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1. Einleitung

Es gibt viele verschiedene physikalische Effekte, bei denen ein magnetisches Feld oder die
Magnetisierung eines Materials eine entscheidende Rolle spielen. Im Bereich der magneto-
resistiven Effekte wird zum Beispiel der anisotrope Magnetwiderstand in Magnetfeldsen-
soren ausgenutzt, um die Richtung von Magnetfeldern zu bestimmen. In der Magnetooptik
wird der magnetooptische KERR-Effekt im sichtbaren Wellenlédngenbereich zur Aufnahme
von Magnetisierungskurven und zur Rekonstruktion des Ummagnetisierungsprozesses in
magnetischen Materialien verwendet. Im Rontgenbereich kann der magnetische zirkulare
Dichroismus genutzt werden, um Materialien elementspezifisch zu untersuchen. All diese
Effekte sind entweder linear abhéngig von der Magnetisierung oder quadratisch.

Wihrend die linearen Effekte bereits ergiebig erforscht und verstanden worden sind, trifft
dies fiir die quadratischen Effekte nur bedingt zu. Der ph&nomenologische Ursprung die-
ser magnetischen Effekte liegt dabei in den magnetisierungsabhéngigen Beitrdgen des
Leitfahigkeits- oder Dielektrizitéatstensors. Beide Tensoren beschreiben in der komplexen
Darstellung der MAXWELL-Gleichungen ein und dasselbe physikalische Phénomen [1].
Beispielhaft ist in der Magnetooptik der lineare und der quadratische magnetooptische
KERR-Effekt (LinMOKE und QMOKE) zu erwéhnen. Der magnetooptische KERR-Effekt
beschreibt die Anderung der Polarisation des Lichts, wenn dieses von einer magnetisierten
Probe reflektiert wird. Der MOKE ist unter anderem abhéngig von der Wellenlédnge des
verwendeten Lichts, was im Fall des LinMOKEs zum Beispiel auch von VEIS et al. [2] an
Heusler-Legierungen untersucht wurde.

Die Wellenléngenabhéngigkeit des QMOKESs ist bisher noch nicht detailliert untersucht
worden, auch wenn schon erste Messungen dazu in Bielefeld [3] und in Ostrava [4] gemacht
wurden. Theoretische Rechnungen der zu erwartenden QMOKE-Spektren fiir kubische
Kristallsysteme sind bereits von HAMRLOVA et al. [5] unter anderem fiir Fe gemacht wor-
den. Ein direkter Vergleich mit dem Experiment steht allerdings noch aus. Hierzu werden
ideale Systeme benétigt, bei denen die Kristallstruktur moglichst genau mit den theoreti-
schen Annahmen iibereinstimmen. Es sollen deshalb nun Fe-Schichten als Musterproben
hergestellt und vorcharakterisiert werden, die dann spéter fiir Vergleichsuntersuchungen
in Bielefeld und Ostrava genutzt werden konnen.

Im Rahmen dieser Arbeit werden deswegen per Molekularstrahlepitaxie (MBE) Eisen-
schichten bei unterschiedlichen Substrattemperaturen auf Magnesiumoxid-Substraten auf-
gedampft und mittels XPS-, LEED-, XRR-, AFM- und XRD-Messungen untersucht. Fiir
die Bestimmung der magnetischen Eigenschaften der hergestellten Proben werden MOKE-
Messungen durchgefiihrt.

Zunéchst werden in Kapitel 2 die notwendigen theoretischen Grundlagen erlautert. Des
Weiteren liefert Kapitel 3 einen Uberblick iiber die verwendeten Materialien. Kapitel 4 be-
schéftigt sich mit den experimentellen Grundlagen und der Probenpréparation. In Kapitel
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5 werden die Messergebnisse vorgestellt und diskutiert. AbschlieSend werden in Kapitel 6
die gewonnen Ergebnisse noch einmal zusammengefasst.




2. Theoretische Grundlagen

2.1. XPS - Rontgenphotoelektronenspektroskopie

XPS (X-Ray Photoelectron Spectroscopy) ist eine Methode zur Untersuchung der elektro-
nischen Struktur besetzter Zustédnde auf und nahe der Oberfliche einer Probe. Grundlage
ist der duBlere photoelektrische Effekt (vgl. Abb. [2.1)).

Abbildung 2.1.: Energie-
niveauschema eines XPS-
Experiments. Ein Elektron
mit der Bindungsenergie E;
wird durch Absorption ei-

Ekin
hv

D

Y

nes Photons der Energie
Epy, aus einen Festkorper
mit der Austrittsarbeit ¢
emittiert. Dessen kinetische

Energie F,, kann unter
Beriicksichtigung der Aus-
trittsarbeit des Spektrome-
ters ¢g gemessen werden.
Entnommen und angepasst

nach [6].

Probe Spektrometer

Durch Absorption kann ein Photon mit der Energie Ep,, = hr die komplette Energie auf
ein Elektron iibertragen, wodurch dieses unter der Bedingung

hv > E; + ¢ (2.1)
und unter Vernachlédssigung von Streueffekten den Festkorper mit der Energie
Ekin = hv — Ez — ¢ (22)

verlésst. Hierbei ist A das PLANCKsche Wirkungsquantum, v die Frequenz des Photons, E;
die Bindungsenergie des Elektrons im i-ten Zustand und ¢ die material- und oberflichen-

spezifische Austrittsarbeit. Aufgrund der zusétzlichen Austrittsarbeit des Spektrometers
¢s muss Gleichung [2.2] jedoch noch zu

Epp = Bun + (0 — ¢5) = hv — E; — ¢5

korrigiert werden. Aus der Messung der kinetischen Energie der herausgelosten Elektronen
lasst sich auf die Bindungsenergie schlieflen. Diese ist elementspezifisch und charakteris-
tisch fiir das Orbital, aus welchem das Elektron stammt. Des Weiteren konnen aus dem

(2.3)
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resultierenden Spektrum, bei dem die Intensitdt gegen die Bindungsenergie aufgetragen
ist, Informationen iiber Oxidationsstufe und chemische Umgebung einzelner Elemente der
Probe, sowie die stochiometrische Zusammensetzung gewonnen werden. Die Informations-
tiefe wird dabei durch die mittlere freie Weglénge der Elektronen begrenzt und betragt
etwa 10 nm.

Ausschlaggebend fiir die stéchiometrische Zusammensetzung sind die Flachen unter den
Intensitatsmaxima im XP-Spektrum. Durch den Vergleich der Peakfléchen unterschiedli-
cher Elemente konnen die relativen Anteile der Elemente einer Probe bestimmt werden.
Dazu muss im Vorfeld der SHIRLEY-Untergrund vom Primérspektrum abgezogen wer-
den [7]. Der Untergrund entsteht durch inelastisch gestreute Elektronen und liefert eine
kontinuierliche Intensitétsverteilung im Spektrum. Nach [8] ergibt sich demnach fiir den
relativen Anteil X; des Elements ¢ der Zusammenhang

v LIRSE »
> I,/RSF,
wobei RSF der relative Sensitivitédtsfaktor ist. Dieser hingt von der Empfindlichkeit des
Spektrometers, der mittleren freien Wegldnge und der Wirkungsqueschnitte der einzelnen
Elemente und Zusténde ab.

Zusétzlich konnen Aufladungseffekte das Spektrum zu hoheren Bindungsenergien ver-
schieben. Dies tritt vor allem bei Halbleitern und Isolatoren auf, sodass nachtraglich eine
Kalibrierung anhand der Lage eines wohlbekannten Signals (zB C 1s oder O 1s) notig ist

2.2. XRR - Rontgenreflektometrie

Mithilfe von XRR-Messungen (X-Ray Reflectivity) lassen sich Schichtdicken von Einzel-
oder Mehrfachschichtsystemen sowie Rauheiten von Grenzflichen bestimmen.

Trifft Licht des Wellenvektors k_(,] unter einem Inzidenzwinkel 8y auf eine Probenoberfliche
(vgl. Abb. , so wird ein Teil des Lichts mit dem Wellenvektor & unter dem Winkel 6
reflektiert und ein Teil mit dem Wellenvektor k?t unter dem Winkel 0, transmittiert. Der
einfallende und der reflektierte Strahl stehen dabei durch den Streuvektor ¢ mit

q= E N kB (2.5)
in Verbindung. Bei elastischer Streuung (|k| = |ko| = 20) ergibt sich der Betrag des
Streuvektors zu

4
7 = 7” sin 6y, (2.6)

wobei A die Wellenldnge des Lichts ist. Aus dem Brechungsgesetz nach SNELLIUS ent-
spricht 8y = 0, sodass der Streuvektor immer senkrecht zur Oberfliche steht. Dadurch,
dass jedem ¢ ein Winkel zugeordnet wird, kann durch Variation von 6, die Intensitét I des
reflektierten Strahls in Abhingigkeit vom Streuvektor gemessen werden, wobei I oc ¢—*
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Schicht r n

Abbildung 2.2.: Transmission und Reflexion einer einfallenden Welle ko an einer Schicht
mit dem Brechungsindex ny. Der Einfallswinkel wird durch 6y, der Transmissionswinkel
durch 6; und der Reflexionswinkel durch 6 beschrieben. Der Streuvektor ¢ steht senkrecht
zur Oberfliache.

gilt. Das Reflektionsvermogen des Materials hingt dabei von dem komplexen Brechungs-
index n ab, der gegeben ist durch

n=1-6+if (2.7)

mit 0 als Dispersion und 3 als Absorption. Beide Groflen sind materialabhéngig.

Fiir die Messung bei sehr kleinen Winkeln tritt bis zu einem kritischen Winkel 6. Total-
reflexion auf, fiir den ndherungsweise nach dem SNELLIUSschem Brechungsgesetz

0, ~ /26 (2.8)

gilt. Durch 0 ist auch 6. materialspezifisch. Mit steigendem Inzidenzwinkel (6, > 6.)
wird immer weniger reflektiert und stattdessen mehr transmittiert. Das Resultat sieht
man in dem Abfall der gemessenen Intensitédt. Der transmittierte Anteil kann dabei an
einer weiteren Grenzfliche reflektiert werden, wodurch dieser mit dem an der Oberfla-
che reflektierten Anteil je nach 6, konstruktiv oder destruktiv interferiert und dadurch
eine Oszillation der Intensitdt bei Variation von ¢ bewirkt. Aus dem Abstand Ag zweier
benachbarter Oszillationen kann bei einem Einzelschichtsystem nach

2

D=
Aq

(2.9)
die Schichtdicke bestimmt werden. Bei Mehrfachschichtsystemen kann sich der Prozess
der Transmission und Reflexion bei jeder weiteren Schicht wiederholen, sodass aufgrund
der grofler werdenden Komplexitat der Reflektivitdtskurve Gleichung [2.9) nicht mehr gilt.
Fiir diese Systeme wurde in der AG WOLLSCHLAGER das Programm iXRR [9] entwickelt,
welches den PARRATT-Algorithmus [10]

i1yt Rjjpae5
14 7jo1 R jare'Pid

Ry 1 = (2.10)
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nutzt, mit dem die Reflektivitéit der j-ten Schicht rekursiv fiir diese Systeme modelliert
werden kann. r;_; ; ist dabei der FRESNEL-Reflexionskoeffizient der Grenzflache zwischen
(7—1)-ter und j-ter Schicht, D; die jeweilige Schichtdicke und ¢; der jeweilige Streuvektor.
Durch das Anpassen des Modells an die Messdaten kénnen die Schichtdicken und Rauhei-
ten, sowie die Dispersion und Absorption, ermittelt werden. Rauheiten von Grenzflichen
sorgen fiir einen kontinuierlich sich verdndernden Brechungsindex, sodass dieser als eine
Verteilung n(z,y,z) in den Richtungen z,y und z angenommen werden muss, welches
ebenfalls in dem Programm beriicksichtigt wurde.

