtungen
entlang der Achsen des Kristallgitters von Magnesiumoxid. Die Koerzitivfeldstéirke liegt
bei Hemer = 34,4 mT in magnetisch leichter Richtung und bei He i = 21,6 mT in
magnetisch schwerer Richtung. Diese Werte sind mehr als drei mal so grofl wie fiir die
Magnetitprobe F36 mit 36,8 nm Fe;O,4. Die Magnetisierungskurven sind nicht vollsténdig
gesattigt. Die Messkurven in magnetisch schwerer und leichter Richtung sind in der
Abbildung 5.15 zu sehen. Der KERR-Winkel steigt bis etwa 8 mdeg bei einer aufleren
Magnetfeldstarke von 120 mT. Die Remanenz liegt in magnetisch schwerer Richtung bei
4 mdeg und in magnetisch leichter Richtung bei 6 mdeg.

Das Koerzitivfeld der Probe F29N19 mit 19,4 nm NiO und 29,8 nm Fe3O, zeigt keine
Anisotropie (siche Abb. 5.16). Die Werte schwanken um eine Koerzitivfeldstérke von
16 mT, auch wenn einzelne Messwerte recht deutlich abweichen. Die Magnetisierungskurve
zeigt keine vollstandige Sattigung (siehe Abb. 5.17). Die Remanenz liegt bei einem KERR-
Winkel von etwa 5 mdeg. In Sattigung steigt dieser auf 9 mdeg bei einer dufleren
Magnetfeldstarke von 120 mT.

Die Probe F26N45 mit 45,3 nm NiO und 26,9 nm Fe3O4 zeigt, wie die Probe F37N14
auch, eine Vierzahligkeit im Koerzitivfeld mit den magnetisch leichten Richtungen entlang
der Kristallachsen von Magnesiumoxid (sieche Abb. 5.18). In magnetisch leichter Richtung
betrigt das Koerzitivfeld He o = 33,1 mT. In magnetisch schwerer Richtung sinkt es
auf Hemin = 22,4 mT. Die Magnetisierungskurven zeigen keine vollstandige Sattigung.
In Abbildung 5.19 sind die Magnetisierungskurven in magnetisch schwerer und leichter
Richtung zu sehen. Die Remanenz leigt bei einem KERR-Winkel von etwa 8 mdeg und
steigt in Séttigung bis etwa 12 mdeg bei einer dufleren Magnetfeldstéirke von 120 mT.

Fir die Probe F81N26 mit 26,2 nm NiO und 81,1 nm Fe3Oy, zeigt sich im Koerzitivfeld
eine vierzahlige und uniaxiale Anisotropie (siche Abb. 5.20). Die magnetisch leichten
Richtungen liegen bei dieser Probe wieder im Winkel von 45° zu den Kristallachsen von
Magnesiumoxid, die magnetisch schweren Richtungen entlang den Achsen, wobei das
Koerzitivfeld in [100]-Richtung (Hcmin = 10,5 mT) geringer ist, als in [010}-Richtung
(He = 11,4 mT). Die maximale Koerzitivfeldstirke in magnetisch leichter Richtung
liegt bei Hepmae = 13,0 mT. Diese Werte sind drei mal kleiner wie die Werte fiir die
Koerzitivfeldstirke der zuletzt genannten Probe und liegen somit eher im Bereich der
reinen Magnetitprobe F36 mit 36,8 nm FezO4. Die Magnetisierungskurven in magnetisch
schwerer und leichter Richtung sind in Abbildung 5.21 gezeigt. Der Verlauf der Messkurven
fiir diese Probe zeigt im Gegensatz zu den anderen Proben mit Doppelschicht immer
wieder dieselbe Auffalligkeit: Das Maximum der Magnetisierung liegt im Bereich der
Remanenz. Der KERR-Winkel liegt hier bei etwa 7 mdeg. Im Bereich von grofieren
Magnetfeldstarken, also in Sattigung nimmt der KERR-Winkel wieder ab und sinkt auf
bis zu 3 mdeg.
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Abbildung 5.8: Koerzitivfeld der Probe F36 mit 36,8 nm Fe30O,4 in Polarkoordina-
ten aufgetragen iiber den Drehwinkel. Die magnetisch leichte Richtung ist in gelb