2.3. XRD - Rontgendiffraktometrie

Um die genaue Struktur von Kristallen, genauer die Gitterabstdnde und Kristallitgrolen
zu untersuchen, wird XRD (X-Ray Diffraction) angewendet. XRD basiert auf der Grund-
lage der Beugung von Rontgenstrahlen an periodisch angeordneten Atomlagen (vgl. Abb.

23).

o @
ki I3
o0 0-S"0-©-0

o090 5 0 00

Abbildung 2.3.: Réntgenbeugung einer unter dem Winkel 6y = 0 einfallenden Welle k:g
an einer Netzebenenschar. k ist der Wellenvektor der gebeugten Welle. Durch ko = k steht
der Streuwinkel ¢ senkrecht zu den Netzebenen, welche den Abstand d zueinander haben.
Wenn der Gangunterschied der an unterschiedlichen Netzebenen reflektierten Wellen nA
entspricht, kommt es zur konstruktiver Interferenz.

Trifft Rontgenlicht mit der Wellenlénge A, die in der Gréfenordnung des Lagenabstands
der Atome liegt, auf einen Kristall, so konnen die an den unterschiedlichen Netzebenen ge-
beugten Strahlen miteinander interferieren. Wird der Einfallswinkels 6 variiert, so kénnen
bei bestimmten Winkeln Intensitdtsmaxima registriert werden, die sogenannten BRAGG-
Reflexe. Bei diesen Winkeln ist die BRAGG-Bedingung

nA = 2dsiné (2.11)

erfiillt und der Gangunterschied der reflektierten Wellen betrégt gerade einem Vielfachen
der Wellenlénge, sodass es zu konstruktiver Interferenz kommt. Hier entspricht n der
Beugungsordnung und d dem Netzebenabstand.

Alternativ lasst sich Beugung mit der Einfiithrung des reziproken Raumes beziehungsweise
des reziproken Gitters erkldren. Das reziproke Gitter ist eine Darstellung im Impulsraum
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und héngt iiber eine FOURIER-Transformation mit dem Ortsraum zusammen. Durch die
Verwendung der Vektoren des reziproken Gitters, tritt konstruktive Interferenz dann auf,
wenn die LAUE-Gleichungen

§-@=2rH (2.12)
q-b=2rK (2.13)
q-c=2nL mit H, K, L € Z (2.14)

erfiillt sind. In diesem Fall entsprechen die reziproken Gitterpunkte Punkten konstruk-
tiver Interferenz. Dabei ist ¢ = k— k:; der Streuvektor der einfallenden Welle mit dem
Wellenvektor ko und der gestreuten Welle mit dem Wellenvektor k und a, l;, ¢ die primi-
tiven Gittervektoren. Weiter sind H, K und L identisch mit den MILLERschen Indizes,
welche zur eindeutigen Kennzeichnung von Kristallebenen und Kristallrichtungen dienen.
Da der Kristall nicht in alle Richtungen unendlich ausgedehnt ist, gibt es oberhalb der
Oberfléche keine weiteren Schichten, die zur Interferenz beitragen kénnen (halbunendli-
cher Kristall). Im reziproken Raum verschmieren somit die BRAGG-Reflexe und bilden
Crystal Truncation Rods (CTRs) [11].

Durch das Aufbringen einer zusétzlichen Schicht kénnen entlang der (00L)-Richtung ne-
ben den Substrat-Reflexen auch Reflexe der Schicht auftreten. Aus der Messung der In-
tensitatsverteilung des spekularen CTRs kann aus einem Reflex der Schicht nach der
SCHERRER-Gleichung

ASubstrat
DKrlst KS ALFWHM (215)
die Kristallitgrofle Dyt senkrecht zur Oberfliche bestimmt werden, wobei Kg der SCHER-
RER-Faktor mit K¢ = 0.89 [12], asupstrat der atomare Gitterabstand des Substrats und
ALpwny die Halbwertsbreite (Full Width At Half Mazimum) des Reflexes ist. Fiir Beu-
gunsreflexe gleicher Ordnung von Schicht und Substrat ldsst sich aus der Position des
Reflexes Lpeac der dazugehorige atomare Gitterabstand apea nach

aSubstratLSubstrat
Apeak = 7 (2.16)
Peak

ermitteln, mit Lgupsirat als Position des Substrat-Peaks.

2.4. LEED - Beugung niederenergetischer Elektronen

Beim LEED (Low Energy Electron Diffraction) wird ein Strahl niederenergetischer Elek-
tronen ( 50eV < E < 200eV) elastisch an einer Kristalloberfliche gebeugt. Den Elektro-
nen kann nach DE-BROGLIE eine Wellenldnge von A =~ 1 — 2 A zugeordnet werden, die in
der GroBenordung atomarer Gitterabstéinde liegt und somit die Beugungsbedingung er-
fiillt. Aus dem durch Interferenz der Elektronenwellen entstehenden Beugunsmuster kon-
nen Informationen beziiglich der Struktur und Ordnung der Oberfliche erhalten werden.
Die Intensitdt der Beugungsreflexe gibt hierbei Riickschliisse auf die atomare Anordnung
innerhalb einer Einheitszelle, die Position Riickschliisse auf das Kristallgitter. Die Reflexe
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entstehen dabei analog zu XRD mit dem Unterschied, dass nicht der Einfallswinkel vari-
iert wird, sondern die Energie der Elektronen. Aufgrund des groflen Streuquerschnitts der
Elektronen ist die mittlere freie Weglénge in der Gréflenordnung von wenigen Atomlagen,
sodass LEED eine oberflaichensensitive Methode ist. Durch die geringe Eindringtiefe muss
deswegen im Gegensatz zu XRD ausschliellich Beugung an der Oberfliche betrachtet wer-
den, sodass Gleichung 2. 14 entféllt und nur Gleichung[2.12]und [2.13]fiir die Entstehung von
Reflexen erfiillt sein miissen. Eine geometrische Veranschaulichung der LAUE-Bedingung
in zwei Dimensionen liefert die EwALD-Kugel (vgl. Abb. .

(03)(02)(01)(00)(01)(02)(03)

P 0B Tk N Abbildung 2.4.: 2D EwALD-Konstruktion
R N einer einfallenden Welle k_(; und der gebeug-
ten k an einer Oberfliche. G beschreibt
den reziproken Gittervektor. Im reziproken
Raum liegen im Gegensatz zum Volumen kei-

-
L= -y
:.--—"

‘ H ne diskreten Gitterpunkte vor, sondern Stan-
AR 'c' gen. Die entstehenden Reflexe kénnen durch
‘\. Ji g die Schnittpunkte der EWALD-Kugel mit den
S ¢ ?..- _—é S 4 Beugungsstangen beschrieben werden. Ent-
© 0o 6 o o o O nommen aus [13].
o o O O O O O

Der Radius der EwALD-Kugel wird durch den Betrag des Wellenvektors | k| = 2% definiert,

wobei bei elastischer Streuung die Energieerhaltung |k| = |ko| gilt. Wie schon in Kapitel
beschrieben, bilden Kristalle aufgrund ihrer endlichen Ausdehnung an Oberflichen
Beugungsstangen. Fiir Punkte, bei denen die EWALD-Kugel die Stangen schneidet, sind
die LAUE-Gleichungen erfiillt. Durch die Variation der Energie der Elektronen veréndert
sich nach der Dispersionsrelation

- V2Em,

R == (2.17)

auch der Radius der EwALD-Kugel und es kénnen mehr/weniger Stangen geschnitten
werden, wodurch mehr/weniger Beugungsreflexe auf dem Schirm beobachtbar sind. Die
Intensitéit beziehungsweise die Halbwertsbreite der Reflexe kann zusétzliche Information
iiber Defekte in der Kristallstruktur enthalten. Diese fiihren zu einer Verbreiterung des
Reflexes und somit zu einer Vergréferung der Halbwertsbreite.

2.5. AFM - Rasterkraftmikroskop

Das AFM (Atomic Force Microscope) ist eine Untersuchungsmethode zur mikroskopischen
Abbildung von Oberflichen. Dabei wird mit einem Piezokristall eine geétzte Spitze, die
an einem Federbalken (en.: Cantilever) angebracht ist, im geringen Abstand iiber eine
Probenoberfliche gefiihrt, wodurch langreichweitige attraktive und kurzreichweitige re-
pulsive Krifte zwischen Atomen die Spitze auslenken (vgl. Abb. . Dadurch lassen sich
Rauheit, InselgroBe und Oberflichenbeschaffenheit einer Probe ermitteln.
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Abbildung 2.5.: Schematische Darstellung des AFMs. Der Federbalken schwingt im
Tapping Mode mit der Frequenz f. Angefertigt nach [14].

Die in dieser Arbeit gewonnen Messwerte wurden im sogenannten Tapping Mode aufge-
nommen. In diesem Modus wird wie beim Non-Contact Mode der Federbalken zu Schwin-
gungen nahe seiner Resonanzfrequenz angeregt. Allerdings beriihrt bei diesen Schwingun-
gen die Spitze im untersten Umkehrpunkt die Oberflache. Durch die Wechselwirkung mit
der Probe kann ein topografisches Abbild von der Probenoberfliche erstellt werden.

Fiir eine detailliertere Ausfiihrung wird an dieser Stelle auf die Biicher [14] und [15]
verwiesen.

2.6. Magnetismus

2.6.1. Magnetische Eigenschaften

Im Allgemeinem wird der Magnetismus in drei Arten unterschieden, dem Dia-, Para- und
Ferromagnetismus. Im Rahmen dieser Arbeit wird nur der Ferromagnetismus néher behan-
delt. Das besondere bei ferromagnetischen Materialien ist, dass diese auch ohne ein dufleres
magnetisches Feld eine Magnetisierung M aufweisen. Der Grund dafiir liegt in den ein-
zelnen magnetischen Dipolmomenten im Material, welche in Doménen, den WEISSschen
Bezirken, angeordnet sind und durch Domé&nenwénde voneinander getrennt sind. Durch
Anlegen eines dufleren magnetischen Feldes H verschieben sich die Winde, wodurch sich
die Grofle der Doménen dndern kann. Ist das Magnetfeld dabei grofi genug, verschwinden
die Wéande komplett. In diesem Fall sind alle magnetischen Momente parallel zueinander
ausgerichtet, was Sattigungsmagnetisierung Mg genannt wird. Wird danach das Magnet-
feld verringert, entstehen wieder Doménen, wobei diese nicht mehr die gleiche Orientie-
rung wie zuvor haben miissen. Die dann verbleibende Magnetisierung, wenn kein externes
Magnetfeld mehr angelegt ist, wird magnetische Remanenz Mg., genannt. Dadurch ist
der Prozess der Magnetisierung irreversibel und kann durch eine Magnetisierungskurve
dargestellt werden, bei der die Magnetisierung in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld
aufgetragen wird. Neben der Remanenz und der Séttigungsmagnetisierung ist das Koer-
zitivfeld Ho eine weitere fiir ein ferromagnetisches Material charakteristische Kenngrofie.
Diese beschreibt das Magnetfeld, das in einer Richtung angelegt werden muss, um das
untersuchte Material komplett zu entmagnetisieren. Dabei heben sich die magnetischen
Momente der unterschiedlichen Doménen in der Summe auf. Wird in dieser Richtung das
Magnetfeld weiter verstéirkt, zeigt sich ein Hystereseverhalten (vgl. Abb[2.6)).
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Abbildung 2.6.: Hysteretische
Magnetisierungskurve fiir ein Ma-
gnetfeld in magnetisch leichter
Achse (blau) und in magnetisch
schwerer Achse (rot). Die magne-

» 1 tisch leichte Achse besitzt im Ge-
gensatz zur schweren ein grofleres
Koerzitivfeld He und eine groflere
Remanenz Mgepn,. Angefertigt nach
[16].

M,

Rem

Dariiber hinaus besitzen ferromagnetische Materialien bevorzugte Richtungen der Magne-
tisierung, die magnetisch leichte Achsen genannt werden. Im Gegensatz werden energetisch
ungiinstige Richtungen magnetisch schwere Achsen genannt. Diese Richtungsabhéngigkeit
spiegelt sich auch in den Magnetisierungskurven wieder und wird magnetische Anisotro-
pie genannt (vgl. Abb. . Die magnetische Anisotropie hingt dabei von verschiedenen
Faktoren ab. Die in dieser Arbeit relevanten Beitriage sind die der Formanisotropie, ma-
gnetokristalline Anisotropie, uniaxiale Anisotropie und Grenzflichenanisotropie.

Die Formanisotropie beschreibt den Einfluss der Kérperform auf die Vorzugsrichtung der
Magnetisierung. Zum Beispiel sind flache Proben bevorzugt in der Ebene (in-plane) ma-
gnetisiert. Die magnetokristalline Anisotropie beschreibt die Kopplung des Spins an das
jeweilige Kristallgitter iiber die Spin-Bahn-Wechselwirkung. Dadurch liefert dieses fiir
verschiedene Kristallstrukturen einen unterschiedlichen Beitrag. Die uniaxiale Anisotro-
pie beriicksichtigt zum Beispiel die Bedingungen des Wachstums von Schichten bei der
Herstellung der Probe. Durch die unterschiedlichen Gitterkonstanten von Substrat und
Schicht kéonnen Verspannungen entstehen, die sich iiber die Spin-Bahn-Wechselwirkung
wiederum auf die magnetischen Eigenschaften auswirken. Durch den Symmetriebruch an
der Oberflache der Probe kommt es ebenfalls iiber die Spin-Bahn-Wechselwirkung zu einer
Beeinflussung der Magnetisierung. Diese wird Grenzflichenanisotropie genannt.

Um die magnetisch leichten und schweren Richtungen einer Probe zu bestimmen, wird
die Probe gedreht und die fiir unterschiedliche Winkel aufgenommenen Magnetisierungs-
kurven untersucht.

2.6.2. MOKE - Magnetooptischer Kerr-Effekt

Der magnetooptische KERR-Effekt beschreibt die Anderung der physikalischen Eigen-
schaften des Lichts, wenn dieses von einer magnetischen Probe reflektiert wird. Dabei
andert sich die Polarisationsrichtung und die Elliptizitdt des Lichts (vgl. Abb. .

Die relevanten Grofen, die diese Anderung beschreiben, ist der KERR-Winkel 6, welcher
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2.6 Magnetismus

Probe Magnet

Abbildung 2.7.: Schematische Darstellung des MOKESs. Linear polarisiertes Licht fallt
auf eine ferromagnetische Probe und wird reflektiert. Das reflektierte Licht ist danach el-
liptisch polarisiert mit einer Drehung, dem KERR-Winkel 65, um die urspriingliche Polari-
sationsachse. ek ist der Elliptizitatswinkel, der bei kleinen Winkeln der KERR-Elliptizitét
ex entspricht. Angefertigt nach [17].

die Drehung der Polarisationachse, und die KERR-Elliptizitdt ey, welche den Grad der
Elliptizitat beschreibt. Beide Groflen konnen durch den komplexen KERR-Winkel

¢ox = Ok —iek (2.18)

ausgedriickt werden, der unter anderem abhéngig ist von Termen erster und zweiter Ord-
nung in der Magnetisierung [18]. Dadurch lisst sich das MOKE-Signal in drei Beitrige zer-
legen, den linearen MOKE (LinMOKE), den quadratischen MOKE (QMOKE) und einen
experimentellen Offset unabhingig von der Magnetisierung, der aufgrund der experimen-
tellen Gegebenheiten mitgemessen wird. Hinzu kommt, dass der LinMOKE, hinsichtlich
der Orientierung der Magnetisierung relativ zur Probenoberfliche und Einfallsebene des
Lichts, nochmal in drei weitere MOKE-Arten unterteilt werden kann, den polaren MOKE
(PMOKE), den longitudinalen MOKE (LMOKE) und den transversalen MOKE (TMO-

KE) (vgl. AbbR2.g).

(a) (b)
D 7

Abbildung 2.8.: Unterteilung des LinMOKE in (a) PMOKE, (b) LMOKE und (¢) TMO-
KE. Angefertigt nach [19].

Beim PMOKE liegt die Magnetisierung out-of-plane und in der Einfallsebene des Lichts,
beim LMOKE liegt sie in-plane und parallel zur Einfallsebene und beim TMOKE liegt
sie ebenfalls in-plane, jedoch senkrecht zur Einfallebene des Lichts. Durch die Variation

11
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des Aufbaus, bezogen auf die Richtung des externen Magnetfeldes relativ zur Probeno-
berfliche und Einfallsebene des Lichts, lassen sich die einzelnen MOKE-Arten messen

[20].

Die Wechselwirkung des Lichts mit Materie kann durch den Dielektrizitétstensor € be-
schrieben werden. Bei der Anwesenheit von magnetischen Momenten sind die einzelnen
Matrixelemente des Tensors wiederum abhéngig von der Magnetisierung, wodurch sich &
nach [21] in einer Taylor-Reihe entwickelt als

aEi]’
OMy,

8252']'

. 1
(M) =¥ My+= ——
M) =eg i 2 OMOM,

M. M,+Terme hoherer Ordnung (2.19)
|a7|=0

darstellen ldsst. Die magnetiserungsabhéngigen Terme skalieren dabei entweder linear oder
quadratisch mit den einzelnen Komponenten von M , was somit auch fiir die Beziehung
zwischen ¢y und M gilt. Durch die weitere Abhéngigkeit des KERR-Effekts vom azi-
muthalen Probenwinkel «v gilt bei einer kubischen Kristallstruktur nach [22]

A K? A
G )$A GMM cos 4o

¢s/p =Ofset £ A/, M, M, (QGA + == _ = e

2 ca (2.20)

AG
F Asp— sinda (My = M) + ByyGaMo M. + By KMy — Ay K M.

Agjp und By, sind die optischen Konstanten, G 4, AG, K die magnetooptischen Konstan-
ten des Materials [21], ¢, die Diagonalemente von ¢;; nullter Ordnung und M,, M, M, die
einzelnen Komponenten der Magnetisierung. Die Indizes s und p stehen fiir die Polarisa-
tion des einfallenden Lichts. Jeweils die optischen und ebenso auch die magnetooptischen
Konstanten sind abhéngig von der Wellenlénge des einfallenden Lichts.

Um aus Gleichung die einzelnen Beitrége zu separieren, muss ausgenutzt werden,
dass QMOKE einen achsensymmetrischen Beitrag zu der Magnetisierungskurve liefert,
wahrend der LinMOKE einen punktsymmetrischen Anteil gibt. Diese Symmetrien sind
giiltig fiir komplett antisymmetrische Ummagnetisierungsprozesse ohne Exchange Bias
Effekte oder dhnliche unidirektionale magnetische Anisotropien. Durch das Ausnutzen
der unterschiedlichen Symmetrie konnen beide Anteile aus dem MOKE-Signal nach

. dec —H
¢£,/pMOKE/QMOKE ¢K( ) F 2¢K( ) (2.21)

separiert werden. inc bzw. dec steht dabei fiir den auf- bzw. absteigenden Teil der Ma-
gnetisierungskurve. Es ergibt sich fiir den LinMOKE der Zusammenhang

VIMOKE — £ B KM, — Ay, KM, (2.22)
und fiir den QMOKE
AG  K? AG
QSSQ/I\Z;[OKE —Offset iAs/p (2GA + - 5_) :FAS/p 5 M, M, cos 4a

(2.23)

Y

AG
F As/pT sin 4o (M2 — Mg) + By /pGaMM..
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2.6 Magnetismus

Wie in Gleichung [2.23] zu sehen ist, enthélt der QMOKE-Anteil immer noch den experi-
mentellen Offset. Um den reinen QMOKE-Anteil zu erhalten, muss dieser noch von dem
Offset separiert werden, wozu die eight-directional-method [22] genutzt werden kann.