verdeutlicht.
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Abbildung 5.9: KERR-Winkel in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld a) nahe
der magnetisch schweren Richtung bei 84° und b) in magnetisch leichter Richtung
bei 42° gemessen an der Probe F36 mit 36,8 nm Fe;Oy,.
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Abbildung 5.10: Koerzitivfeld der Probe F117 mit 117,0 nm Fe3O, in Polarkoordi-
naten aufgetragen iiber den Drehwinkel. Eine magnetisch leichte Richtung ist nicht

zu sehen.
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Abbildung 5.11: KERR-Winkel in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld bei 3°
gemessen an der Probe F117 mit 117,0 nm Fe30,.
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Abbildung 5.12: Koerzitivfeld der Probe F23N07 mit 23,7 nm Fe3O4 und 7,0 nm
NiO in Polarkoordinaten aufgetragen iiber den Drehwinkel. Eine magnetisch leichte

Richtung ist nicht zu sehen.
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Abbildung 5.13: KERR-Winkel in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld bei 0°
gemessen an der Probe F23N07 mit 23,7 nm FezO4 und 7,0 nm NiO.
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Abbildung 5.14: Koerzitivfeld der Probe F37N14 mit 14,2 nm NiO und 37,9 nm
Fe;0, in Polarkoordinaten aufgetragen tiber den Drehwinkel. Die magnetisch leichte
Richtung ist in gelb verdeutlicht.
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Abbildung 5.15: KERR-Winkel in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld a) nahe
der magnetisch schweren Richtung bei 39° und b) in magnetisch leichter Richtung
bei 270° gemessen an der Probe F37N14 mit 14,2 nm NiO und 37,9 nm Fe3Oy.
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Abbildung 5.16: Koerzitivfeld der Probe F29N19 mit 29,8 nm Fe3O4 und 19,4 nm
NiO in Polarkoordinaten aufgetragen iiber den Drehwinkel. Eine magnetisch leichte

Richtung ist nicht zu sehen.
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Abbildung 5.17: KERR-Winkel in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld bei 6°
gemessen an der Probe F29N19 mit 29,8 nm Fe3O4 und 19,4 nm NiO.



42

5 Ergebnisse

120° 60°

30°

150°

180°

210° 330°

0
Koerzitivfeld
240° 300° [mT]

Abbildung 5.18: Koerzitivfeld der Probe F26N45 mit 45,3 nm NiO und 26,9 nm
Fe;0, in Polarkoordinaten aufgetragen tiber den Drehwinkel. Die magnetisch leichte
Richtung ist in gelb verdeutlicht.
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Abbildung 5.19: KERR-Winkel in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld a) nahe
der magnetisch schweren Richtung bei 48° und b) in magnetisch leichter Richtung
bei 90° gemessen an der Probe F26N45 mit 45,3 nm NiO und 26,9 nm Fe3O,.
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Abbildung 5.20: Koerzitivfeld der Probe F81N26 mit 26,2 nm NiO und 81,1 nm
Fe304 in Polarkoordinaten aufgetragen tiber den Drehwinkel. Die magnetisch leichte

Richtung ist in gelb verdeutlicht.
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Abbildung 5.21: KERR-Winkel in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld a) in
magnetisch schwerer Richtung bei 360° und b) in magnetisch leichter Richtung bei
42° gemessen an der Probe F81N26 mit 26,2 nm NiO und 81,1 nm Fe3Oy,.
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6 Diskussion

Die XRR-Messungen lassen sich mit den verwendeten Schichtmodellen und den zugelasse-
nen Grenzen gut erfassen. Lediglich die Probe F117 lasst keine genauen Schlussfolgerungen
zur Schichtdicke und Rauigkeit zu, da im Kurvenverlauf keine Oszillationen zu sehen sind.
Hier stofit das verwendete Diffraktometer an die Grenzen seines Auflosungsvermogens,
welches bei einer Schichtdicke von etwa 90 - 100 nm liegt. Die simulierte Kurve mit einer
Schichtdicke von 117 nm deckt die experimentellen Daten zwar gut ab, jedoch lésst sich
dieses Ergebnis auch mit grofleren Werten fiir die Schichtdicke erreichen.