Bei dieser Methode wird in acht unterschiedlichen Richtungen zu jeweils unterschiedlichen
Drehwinkeln der Probe ein Magnetfeld angelegt und der KERR-Effekt gemessen. Das
Magnetfeld ist dabei so grof}, dass die Magnetisierung bei allen Messungen in Sattigung
ist. Je nach Richtung des Magnetfeldes geben dabei die einzelnen Terme in Gleichung[2.20
einen unterschiedlichen Beitrag zu dem KERR-Signal (s. Anhang . Dadurch konnen
diese voneinander getrennt werden, woraus sich die Zusammenhénge [3]

¢5/p(H0> + + ¢S/p<H315)

Offset = - (2.242)
+ As/p% sin(4a)
_ —sp(Ho) + do/p(Hoo) :Lﬁbs/p(Hlso) + 0s/p(Haro) (2.24b)
AG K* AG
+ Ay (GA T 2_5,1) + As/pT cos(4a)
_ Psyp(Has) = ¢s/p(Hzs) Zﬁbs/p(H?%) — Psjp(Hz15) (2.24c¢)
+ B, K

_ Gs/p(Has) — Gsyp(Hizs) — dspp(Hazs) + Gs/p(Hzis) N Gs/p(Ho) — bs/p(Hiso)
4+/2 4

(2.244)

unter der Annahme einer in-plane Magnetisierung (M, = 0) ergeben. Indem die gemesse-
nen KERR-Signale in Abhéngigkeit vom Probenwinkel o aufgetragen werden, kénnen die

Konstanten Ay, AG, Ay/p(Ga— %) und B,/, K durch Anfitten einer geeigneten Funktion
bestimmt werden. Die Funktionen, die dafiir genutzt wurden, sind
fi(a) = asin(4(a — ap)) (2.25a)
fola) = ¢ — acos(4(a — ay)) (2.25b)
fas(a) =10 (2.25¢)
A, pAG

mit den Parametern a = =%—, ¢ —a = A,/,(G4 — %) und b = B/, K. Der Parameter

ag beschreibt dabei die Fehlausrichtung der Probe zum Probenhalter.
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3. Materialsystem

In der Arbeit wurden zur Probenherstellung drei unterschiedliche Materialien verwendet,
welche in diesem Kapitel vorgestellt werden. Dabei dient das Magnesiumoxid als Substrat,
auf das Eisen epitaktisch aufgedampft wurde. AnschlieBend wurde auf die Eisenschicht
zusétzlich eine Silizium-Schutzschicht aufgebracht.

3.1. Magnesiumoxid

Magnesiumoxid (MgO) ist ein Isolator mit einer Bandliicke von 7.8 eV und diamagnetisch.
Die Schmelztemperatur liegt etwa bei 2800 °C. Es kristallisiert in der Natriumchloridstruk-
tur mit der Gitterkonstante ay0 = 4.2117 A, wobei die Magnesiumionen (Mg®") und die
Sauerstoffionen (O*") jeweils ein fcc-Gitter (kubisch flichenzentriert) bilden, welche um
eine halbe Gitterkonstante gegeneinander verschoben sind. Die Oberflicheneinheitszelle
besitzt eine Gitterkonstante von ag = 2.9781 A und weist eine 45° Drehung zur Volumen-
einheitszelle auf.

[001] MgO NaCl Struktur
k' Mg2+
© 0" . .
p > Ayeo=4.2117 A Abbildung 3.1.: Schematische Dar-
I s a,=29781A stellung der NaCl-Struktur von MgO.

In griin ist die Oberflacheneinheitszelle
der (001)-Richtung eingezeichnet. Ent-
nommen aus [23].

3.2. Eisen

Eisen (Fe) ist ein Ubergangsmetall und oxidiert an Luft vollstindig. Abhingig von der
Temperatur sind drei Modifikationen mdoglich, welche sich in Kristallstruktur und Git-
terabstand unterscheiden; a-, 7- und é-Eisen. Bis zu einer Temperatur von 900 °C liegt
Eisen als a-Eisen vor. Es kristallisiert in einem bee-Gitter (kubisch raumzentriert) mit
der Gitterkonstante ap, = 2.8665 A und ist ferromagnetisch mit einer CURIE-Temperatur
von 770°C. Die Magnetisierungsrichtung liegt dabei bei diinnen Schichten in-plane mit
den magnetisch leichten Achsen in den Fe[100]- und Fe[010]-Richtungen beziehungsweise
die magnetisch schweren in den Fe[110]- und Fe[110]-Richtungen. Die Gitterfehlanpassung
zum verwendeten Substrat MgO(001) betréigt ungefihr 4 %.
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[001] Fe bee Struktur

© Fe
a;. = 2.8665 A

Abbildung 3.2.: Schematische Dar-
stellung der bee-Struktur von a-Eisen.
Entnommen aus [23].

Uber 900°C bildet Eisen - und iiber 1400 °C ¢-Eisen, wobei diese jeweils in fcc und bece
kristallisieren, jedoch in dieser Arbeit nicht verwendet wurden.

3.3. Silizium

Silizium (Si) ist ein Halbleiter mit einer Bandliicke bei Raumtemperatur von 1.1eV. Es
ist wie Magnesiumoxid diamagnetisch. Silizium kristallisiert in der Diamantstruktur mit
einer Gitterkonstante von 5.4307 A und wiichst auf Eisen amorph auf, sodass Beugungs-
experimente nicht beeinflusst werden. Die Silizium-Schutzschicht wurde in dieser Arbeit
verwendet, um die Eisenoberfliche vor Oxidation zu schiitzen. Da Silizium an Luft zu SiO,
reagiert, muss die aufgedampfte Schicht mindestens 2 nm dick sein, um das Durchoxidieren
bis zur Eisenschicht zu verhindern [24].
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4. Experimentelle Grundlagen

Messmethoden wie XPS und LEED, sowie auch Probenpréaparationen werden grundsétz-
lich im Ultrahochvakuum (UHV, 1077 mbar bis 107! mbar) durchgefiihrt. So ist sicherge-
stellt, dass sich einerseits eine minimale Anzahl von unerwiinschten Adsorbaten auf der
Probe befindet und andererseits aufgrund der geringen Zahl von Restgasteilchen die mitt-
lere freie Weglénge von zum Beispiel Photoelektronen grofler ist. Dadurch ist ebenso die
Wahrscheinlichkeit geringer, dass diese mit den Restgasteilchen wechselwirken.

Die verwendete UHV-Anlage besteht aus fiinf einzelnen Kammern, die durch Plattenventi-
le voneinander getrennt sind (vgl. Abb. . Durch eine Kombination von Drehschieber-
pumpen, Turbomolekularpumpen und Ionengetterpumpen mit Titansublimator werden
die UHV-Bedingungen in den einzelnen Kammern gewéhrleistet. Die Funktionsweise der
Pumpen kann in [I4] nachgelesen werden.

Abbildung 4.1.: Sche-
matische Darstellung der
UHV-Anlage. Diese besteht
aus einer Schleuse (I), ei-
nem Kreuz (II), einer Préa-
parationskammer (III), ei-
ner XPS-Kammer (IV) und
einer STM-Kammer (V).
Angefertigt nach [6].

Schleuse g Praparations-
I kammer
I 11

4.1. XPS-Messanlage

Die XPS-Messanlage der Firma SPECS befindet sich in der XPS-Kammer (IV). Diese
besteht aus einer Rontgenquelle des Typs SPECS XR 50 und einem Halbkugelanalysa-
tor vom Typ PHOIBOS 150. Um nicht-monochromatische Strahlung zu erzeugen, verfiigt

die Rontgenquelle iiber eine Aluminium- (Faik, oy = 1486.6€V ) und eine Magnesiu-
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manode (Engx,,,,, = 1253.6eV ), wobei aufgrund von Magnesiumoxid als Substrat die
Aluminiumanode verwendet wurde fiir die Messungen in dieser Arbeit.

Die emittierten Photoelektronen werden zunéchst durch ein Linsensystem auf den Eingang
des Halbkugelanalysators fokussiert. Dieser besteht aus zwei konzentrischen Halbkugeln,
zwischen denen eine elektrische Potentialdifferenz anliegt. Je nach angelegter Spannung
konnen nur Elektronen detektiert werden, die eine bestimmte kinetische Energie haben.
Durch Variation der Spannung lésst sich so ein Spektrum aufnehmen. Die Detektion erfolgt
iber Channeltrons der Firma Sjuts, welche sich am Ende des Analysators (vgl. Abb.
befinden.

Halbkugelanalysator Abbildung 4.2.: Die emit-
tierten Elektronen werden
durch ein Linsensystem in

einen  Halbkugelanlysator
‘ D Channeltron geleitet, der die Elektronen
Li

energieabhingig selektiert.
Die selektierten Elektronen
konnen durch Channel-
trons detektiert werden.
I Probe Angefertigt nach [25].

msensystem

N

Rontgenquelle

4.2. LEED-Messanlage

Fluoreszenzschirm

Abbildung 4.3.: Elek-
tronen werden durch ei-

Filament \_YA ne Hochspannung auf eine

_ Probe beschleunigt und an
Beschleunigungs- }_IJ = der Probe gestreut. Das re-
sultierende Beugungsmus-

ter wird auf einem Fluores-
zenzschirm abgebildet. Ent-

75 kV;’ 4 nommen aus [13].

spannung

Die LEED-Messanlage der Firma SPECS ist vom Typ ErLEED 150 und befindet sich
wie die XPS-Messanlage ebenfalls in der XPS-Kammer (IV). Der Aufbau ist in Abbildung
dargestellt. Mit der Kontrolleinheit vom Typ ErLEED 1000A konnen Elektronen mit
der Energie von 0 — 1000 eV beschleunigt werden. Die Elektronen werden dabei durch eine
Elektronenkanone erzeugt, die mit einem Strom von 2.25 A betrieben wird. Durch eine 3-
Gitter-LEED-Optik werden die gebeugten Elektronen auf einem Leuchtschirm abgebildet.
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4.3 XRR- und XRD-Messaufbau

Am Gitter kann dabei eine Hochspannung von 0 — 7000V angelegt werden, wobei die
Messungen in dieser Arbeit bei 6000V durchgefithrt wurden. Das auf dem Leuchtschirm
enstehende Beugungsmuster wird mit einer CCD-Kamera aufgenommen.

4.3. XRR- und XRD-Messaufbau

Die XRR- und XRD-Messungen wurden in Bielefeld in der Arbeitsgruppe Thin Films &
Physics of Nanostructures am Rontgendiffraktometer vom Typ X’Pert PRO MPD der
Firma Philips durchgefiihrt. Dabei wird in der 6-20-Geometrie (vgl. Abb. gemessen.
Als Strahlung wird die K,;-Strahlung einer Kupferanode verwendet, welche eine Wellen-
léinge von A = 1.540 56 A besitzt.

\Ré’)ntgenquelle &ektor Abbildung 4.4.: Sche-

matische Abbildung der
6-260-Messung. Rontgenlicht
trifft unter einem Win-

4 20 kel 6 auf die Probe und
wird unter dem Winkel 20
detektiert.

Probe

4.4. MOKE-Messanlagen

Da die Anisotropie-Messungen in Osnabriick und die QMOKE-Messungen in Bielefeld
durchgefiihrt wurden, werden beide Aufbauten kurz erliutert (vgl. Abb. [4.5).

4.4.1. Messanlage in Osnabriick

Als Lichtquelle wird ein HeNe-Laser verwendet, der eine Wellanldnge von 632.8 nm und
eine Ausgangsleistung von 5 mW besitzt. Der Strahl des Laser hat einen Durchmesser von
Imm . Durch eine Kombination von einem \/2-Pléttchen und Polarisator ldsst sich die
Intensitét des Strahls und dessen Polarisation in s- und p-polarisiert verdndern, bevor es
in einem Winkel von 45° auf die Probe trifft und reflektiert wird. Die Probe befindet sich
auf einem Probenhalter zwischen zwei Polschuhen eines Elektromagneten, dessen Magnet-
feld durch eine Hallsonde gemessen wird. Mittels eines Motors lédsst sich der Probenhalter
in der xy-Ebene drehen. Aus dem reflektierten Strahl kann der Kerr-Winkel von einem
Detektor gemessen werden. Dieser besteht aus einem photoelastischen Modulator (PEM),
einem Analysator und einer Photodiode mit Rotlichtfilter. Durch den PEM und den Ana-
lysator wird die Polarisation modelliert und in eine Intensitédtsmodulation umgewandelt,
der Rotlichtfilter minimiert den Einfluss von Umgebungslicht in der Messung.
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4.4.2. Messanlage in Bielefeld

Im Gegensatz zu der Messanlage in Osnabriick konnen in dieser Messanlage vier unter-
schiedliche Laserdioden der Firma Thorlabs verwendet werden, deren Wellenldnge bei
406 nm, 488 nm, 635 nm, 670 nm und Ausgangsleistung bei 3 —20 mW liegt. Diese kénnen
durch einen optischen Schalter ebenfalls von der Firma Thorlabs einzeln ausgewahlt wer-
den. Fiir einen parallelen Strahlengang und fiir die richtige Polarisation des Lichts sorgen
ein Kollimator und zwei zueinander verdrehte Polarisatoren. Letztere regeln auflerdem
die Intensitdt. Durch einen dahinter liegenden Strahlteiler ist es moglich Messungen fiir
zwel unterschiedliche Einfallswinkeln (0° und 45°) des Lichts zur Probe durchzufiihren.
Dadurch ist eine Trennung des QMOKE und PMOKE vom LMOKE moglich. Das Licht,
das unter einem Winkel von 0° einféllt, wird dabei vom Detektor 2 erfasst, das Licht mit
dem Einfallswinkel von 45° vom Detektor 1. Die Probe kann ebenfalls wie in Osnabriick
in einer Ebene gedreht werden. Das benotigte Magnetfeld wird durch drei Spulenpaa-
re mit Eisenkernen erzeugt. Diese sind so ausgerichtet, dass das Magnetfeld in alle drei
Raumrichtungen angelegt werden kann.

: IDetektor 2
. X . ollimator
Polarlsat({ . ® Polarisatoren )
\\\ . ® N . Strahlteiler Spiegel
Probe . - ® v ™ N N
H ——Hall-Sonde ) @ | Detektor 1\ II
Motor . . Laserdioden
- \ K
Magnet : . .

. Dreiachsiger

Z‘_IX Detektor . Magnet y<—IX
: mmmm \Otor 7

y .

Abbildung 4.5.: Links: MOKE-Anlage in Osnabriick. Das Licht eines Lasers wird durch
einem \/2-Pléattchen und einem Polarisator entsprechend polarisiert und trifft nach Re-
flexion an einer Probe auf einen Detektor, welcher aus einem photoelastischen Modulator,
einem Analysator und einer Photodiode mit Rotlichtfilter besteht. Rechts: MOKE-Anlage
in Bielefeld. Das Licht einer von vier Laserdioden wird nach der Polarisation durch einen
Strahlteiler in zwei Teile geteilt, welche mit unterschiedlichen Winkeln auf die Probe tref-
fen. Die von der Probe reflektierten Strahlen werden durch Detektor 1 und 2 vermessen.
Angefertigt nach [3].

20



4.5 Probenpréaparation

4.5. Probenpraparation

4.5.1. Substratpraparation

Die (1 x 1) cm grofien MgO(001) Substrate werden einseitig poliert von der Firma Cry-
sTec hergestellt und unter Argonatmosphére geliefert. Die Argonatmosphére dient dazu,
Verunreinigungen zu vermeiden. Befestigt auf einem Probenhalter werden die Substrate
zunéchst in situ bei einer Temperatur von 400 °C und unter einem Sauerstoffdruck von
1-10~* mbar gereinigt. Das Ergebnis wird anschlieBend durch XPS- und LEED-Messungen
kontrolliert.

4.5.2. Aufdampfen von Eisen und Silizium

Das Aufdampfen wird bei beiden Materialien mittels Molekularstrahlepitaxie (MBE) im
UHYV durchgefiihrt. Infolge von Glithemission werden aus einem Filament einer Effusions-
zelle Elektronen herausgelost, die durch das Anlegen einer Hochspannung auf ein Fe-/Si-
Projektil beschleunigt werden, woraus ein Emissionsstrom resultiert. Die Hochspannung
lag bei dem Fe-Projektil bei 1300V und bei dem Si-Projektil bei 2000 V. Der Emissi-
onsstrom erhitzt das Projektil so weit, bis Eisen-/Silizium-Atome sublimieren. Mit einem
schwingenden Quarz an der Offnung des Verdampfers lisst sich aus der Frequenzéinderung
aufgrund der Massenzunahme die ungefihre Aufdampfmenge abschétzen. Um die Auf-
dampfmenge konstant zu halten, ist ein konstanter Emissionsstrom erforderlich, der beim
Fe-Projektil bei (33 + 2) mA und beim Si-Projektil bei (70 4 2) mA lag. Da der Quarz je-
doch beim Fe-Verdampfer defekt war, wurde bei diesem im Gegensatz zum Si-Verdampfer
nach der Zeit aufgedampft. Die Aufdampfzeit betrug dabei 14 min. Auf den Substraten
wurde jeweils das Eisen zu unterschiedlichen Temperaturen aufgedampft. Dabei wurde die
Substrattemperatur von Raumtemperatur iiber 150 °C zu 550 °C in 100 °C-Schritten vari-
iert. Vor und nach jedem Aufdampfprozess von Fe wurden XPS-; LEED-, und RHEED-
Messungen gemacht. Das Silizium wurde immer bei Raumtemperatur aufgedampft mit
anschliefender Kontrolle durch eine weitere XPS-Messung.
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5. Ergebnisse und Diskussion

Es werden nun die Ergebnisse der XPS-; LEED-, XRR-, AFM-, XRD- und MOKE-
Messungen prisentiert und anschliefend in Kapitel diskutiert. Zur Vereinfachung wird
fiir die Raumtemperatur-Probe die Notation 'RT-Probe’ und fiir die Kalibrierungsprobe
die Notation 250 °C-Probe ohne Si’ verwendet. Auflerdem werden die Proben, die mit ei-
ner Silizium-Schutzschicht versehen worden sind als "Proben mit Si’ und die Proben ohne
die Schutzschicht als "Proben ohne Si’ betitelt. Beim Erhitzen der Proben, die bei 350 °C
und hoheren Temperaturen hergestellt wurden, mussten die Proben auf Hochspannung
(HV) gelegt werden, um die benotigten Temperaturen zu erreichen. Es wurde untersucht,
ob dies einen Einfluss auf die Probenherstellung hat, weshalb auch noch eine Referenz-
probe bei 350°C ohne die Verwendung von Hochspannung hergestellt wurde. Fiir die
spiter folgende AFM-Messung wurde auf die 350 °C-Probe ohne HV keine Siliziumschicht
aufgedampft.

5.1. Ergebnisse der XPS-Messungen

Wie schon in Kapitel be- ][~Raumtemperatur
schrieben koénnen Aufladungsef- —150°C

fekte die XPS-Messungen an Iso- —250°C

latoren beeinflussen. Die Effekte 11—350°C ohne HV
kommen dadurch zustande, dass —350°C mit HV
durch das Herauslosen von Pho- 450°C mit HV
toelektronen die entstandenen Lo6- 11—550°C mit HV

cher nicht aufgefiillt werden. Un-
ter der Annahme einer gleich-
méfigen Verschiebung der Bin-
dungsenergien aller Orbitale wur-
den deswegen die aufgenommenen
XP-Spektren auf den Literatur-
wert des Ols-Peaks mit Fois s =
530eV kalibriert [26]. Die Ver-

schiebung betrug fiir Spektren,
die starke Aufladungseffekte zeig- Abbildung 5.1.: Auschnitt aus einer XPS-Messung,

ten, AEp ~10eV und fiir Spek- welches das aufgespaltene Fe 2p-Signal der jeweiligen
tren, die geringere Aufladungsef- Probe zeigt mit den dazugehérigen Literaturwerten
fekte zeigten, AEg ~1eV . des Fe 2p;/o- und des Fe 2p3/o-Maximums.

Intensitdt [willk. Einh.]

720 715 710 705
Bindungsenergie [eV]

Um sicherzustellen, ob reines Eisen aufgedampft worden ist, wird das Fe 2p-Signal be-
trachtet, welches in Abbildung dargestellt ist. In diesem liegt das Maximum des Fe
2p aufgrund der Spin-Bahn-Aufspaltung als Fe 2p;/, und als Fe 2p3/; vor. Die Uberein-
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stimmung der Positionen der Maxima mit den Literaturwerten fiir Eisen bei der RT- bis
550 °C-Probe zeigt, dass es sich hauptsichlich um metallisches Eisen handelt, wobei bei
der RT- und der 150 °C-Probe eine zusétzliche Schulter bei 709.5 eV zu vermuten ist. Diese
Schulter deutet auf ein zweiwertiges Eisenoxid an der Oberfliche hin [27].

(a) (b)

—150°C

1 1—250°C

—350°C ohne HV

1 —350°C mit HV

450°C mit HV
—550°C mit HV

Mg 2s —RT

Intensitit [willk. Einh.]
Intensitdt [willk. Einh.]

1320 1300 1280 55 50 45

Bindungsenergie [eV] Bindungsenergie [eV]
Abbildung 5.2.: Vergleich der Ausschnitte aus den XPS-Messungen fiir die verschie-
denen Proben. Gezeigt ist das (a) Mg 1s-Signal und das als Referenz genutzte (b) Fe

3p-Maximum probenabhéngig mit ihren Literaturwerten. Zusétzlich ist der Literaturwert
des Mg 2s-Signals eingezeichnet.