Die Doppelschichten sollten mit einer aufsteigenden Nickeloxidschichtdicke und gleich
bleibender Magnetitschichtdicke hergestellt werden. Wie die Ergebnisse jedoch zeigen,
variiert die Magnetitschichtdicke. Dafiir verantwortlich ist vor allem die Funktion des
Eisenverdampfers. Dieser zeigte wiahrend der Herstellung der Proben immer wieder
Probleme und musste ausgebaut und repariert werden. In Folge dessen sind die Magne-
titschichten nicht gleich dick geworden.

Die Rauigkeit der einzelnen Schichten zeigt keine Abhéngigkeit von der Schichtdicke. Die
berechneten Mittelwerte der Rauigkeit stimmen im Rahmen der Grenzen weitestgehend
mit den Werten von 1,1 nm fiir die NiO/MgO-Grenzflache, 0,7 nm an der FezO,/NiO-
Grenzfliche und 0,6 nm auf der Oberfliche der Fe3O4-Schicht mit den Daten von GATEL
et al. iiberein [20]. Lediglich die Werte fiir die Fe3O4-Oberfléche werden unterschritten,
was bedeutet, dass die Oberflichen der hergestellten Proben glatter sind.

Zieht man die Messergebnisse flir die geviertelten Proben in die Betrachtung mit hinein,
so kommt es bei den analysierten Schichtdicken zu Unterschieden von bis zu 10 %. Ausge-
nommen ist die Probe F117, da die Schichtdicke nicht genau bestimmt werden kann. Fir
diese Inhomogenitét konnte die Position der Probe vor dem Ausgang des Verdampfers
verantwortlich sein. Befindet sich die Probe nicht genau Mittig vor der Offnung, so ist
anzunehmen, dass die Seite, die naher zur Mitte liegt mit mehr Material bedampft wird.

Die aufgenommenen LEED-Bilder zeigen, dass das Magnesiumoxidsubstrat nach dem
Heizen sauber und kristallin ist. Ebenfalls kristallin sind die aufgedampften Schichten aus
Nickeloxid, was durch die (1x1)-Struktur bestétigt wird. Die (2x2)- und (v/2 x v/2)R45°-
Struktur beziiglich Magnesiumoxid, die auf den aufgenommenen Beugungsbildern der
Fe304-Schicht zu sehen ist, deutet auf Magnetit hin, was in der Literatur [26] bereits
beobachtet wurde. Aufgrund der geringen Gitterfehlanpassung zwischen Nickeloxid und
Magnesiumoxid kann der Kristall ohne Verdrehungen aufwachsen.

Das aufgenommene Ni 2p-Spektrum zeigt die vier erwarteten Peaks, bestehend aus
Ni 2p3/, und Ni 2p; /5 sowie deren Satelliten. Im Vergleich zum NiO-Referenzspektrum [27]
zeigt sich eine gute Ubereinstimmung. Man kann daher davon ausgehen, dass es sich bei
der hergestellten Schicht um Nickeloxid handelt. Der Verlauf der Fe 2p-Spektren zeigt
im Vergleich mit der Literatur [30], dass es sich um Magnetit handelt. Denn es ist kein
Satellit zwischen dem Fe 2p;/,- und dem Fe 2p3/,-Peak zu sehen, welcher typisch fiir
andere Eisenoxide ist. Aulerdem liegen die Bindungsenergien bei den Werten von FezOy.
Der aus der XPS-Messung rekonstruierte Fe 2p-Peak mit einem durchschnittlichen Anteil
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an Fe?t-Tonen von 36 % und Fe?*-Tonen von 63 % kommt dem Ionenverhéltnis von 1:2
fiir Fe?* /Fe®T sehr nahe [32].