Des Weiteren zeigen die gemessenen XP-Spektren ab einer Aufdampftemperatur von
350°C ein zusétzliches Intensitdtsmaximum im Spektrum bei 1303 eV (vgl. Abb. (a)).
Dieses ist aufgrund der Bindungsenergie dem Mg 1s-Orbital zuzuordnen. Eine mégliche
Folgerung daraus ist, dass Magnesium selbst aus tieferen Schichten fiir Temperaturen
oberhalb von 250°C an die Oberfliche diffundiert. Eine weitere mogliche Erklarung wé-
re, dass die Eisenschicht bei diesen Temperaturen nicht mehr geschlossen vorliegt. Um
Aussagen iiber den oberflichennahen Anteil des Magnesiums machen zu kénnen, muss
das Spektrum quantitativ ausgewertet werden. Dazu wird das Fe 3p-Signal als Referenz
genutzt (vgl. Abb. (b)). Auffallend bei diesem ist das weitere Maximum neben dem
Fe 3p-Signal. Dieses weist eine niedrigere Intensitit und Bindungsenergie auf und ist mit
der Verwendung von nicht-monochromatischem Licht zu begriinden.

Die quantitative Auswertung erfolgt durch die Software Casa XPS von der Firma Casa
Software Ltd. Unter Beriicksichtigung der relativen Sensitivitéatsfaktoren RSF von Eisen
und Magnesium wird die Flidche unter dem jeweiligen Signal mittels verschiedener Fit-
kurven bestimmt und anschlieBend miteinander verglichen (vgl. Kapitel . Der daraus
resultierende prozentuale Anteil des Magnesiums ist in Abbildung gegeniiber der Auf-
dampftemperatur aufgetragen. Dabei ist ein kontinuierlicher Anstieg von (4.3 £ 0.2) % bei
350°C bis (11.4 £+ 0.6) % bei 550 °C zu erkennen, woraus geschlossen werden kann, dass
sich fiir steigende Temperaturen mehr Magnesium auf oder nahe der Oberfliche befindet.
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Nach dem Aufdampfen von Eisen und der dazugehorigen XPS-Messung wurde die Pro-
be mit einer Silizium-Schutzschicht versehen. Da Silizium auf Eisen amorph aufwéchst
kénnen keine Rontgenmaxima in den XRD Messungen auftauchen, die vom Si stammen
wiirden. Durch die zusétzliche Siliziumschicht ist gewihrleistet, dass die Eisenschicht nicht
oxidiert und die spateren MOKE-Messungen nicht verfilscht werden. Dafiir muss sicher ge-
stellt sein, dass die Schichtdicke des Siliziums dick genug ist, was durch eine abschlielende
XPS-Messung kontrolliert wurde. Abbildung[5.4] zeigt exemplarisch das XP-Spektrum der
RT-Probe nach dem Aufdampfen von Silizium. In dem Spektrum sind die sehr schwachen
Fe 2p- und O 1s-Signale zu sehen, wohingegen Si 2p und Si 2s eine sehr hohe Intensitét
aufweisen.

Si2p-

Intensitdt [willk. Einh.]

1200 1000 800 600 _ 400 200
Bindungsenergie [eV]

Abbildung 5.4.: XPS-Messung der RT-Probe nach dem Aufdampfen von Si. Die Maxima
des Si 2s und des Si 2p sind deutlich zu erkennen.
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5.2. Ergebnisse der LEED-Messungen

Substrat Raumtemperatur 150°C

250°C 350°C mit HV 350°C ohne HV

Abbildung 5.5.: LEED-Bilder des Substrates und der Proben RT bis 350 °C aufgenom-
men bei einer Energie von 170eV.

Die LEED-Beugungsbilder wurden nach jedem Reinigungsschritt des Substrats und nach
dem Aufdampfen von Eisen aufgenommen. Zum Vergleich der einzelnen Proben unterein-
ander sind diese in Abbildung [5.5] bei der Energie von 170eV dargestellt.

Das exemplarische LEED-Bild des Substrates zeigt nach der Reinigung die (1 x1)-Struktur
des Magnesiumoxids (rot), wodurch gefolgert werden kann, dass die Oberfléiche kristallin
und gut geordnet ist. Die Struktur ist bedingt durch die quadratische Oberflacheneinheits-
zelle. Dieses LEED-Beugungsbild wurde auch nach allen anderen Substrat -Préparationen
beobachtet. Wie bei dem Magnesiumoxid ist auch nach dem Aufdampfen von Eisen eine
(1 x 1)-Struktur mit allerdings breiteren Reflexen bei allen Proben zu beobachten (blau).
Es kann somit ein epitaktisches Wachstum von Eisen auf Magnesiumoxid angenommen
werden. Das Verbreitern der Reflexe hingegen deutet auf eine Unordnung an der Ober-
fliche hin [27]. Hinzu kommt, dass im Gegensatz zu der RT- und der 150 °C-Probe, ab
der 250 °C-Probe zusitzlich noch eine ¢(2 x 2)-Uberstruktur des Eisens zu erkennen ist
(gelb), welche schon in [28] beobachtet werden konnte. Auch da lag die Temperatur bei
etwa 250 °C.

Aufgrund von Aufladungseffekten konnten fiir die 450 °C- und 550 °C keine LEED-Bilder
bei 170 eV aufgenommen werden, wodurch keine Aussage dariiber getroffen werden kann,
ob diese auch die Uberstrukur gezeigt hétten.
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5.3. Ergebnisse der XRR-Messungen

- Messdaten
—TFit

Intensitét [willk. Einh.]
Intensitét [willk. Einh.]

005 0.1 0.15 02 0.1 02 03 04
Streuvektor [A™] Streuvektor [A™]

Abbildung 5.6.: XRR-Messungen und Fit der (a) RT-, (b) 150°C-, (c) 250°C-,
(d) 350°C-, (e) 450 °C- und (f) 550 °C-Probe mit Si. In (g) ist die XRR-Messung mit Fit
der 250 °C-Probe ohne Si und in (h) die der 350 °C-Probe ohne Si dargestellt.

Die in Bielefeld durchgefithrten XRR-Messungen zeigen bei allen Proben Oszillationen,
welche allerdings ab der 250 °C-Probe mit steigender Aufdampftemperatur geringer wer-
den. Dies konnte auf eine stetige Zunahme der Rauheit zuriickzufiithren sein. Des Weiteren
ist bei den Proben ohne Si in den XRR-Kurven eine Schwebung zu erkennen, welche auf
eine moglicherweise oxidierte Eisenschicht zuriickzufiihren ist. Genauere Erkenntnis liefert
eine probenspezifische Simulation der gemessen Intensitit mittels des Programms i XRR.
Dabei wird fiir die Proben mit Si ein MgO/Fe/Si-System und fiir die Proben ohne Si ein
MgO /Fe/FeO-System angenommen. Ab der 350 °C-Probe musste der Ubergang von Ma-
gnesiumoxid zu Eisen weiter modifiziert werden, um die Messdaten beschreiben zu konnen.
Variiert wurden fiir die jeweilige Schicht die Dispersion, die Absorption, die Schichtdicke
und die Rauheit, wobei fiir die Dispersion und die Absorption bis auf die Eisen- und die
Zwischenschicht der Literaturwert verwendet worden ist. Fiir die 550 °C-Probe konnte die
Intensitit nur bis zu dem Streuvektor von 0.11 A~ simuliert werden, was eventuell durch
die grofle Rauheit zu begriinden ist. Die Messdaten sind einschliefllich der modellierten
Fits fiir die Proben mit Si in Abbildung [5.6] (a)-(f) und fiir die ohne Si in Abbildung [5.6
(g)-(h) dargestellt. Die aus den Fits ermittelte Schichtdicke, Rauheit und Dispersion der
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Eisenschicht ist in Abbildung abgebildet. Die Schichtdicken der {ibrigen Schichten,
sowie deren Rauheiten sind in Anhang zu finden.
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Abbildung 5.7.: (a) Schichtdicke Dg,, (b) Rauheit og, und (c) Dispersion dg, der Eisen-
schicht in Abhéngigkeit von der Substrattemperatur.

Bei der Probenpréiparation wurde bei allen Proben bis auf die Kalibrierungsprobe die glei-
che Menge Eisen aufgedampft. Fiir die RT- bis zur 350 °C-Probe mit Si betrégt die Dicke
der Eisenschicht (20.0 £ 0.2) nm bis (24.0 £ 0.2) nm. Im Gegensatz dazu liegt die Schicht-
dicke der 450 °C-Probe bei (27.0 + 0.2) nm und die der 550 °C-Probe bei (35.5 4 0.2) nm.
Der Grund fiir die Zunahme der Schichtdicke bei gleicher Aufdampfmenge konnte auf
eine Durchmischung der Eisenschicht mit Magnesium zuriickzufiithren sein. Die Rauheit
der Eisenschicht weist bis zur 150 °C-Probe einen Wert von < 0.2nm auf, welcher bis zur
350 °C-Probe auf (1.4 + 0.2) nm ansteigt. Mit einer Rauheit von (1.5 £ 0.2) nm stimmt der
Wert der 450 °C-Probe mit dem Rauheitswert der 350 °C-Probe innerhalb der Fehlergren-
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5.3 Ergebnisse der XRR-Messungen

zen iiberein. Fir die 550 °C-Probe ist ein weiterer Anstieg der Rauheit auf (3.6 £+ 0.2) nm
festzustellen. Die Bestimmung der Dispersion der Eisenschicht durch die :XRR-Software
ergab fiir die RT-, 150 °C- und 250 °C-Probe einen Wert von 2.24-107°, welcher dem Lite-
raturwert von Eisen entspricht. Ab der 350 °C-Probe fillt dieser bis zur 550 °C-Probe auf
(1.60 £ 0.10)-1075. Daraus kann gefolgert werden, dass ab 350 °C keine reine Eisenschicht
mehr vorliegt, was die Vermutung einer Durchmischung der Eisenschicht bei htheren Tem-
peraturen verstéirkt. Ein dhnliches Verhalten zum bisher erwéhnten lésst sich auch bei den
Proben ohne die Siliziumschicht vermuten.

Im Folgenden wird die Genauigkeit der ermittelten Daten untersucht und inwieweit die
Zwischenschicht eine tatsdchlich vorhandene Schicht der jeweiligen Probe darstellt. Fiir
Proben, bei denen o << D nicht mehr gilt, liefert das Programm iXRR keine sinnvol-
len Ergebnisse mehr [9], da diese durch das implementierte Dichtemodell nicht beschrie-
ben werden kénnen. Infolgedessen ist das Programm nur eingeschrankt mit Zuhilfenahme
kiinstlicher "Zwischenschichten’ nutzbar. Zur Beurteilung wird dazu fiir jede Probe ein
Dispersionsprofil erstellt, wobei der Ubergang der Schichten durch eine Fehler-Funktion
beschrieben wird. Es gilt, je rauer eine Grenzfliche ist, desto weicher ist auch der Uber-

gang.
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Abbildung 5.8.: Dispersionsprofil der (a) 250 °C- und (b) 550 °C-Probe mit Si.

In Abbildung ist das Profil der (a) 250°C- und (b) 550 °C-Probe mit Si dargestellt,
wobei (a) fiir alle Proben bis zu einer Aufdampftemperatur von 250 °C représentativ ist
und (b) fiir alle Proben ab einer Temperatur von 350 °C. Das Dispersionsprofil ohne Zwi-
schenschicht zeigt dabei Bereiche konstanter Dispersion, welche den jeweiligen Schichten
zuzuordnen ist. Das Dispersionsprofil mit der zusétzlichen Schicht zwischen Substrat und
Eisenschicht zeigt iiber dessen ganze Schichtdicke keine konstanten Werte. Dadurch kann
der Schicht kein wirklich besténdiger Wert zugewiesen werden und dient nur zur Modifi-
zierung des Dichteilibergangs von Magnesiumoxid zu Eisen.
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5.4. Ergebnisse der AFM-Messungen

Fiir die AFM-Messungen wurde die jeweils 250 °C- und 350 °C-Probe ohne Si verwendet.
Die Topografie von beiden Proben ist fiir den Scan-Bereich von (1 x 1) um und (3 X
3) pm in Abbildung dargestellt. Bei dem (1 x 1) um Scan-Bereich wurde zusétzlich
fiir die genauere Auswertung jeweils ein Hohenprofil entlang einer vorgelegten Richtung
(gekennzeichnet durch einen Pfeil) und eine Rauheitsanalyse mittels einer Hohenverteilung
erstellt (vgl. ebenfalls Abb. und Abb. [5.10). Dazu wurde das Programm WSzM von
der Firma WSxm solutions genutzt.

(a)

600nm
T
Line-Scan Line—Scan
1.5 ‘ ‘ 10 ‘ ‘ ‘
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g
=
N
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0 : : 0 : : : :
0 100 200 300 0 50 100 150 200 250
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Abbildung 5.9.: AFM-Messungen der (a) 250 °C- und (b) 350 °C-Probe bei unterschied-
lichem Scan-Bereich und jeweiligem Hohenprofil.

Die topografischen Aufnahmen der 250 °C-Probe lassen im Vergleich zur 350 °C-Probe eine
deutlich glattere Oberfliche vermuten. Bestétigt wird dies durch die Rauheitsanalyse. Die-
se zeigt eine RM S-Rauheit (Root Mean Square) der 250 °C-Probe von 0.24 nm, wéhrend
die 350 °C-Probe eine RM S-Rauheit von 1.23nm besitzt. Die ermittelte RM S-Rauheit
der 250 °C-Probe entspricht innerhalb der Fehlergrenzen der aus der XRR-Messung ermit-
telten Rauheit der Eisenoxidschicht von (0.27 4 0.20) nm. Eine Ubereinstimmung der Rau-
heiten bei der 350 °C-Probe ist nicht vorzufinden. Bei dieser betrdagt die Rauheit der Ei-
senoxidschicht aus den XRR-Messungen (0.58 £ 0.20) nm und weicht somit um (53 &+ 8) %
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5.5 Ergebnisse der XRD-Messungen

von dem Rauheitswert aus der AFM-Messung ab. Begriindet werden kann dies durch die
unterschiedliche Hohenverteilung (vgl. Abb. . Wiéhrend bei der 250 °C-Probe das Ho-
henprofil einer Normalverteilung entspricht, zeigt die 350 °C-Probe einen asymmetrisch
Verlauf mit einer Mehrzahl an auftretenden Hohen unterhalb des wahrscheinlichsten Wer-
tes. Diese Asymmetrie wird allerdings bei der XRR-Auswertung unter der Annahme einer
Normalverteilung fiir die Rauheiten nicht beriicksichtigt, wodurch der geringere Rauheits-
wert zustande kommt. Hier ist also ein Vergleich beider Rauheiten nur bedingt moglich.
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Abbildung 5.10.: Rauheitsanalyse der (a) 250°C- und (b) 350 °C-Probe mittels einer
Hohenverteilung.

Der Grund fiir die steigende RM S-Rauheit ist auf die vorhandenen "Rillen’ zuriickzufiih-
ren, welche auf der 350 °C-Probe zu sehen sind und in 45° Richtung zur Substratkante
in Fe<100> verlaufen. Eisen bildet vermutlich bei dieser Temperatur eine dendritische
Struktur. Ein Line-Scan durch diese Rillen liefert dabei eine ungefihre Tiefe von 6 nm bis
8nm. Dieser Wert entspricht nicht der wahren Terrassenhohe, da die Messung auch durch
die Breite der Rillen und der AFM-Spitze begrenzt ist. Diese kann somit nicht vollstén-
dig dem Rillenverlauf folgen und die Terrassenhdhe erscheint wesentlich kleiner als sie in
Wahrheit ist. Der Abstand einer Rille zur néchsten belduft sich durchschnittlich auf 85 nm
bis 95nm, was der Breite der Terrassen oder Inseln entspricht. Im Vergleich lieferte ein
Line-Scan der 250 °C-Probe eine Terrassentiefe von 0.4nm bis 0.8 nm. Bei dieser Probe
liegt die Terrassenbreite bei 45nm bis 55 nm.

5.5. Ergebnisse der XRD-Messungen

Die spekularen XRD-Messungen wurden durchgefithrt, um die Auswirkungen der Depo-
sitionstemperatur auf die vertikale Kristallitgroffie und den vertikalen Lagenabstand zu
untersuchen. Dazu wurde der Fe(002)-Reflex genutzt, welcher fiir die Auswertung auf den
Lagenabstand des MgO normiert worden ist.

Die gemessenen Reflexe des Eisens zeigen, dass sich das Maximum mit steigender Tem-
peratur zu kleineren Werten von L verschiebt (vgl. Abb. [5.11)). Ebenso wie die Position
verindert sich auch die Halbwertsbreite der Reflexe mit der Temperatur. Beide Werte
wurden durch das Anpassen einer LORENTZ-Funktion an den jeweiligen Reflex ermittelt,
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Abbildung 5.11.: Darstellung des untersuchten Fe(002)-Reflexes der jeweiligen Probe
aufgetragen gegen L in reziproken Gittereinheiten (reciprocal lattice units = r.l.u.).

wozu das in der AG WOLLSCHLAGER entwickelte Programm ReflezFit genutzt worden
ist. Des Weiteren werden nach Gleichung und Gleichung aus der Halbwertsbreite
und der Position die vertikale Kristallitgrofie und der vertikale Lagenabstand der entspre-
chenden Eisenschicht berechnet. Aus dem Verhéltnis der vertikalen Kristallitgrofie und
der Schichtdicke, welche in Kapitel [5.3] ermittelt wurde, kann der kristalline Anteil des
Eisens abgeleitet werden. Dieser und der vertikale Lagenabstand cp, sind in Abbildung
iiber die Temperatur aufgetragen.
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Abbildung 5.12.: Der aus der XRD-Messung des Fe-Signals berechnete (a) kristalline
Anteil und (b) vertikale Lagenabstand.

Obwohl die Werte aus Abbildung [5.12| (a) mit einem relativ grofen Fehler behaftet sind,

ist ein Trend bei den Proben mit Si-Schutzschicht zu erkennen. Das Verhaltnis gi—ig be-
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tragt bei der RT-Probe (0.60 £ 0.05), steigt bis 250°C auf den Wert (0.70 £ 0.06) und
fallt danach kontinuierlich auf (0.63 4 0.05) bei einer Aufdampftemperatur von 550 °C.
Dadurch kann angenommen werden, dass die 250 °C-Probe, von allen untersuchten Pro-
ben mit Si-Schutzschicht, den gréfiten Anteil an kristallinem Eisen in vertikaler Richtung
besitzt. Bei den Proben ohne Si betréagt das Verhéltnis bei der 250 °C-Probe (0.74 £ 0.05)
und bei der 350°C-Probe (0.76 &+ 0.05). Fiir beide Proben liegt dieses somit nur leicht
hoher als bei den Proben mit Si, was eventuell auf die Si-Schutzschicht zuriickzufiihren
ist. Hier sind weitere Untersuchungen erforderlich, um einen eindeutigen Zusammenhang
festzustellen. Der vertikale Lagenabstand der hergestellten Proben zeigt, mit Ausnahme
der 250 °C-Probe mit Si, einen kontinuierlichen Anstieg von (1.420 £ 0.005) A bei Raum-
temperatur bis (1.429 £ 0.005) A bei 550°C. Folglich néhert sich dieser immer mehr dem
Literaturwert von cpe it = 1.433 A an. Die Abweichung der Werte vom Literaturwert ist
durch die Gitterfehlanpassung bedingt und belduft sich maximal auf 1%. Somit findet
eine stirkere vertikale Relaxation der Schicht mit steigender Aufdampftemperatur statt.

5.6. Ergebnisse der MOKE-Messungen

5.6.1. Ergebnisse der Anisotropiemessungen

Fir alle untersuchten Proben mit und oh-

ne Siliziumschicht konnte mittels MOKE- ﬁ -90°

Messungen Magnetisierungskurven aufge- — 50 —135°

nommen werden. Dadurch ist gezeigt, dass éﬁ

die hergestellten Proben magnetisch sind. £ 0

In Abbildung ist exemplarisch die = 5

Magnetisierungskurve der RT-Probe in &\

Fe[110]- und Fe[010]-Richtung dargestellt, e

welche bei einem Probenwinkel von 90° -100 0 100
Mo H [mT]

(schwarz) beziehungsweise 135° (griin) auf-
genommen wurde. Anhand des kastenfor-
migen Verlaufs der Magnetisierungskurve
in Fe[010]-Richtung ldsst sich schliefien,
dass es sich bei dieser um eine magnetisch
leichte Achse handelt. Mit 84.6 mdeg entspricht die magnetische Remanenz in etwa der
Sattigungsmagnetisierung von 87.2 mdeg. Mit einer deutlich kleineren magnetischen Re-
manenz von 58.1mdeg stellt die Magnetisierungskurve in Fe[110]-Richtung eine magne-
tisch schwere Achse dar. Auffallend bei beiden Kurven ist das kleine Koerzitivfeld, welches
unter 1 mT liegt. Die Richtungsabhéngigkeit deutet auf eine magnetische Anisotropie hin.
Im Folgenden werden ausschliellich die Polarplots der magnetischen Remanenz und des
Koerzitivfeldes betrachtet. In diesen ist die jeweilige Grofle in Abhéngigkeit vom Pro-
benwinkel aufgetragen. Die Magnetisierungskurven der anderen Proben befinden sich im
Anhang [A.3] da die darin enthaltenden grundlegenden Informationen aus den Polarplots
abgeleitet werden.