Die mittels MOKE aufgenommenen Magnetisierungskurven der Probe F36 zeigen einen
typischen Hystereseverlauf fiir das Material. Wie in der Literatur [33, 34] schon erwéhnt,
zeigt der Verlauf fiir Magnetit keine vollstdndige Séattigung. Das Koerzitivfeld zeigt
ebenfalls ein typisches Bild fiir diinne Schichten. Zu sehen ist eine vierzéhlige magne-
tische Anisotropie. Die leichte Achse liegt in [110]-Richtung und die schwere Achse in
[100]-Richtung, was auch schon in der Literatur [35] beobachtet wurde. Die in schwerer
Richtung auftretenden lokalen Maxima haben ihren Ursprung in der Doménenaufspal-
tung [36].

Die Probe F117 mit 117 nm Fe3O, zeigt keine magnetische Anisotropie. In der Litera-
tur [33] wurde bereits festgestellt, dass dicke Magnetitschichten andere Eigenschaften
aufweisen als diinne Magnetitschichten. In diesem Fall nimmt die Anisotropie bei steigen-
der Magnetitschichtdicke ab.

Die Magnetisierungskurve der Probe F81N26 lésst einen diamagnetischen oder para-
magnetischen Anteil vermuten, da der KERR-Winkel in Séttigung, also fiir groffe Ma-
gnetfeldstarken, wieder fallt. Jedoch sind Dia- und Paramagnetismus im MOKE nicht
sichtbar. Daher ist anzunehmen, dass die zuséatzliche Polarisationsdrehung durch einen
FArRADAY-Effekt in den optischen Komponenten herbeigefiihrt wird.

Bei Betrachtung der MOKE-Ergebnisse in einer Reihe mit zunehmender Magnetit-
schichtdicke (siche Abb. 6.1a)), fillt einem auf, dass die Koerzitivfeldstarke bis zu einer
bestimmten Schichtdicke zuzunehmen scheint und fiir grofle Schichtdicken wieder ab-
nimmt. Allerdings fallt die Probe F29N19 aus dieser Reihe heraus, da das Koerzitivfeld
nur noch halb so grof§ ist wie das der Proben F26N45 und F37N14.

Nimmt man die Nickeloxidschichtdicke als Anhaltspunkte und stellt die Koerzitivfeld-
stdrke in Abhéngigkeit der NiO-Schichtdicke dar (siehe Abb. 6.1b)), so ist ebenfalls keine
klare Entwicklung in den Magnetisierungskurven zu sehen. Je nachdem welche Probe
man in der Reihe aufler Acht lasst, scheint die Koerzitivfeldstiarke entweder bis zu einem
bestimmten Wert zuzunehmen (in der Reihe ohne die Proben mit einer Nickeloxidschicht-
dicke um die 20 nm) oder erst zuzunehmen und dann bei grofieren Schichtdicken wieder
abzunehmen (in der Reihe ohne die Probe F26N45).

Einzig die Remanenz scheint in dieser Reihe anzusteigen. Bis zu einer Nickeloxidschicht-
dicke von etwa 20 nm liegt die Remanenz bei einem KERR-Winkel von etwa 5 mdeg.
Bei einer Schichtdicke von 45 nm liegt die Remanenz bei einem KERR-Winkel von etwa
8 mdeg.

Da bei diesen Betrachtungen die Schichtdicke des einen Materials variiert, die des anderen
Materials jedoch nicht konstant bleibt, werden die Schichtdicken ins Verhéltnis zueinander
gesetzt und in aufsteigender Reihenfolge betrachtet, fiir Fe3O4 zu NiO von etwa 1:2 bei
der Probe F26N45 bis etwa 3:1 bei der Probe F23N07 beziehungsweise co:1 bei der Probe
F'36 (sieche Abb. 6.2). Leider sind auch in dieser Reihe keine eindeutigen Entwicklungen zu
sehen. Man koénnte sagen dass das Koerzitivfeld kleiner wird mit steigendem Verhaltnis
von Fe3O4 zu NiO. Jedoch passen die Ergebnisse der Probe F29N19 nicht zu dieser
Vermutung. Mit Ausnahme dieser Probe lisst sich tiber die Reihe sagen, dass die beiden
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Abbildung 6.1: Betrachtung des Koerzitivfeldes in Abhéngigkeit zur a) Fe3O4- und

b) NiO-Schichtdicke.

Proben mit einem Verhéltnis von Fe;O, zu NiO von unter 3:1 ein um das doppelte bis
dreifach groflere Koerzitivfeld besitzen als die anderen Proben. Auflerdem liegen die
magnetisch leichten Richtungen entlang den Achsen des Magnesiumoxidkristalls, also in
[100]-Richtung. Die Probe mit dem kleinsten Verhéltnis von Fe;O4 zu NiO besitzt die

grofite Remanenz.

Die beiden Proben F23N07 und F81N26 mit fast dem gleichen Verhéltnis von Fe3O, zu
NiO von 3,3:1 und 3,1:1 unterscheiden sich vor allem in der Schichtdicke vom Magnetit.
Die Probe F81N26 hat eine dicke Magnetitschicht von 81 nm und ist daher der reinen
Magnetitprobe F36 recht dhnlich. Diese beiden Proben bilden das Paar mit einem grofien
Verhaltnis von Fe3O4 zu NiO von tiber 3:1. Das Koerzitivfeld ist klein, weist jedoch eine
vierzdhlige Anisotropie auf, mit den leichten Achsen in [110]-Richtung.
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Abbildung 6.2: Betrachtung des Koerzitivfeldes in Abhéngigkeit zum Schichtdi-
ckenverhéltnis von Fe;0,4 zu NiO.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurden Magnetit/Nickeloxid-Schichten auf Magnesiumoxid hergestellt
und charakterisiert. Die einzelnen Schichten wurden mit Elektronenbeugung und Ront-
genphotoelektronenspektroskopie untersucht, um Kristallinitat und Stochiometrie festzu-
stellen. Schichtdicke und Rauhigkeit wurden mit Rontgenreflektometrie ermittelt und
mit dem magnetooptischen KERR Effekt die magnetischen Eigenschaften untersucht.

Alle hergestellten Schichten weisen eine kristalline Ordnung auf. Die Beugungsbilder zeigen
fiir Magnesiumoxid und Nickeloxid die erwartete (1x1)-Struktur. Fir die Eisenoxidschicht
zeigt sich die (1x1)-Struktur mit scharfen Reflexen sowie die (v/2 x v/2)R45°-Uberstruktur,
was ein deutlicher Hinweis auf Magnetit ist.

Das fiir die XRR-Messungen verwendete Modell aus einer Saule und ohne Zwischenschich-
ten erweist sich als gut geeignet, um die Messdaten zu erfassen. Einzig die Schichtdicke
einer Probe mit dicker Magnetitschicht konnte nicht genau bestimmt werden, da die
Grenzen des Auflosungsvermogens des Rontgendiffraktometers erreicht wurden. Zur ge-
nauen Bestimmung der Schichtdicke fiir diese Probe ist daher eine andere Messapparatur
notwendig. Die Ubrigen Ergebnisse fiir Magnetit zeigen, dass die Schichtdicke variiert. In
Zukunft sollte daher ein genaueres Verfahren entwickelt werden, um die Aufdampfpa-
rameter konstant zu halten. Auch zeigt der Vergleich mit den geteilten Probenstiicken,
dass die Schichten nicht ganz homogen sind. Daher ist darauf zu Achten, dass die Proben
bei der Préparation genau mittig vor dem Verdampfer stehen. Zur Sicherheit sollte jedes
Teilstiick der Probe vor weiteren Behandlungen untersucht werden, da die Schichtdicke
sonst nur mit einer Genauigkeit von etwa 10 % angenommen werden kann.

Die XPS-Ergebnisse zeigen ein fiir Nickeloxid typisches Ni 2p-Spektrum. Die gemessenen
Daten des Fe 2p-Peaks zeigen keine Satelliten, die fiir FeO oder Fe,O3 typisch sind.
AuBerdem ergab die Rekonstruktion des Fe 2p-Peaks ein Ionenverhéltnis von 1:2 fiir Fe?*
zu Fe?t | welches dem von Magnetit entspricht.

Die Messungen des KERR Effektes zeigen nicht fiir alle Proben eine vierzahlige Anisotropie
im Koerzitivfeld. Fiir einfache Magnetitschichten nimmt die Anisotropie mit zunehmender
Schichtdicke ab. Die Doppelschichten aus Magnetit und Nickeloxid weisen magnetisch
leichte Achsen sowohl in [110]-, als auch in [100]-Richtung auf. Ein eindeutiger Zusam-
menhang mit der Schichtdicke von Magnetit oder Nickeloxid und der Ausrichtung der
leichten Achsen wurde nicht gefunden. Da die Schichtdicken der Magnetitschicht variieren,
musste auf das Verhéltnis der Schichtdicken zueinander eingegangen werden, was jedoch
in Bezug auf den untersuchten Parameter ebenfalls keinen eindeutigen Zusammenhang
liefert. Es ist also darauf zu achten, dass die Magnetitschichtdicke tatséachlich konstant
bleibt und nur die Nickeloxidschichtdicke variiert, um den Einfluss der Magnetitschicht
auszuschliefen und konkrete Aussagen treffen zu konnen.

Die an den Proben durchgefithrten Untersuchungen zum Exchange Bias und Trainingsef-
fekt sind in der Arbeit von A. Mizuk nachzulesen [12]. Die Arbeit von L. Marnitz behandelt
die Untersuchungen an magnetischen Tunnelkontakten mit einer Magnetitelektrode [13].
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Anhang
Anhang
| Nr. | Laborbezeichnung | | 6[107°] d[nm] o [nm] | Abkiirzung

F8304 - - -

1 | NiOMgO130417 | NiO || 1,94 255 02 N25
MgO | 1,05 ; 0,2
FesO, | 154 368 03

2 FeOMgO130419 NiO - - - F'36
MgO 1,15 - 0,9
FesO, | 152 117.0 05

3 FeOMgO130422 NiO - - - F117
MgO | 1,27 ; 2.0
Fe;0, 1,57 23,7 0,0

4 | FeONiOMgO130429 | NiO 1,79 7,0 0,9 F23N07
MgO || 1,27 ; 1,0
Fe3Oy 1,56 37,9 0,0

5 | FeONiOMeO130514 | NiO || 1,74 142 09 | F37N14
MgO || 1,45 ; 2,0
FesO, | 156 208 03

6 | FeONiOMgO130515 | NiO | 1,88 194 09 | F29N19
MgO 1,25 - 2,0
FesO, | 157 269 0,0

7 | FeONiOMgO130521 | NiO 1,82 45,3 0,4 F26N45
MgO | 1,26 ; 2,0
F6304 1,56 8].,]. 0,0

8 | FeONiOMgO130603 | NiO 1,72 26,2 1,0 F'8IN26
MeO || 1,26 ; 1,7

Tabelle A.1: Fitparameter der XRR-Messdaten fiir die ganzen Proben.
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Anhang

’ Nr. ‘ Laborbezeichnung ‘ H § [107°] d [nm] o [nm] ‘ Abkitirzung ‘

Fe3O4 - - -

1 NiOMgO130417 NiO 1,96 22,9 0,2 N25
MO || 1,26 - 1,0
Fe;04 1,62 38,2 0,0

2 FeOMg0O130419 NiO - - - F36
MgO 1,09 - 0,3
FesO, | 1,69 1377 03

3 FeOMgO130422 NiO - - - F117
MO || 1,26 ; 2,0
Fes0y 1,56 24,7 0,0

4 | FeONiOMgO130429 | NiO 1,90 6,9 0,8 F23N07
MgO | 1,26 - 0,7
Fes04 1,49 38,0 0,0

5 | FeEONiOMgO130514 | NiO 1,94 15,5 0,6 F37N14
MO || 1,26 - 1,0
Fe;04 1,57 29,8 0,1

6 | FeONiOMgO130515 | NiO 1,89 20,3 0,7 F29N19
MgO | 1,26 - 11
FesO, | 158 272 04

7 | FeONiOMgO130521 | NiO 1,89 44,0 1,0 F26N45
MeO || 1,26 ; 2,0
Fes0y 1,54 87,0 0,0

8 | FeONiOMgO130603 | NiO 1,75 28,1 1,0 F81IN26
MeO || 1,26 - 1,4

Tabelle A.2: Fitparameter der XRR-Messdaten fiir die Viertelproben.
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