Die MOKE-Messungen der RT-, 150 °C-, sowie die der 250 °C-Probe mit und ohne Silizi-

Abbildung 5.13.: Magnetisierungskurve ei-
ner magnetisch leichten Achse (griin) und ei-
ner magnetisch schweren Achse (schwarz) der
RT-Probe.
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umschicht zeigen in der magnetischen Remanenz eine vierzéhlige magnetische Anisotropie
(vgl. Abb. und . Diese ist zuriickzufithren auf die magnetokristalline Anisotropie
eines kubischen Kristallsystems und konnte schon mehrfach in anderen Arbeiten besté-
tigt werden [29]. Die Maxima und Minima der magnetischen Remanenz zeigen, dass sich
die magnetisch leichten Achsen entlang der Fe<100>-Richtungen und die magnetisch
schweren Achsen entlang der Fe<110>-Richtungen ausgerichtet sind. Auffallend bei der
250 °C-Probe mit Si ist das schwicher ausgeprigte Maximum der magnetischen Remanenz
in Fe[010]-Richtung. Dies ist darauf zu begriinden, dass in der Abbildung der magnetischen
Remanenz nur die Absolutwerte dargestellt sind und nicht die Relativwerte normiert auf
die Sattigungsmagnetisierung Mg. Wenn der Auftreffpunkt des Lasers nicht im Drehpunkt
der Probe liegt werden unterschiedliche Stellen gemessen, sodass Mg nicht iiber den ge-
samten Messbereich konstant ist [19]. Da allerdings das Verhéltnis %—1; fiir alle magnetisch
leichten beziehungsweise magnetisch schweren Achsen einer Probe konstant sein muss,
weicht der Wert der magnetischen Remanenz entsprechend der Sattigungsmagnetisierung
ab.

Remanenz [mdeg] Koerzitivfeld [mT]
20715 ¢ e

15 0°
18 0°
21 30°
/
0 24 00°
270° 270°
(b) Remanenz [mdeg] Koerzitivfeld [mT]

0
270° 270°

Abbildung 5.14.: Magnetische Remanenz und Koerzitivfeld aufgetragen gegen den Pro-
benwinkel fiir die (a) RT- und (b) 150 °C-Probe.

Zu vermuten ist ebenso eine vierziahlige magnetische Anisotropie im Koerzitivfeld der
RT- und 150 °C-Probe, welche allerdings aufgrund der verrauschten Werte nicht so stark
ausgepragt ist wie bei der magnetischen Remanenz. Hier liegen die Maxima entlang der
Fe<110>-Richtungen und die Minima entlang der Fe<100>-Richtungen. Die Maxima des
Koerzitivfeldes weisen einen Wert von 0.83 mT auf und die Minima einen von 0.57 mT. Ein
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5.6 Ergebnisse der MOKE-Messungen

gegensitzliches Verhalten ist bei MOKE-Messungen an FezO4-Schichten zu beobachten.
Bisherige Untersuchungen in der Arbeitsgruppe zeigten im Koerzitivfeld eine starker aus-
geprigte vierzihlige magnetische Anisotropie verglichen mit der magnetischen Anisotropie
der Remanenz. Fiir die 250 °C ohne Si ist das Koerzitivfeld in allen Richtungen um den
Faktor fiinf gestiegen. Die vierzéhlige magnetische Anisotropie ist deutlicher zu erkennen.
Die Maxima und Minima des Koerzitivfeldes stimmen mit den Maxima und Minima der
magnetischen Remanenz {iberein. Da diese Probe nicht mit einer Siliziumschicht versehen
wurde, kann eine Oxidation der Probe das groflere Koerzitivfeld verursacht haben.

(a) Remanenz [mdeg] Koerzitivfeld [mT]
90°1.5

0
270° 270°

00 24
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Abbildung 5.15.: Magnetische Remanenz und Koerzitivfeld aufgetragen gegen den Pro-
benwinkel fiir die 250 °C-Proben. In (a) ist die Probe mit Si und in (b) die ohne Si
dargestellt.

Die 350 °C-Probe mit und ohne Silizium-Schutzschicht zeigt eine kleinere vierzihlige ma-
gnetische Anisotropie in der magnetischen Remanenz (vgl. Abb. [5.16), was auch in den
Magnetisierungskurven (d) und (h) deutlich wird. Fir die 350 °C-Probe mit Si sind
wie bei der 250 °C-Probe stérker und schwécher ausgepriagte Maxima festzustellen, welche
auch hier auf die Darstellung der magnetischen Remanenz mit Absolutwerten zu begriin-
den ist. Im Koerzitivfeld beider Proben ist ebenso eine vierzihlige magnetische Anisotropie
zu erkennen, wobei bei der 350 °C-Probe mit Si diese deutlich kleiner ist. Ebenfalls liegen
bei beiden Proben die magnetisch leichten Achsen entlang der Fe<100>-Richtungen und
die magnetisch schweren Achsen entlang der Fe<110>-Richtungen. Im Koerzitivfeld lie-
gen fiir die 350 °C-Probe mit Siliziumschicht die Maxima entlang der Fe<110>-Richtungen
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und die Minima entlang der Fe<100>-Richtungen. Im Gegensatz dazu stimmen bei der
350 °C-Probe ohne Siliziumschicht die Maxima/Minima mit den Maxima/Minima der ma-
gnetischen Remanenz iiberein. Zusétzlich zeigt die 350 °C-Proben ohne Si im Koerzitivfeld
weitere Maxima entlang der magnetisch harten Achsen. Im Vergleich zu den Maxima in
den magnetisch leichten Achsen sind die Maxima in den magnetisch schweren bemerk-
bar schmaler und weisen mit 29.3mT ein um 3.5% grofleres Koerzitivfeld auf. Fiir die
zusétzlichen Maxima kénnen Doménenzerfille in den magnetisch schweren Richtungen
infrage kommen [30, 31]. Dabei entstehen die Maxima durch inkohédrente Ummagneti-
sierungsprozesse. Als weitere Maglichkeit ist eine Uberlagerung mehrerer Anisotropien
zu nennen, welche in 45° gedreht zueinander vorliegen. Da die Probe nicht durch eine
Siliziumschicht geschiitzt war, konnte die zweite Anisotropie durch Eisenoxid zustande
kommen. Ein &hnlicher Verlauf der magnetischen Anisotropie des Koerzitivfeldes konnte
in der Bachelorarbeit von Andreas KRAMPF beobachtet werden [32].

(a) Remanenz [mdeg] Koerzitivfeld [mT]

270°

Abbildung 5.16.: Magnetische Remanenz und Koerzitivfeld aufgetragen gegen den Pro-
benwinkel fiir die 350 °C-Proben. In (a) ist die Probe mit Si und in (b) die ohne Si
dargestellt.

Fiir die 450 °C- und 550 °C-Probe ist die magnetische Anisotropie in der magnetischen
Remanenz und im Koerzitivfeld weiter gesunken, sodass die Proben fast vollstédndig isotrop
sind (vgl. Abb. (a) und (b)). Die Werte der magnetischen Remanenz und des
Koerzitivfeldes weisen dabei bei der 550 °C-Probe ein starkes Rauschen auf. Das isotrope
Verhalten ist auch anhand der jeweiligen Magnetisierungskurven im Anhang |A.3[ (e) und

36



5.6 Ergebnisse der MOKE-Messungen

(f) festzustellen. Fiir die Magnetisierungskurven der 550 °C-Probe ist jeweils in der Fe[110]-
und Fe[010]-Richtung ein typischer Verlauf der Magnetisierung einer magnetisch harten
Achse zu beobachten. Das Koerzitivfeld betriagt bei der 450 °C-Probe in allen Richtungen
des Eisens etwa30 mT und bei der 550 °C-Probe ungefdhr 7mT.

(a) Remanenz [mdeg] Koerzitivfeld [mT]
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Abbildung 5.17.: Magnetische Remanenz und Koerzitivfeld aufgetragen gegen den Pro-
benwinkel fiir die (a) 450 °C- und (b) 550 °C-Probe.

Ein direkter Vergleich der Werte der magnetischen Remanenz konnte bisher zwischen den
Proben aufgrund potentiell unterschiedlicher Proportionalitdtskonstanten zwischen Ma-
gnetisierung und KERR-Drehung nicht gemacht werden. Fiir eine genauere Aussage wer-
den nun Relativwerte der magnetischen Remanenz in den magnetisch leichten (griin) und
magnetisch schweren Achsen (schwarz) betrachtet (vgl. Abb. (b)). Die Werte wer-
den dabei in Bezug zur Séttigungsmagnetisierung gesetzt. Das resultierende Verhéltnis
aus magnetischer Remanenz und Séttigungsmagnetisierung wird Squareness genannt und
beschreibt die magnetische Héarte. Zum Vergleich sind in Abbildung (a) die Absolut-
werte der magnetischen Remanenz gegen die Aufdampftemperatur aufgetragen. Es zeigt
sich in beiden Abbildungen anfangs eine stéirker ausgepréigte magnetische Anisotropie,
welche mit steigender Temperatur abnimmt. Fiir die Squareness der magnetisch leichten
Achsen liegt der Wert bis zur 250 °C-Probe zwischen 0.96 und 0.98. Ab der 350 °C-Probe
nimmt der Wert kontinuierlich bis zur 550 °C-Probe ab, bei der die Squareness 0.12 be-
tragt. Fiir die Squareness der magnetisch schweren Achsen hegt £ bis zur 250 °C-Probe
zwischen 0.68 und 0.70, steigt danach auf 0.85 an und sinkt abschheﬁend ebenso auf 0.12.
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Ergebnisse und Diskussion

Im Vergleich zur Squareness weisen die Absolutwerte der magnetischen Remanenz einen
dhnlichen Verlauf in den magnetisch leichten und magnetisch schweren Achsen auf.
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Abbildung 5.18.: Gemessene magnetische Remanenz der magnetisch leichten Achsen
(griin) und der magnetisch schweren Achsen (schwarz) in Abhéngigkeit von der Auf-
dampftemperatur fiir die Proben mit Si. Die roten Kurven zeigen den Verlauf der Proben
ohne Si. In (a) sind die Absolutwerte, in (b) die Relativwerte im Bezug zur Sattigungs-
magnetisierung (Squareness) abgebildet.
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Eine genauere Betrachtung der abnehmenden Anisotropie liefert Abbildung [5.19] in der

das Verhéltnis der gemittelten Remanenz in den magnetisch leichten Achsen zur gemit-

telten Remanenz in den magnetisch schweren Achsen abgebildet ist. Ein Wert des Ver-

héltnisses von 1 représentiert einen Zustand, bei dem die Probe komplett isotrop ist. Bis

zur 250 °C-Probe liegt der Wert zwischen 1.51 mdeg und 1.53 mdeg, welcher ab 350 °C bis

450°C auf 1.08 mdeg abfallt. Mit einem Wert des Verhéltnissen von 1.2mdeg hebt sich
die 550 °C-Probe von dem Verlauf ab. Das Abweichen dieser Probe kann voraussichtlich
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5.6 Ergebnisse der MOKE-Messungen

dem starken Rauschen im Signal zugeordnet werden. In allen bisherigen Ausfithrungen
verhalten sich die Proben ohne Silizium (jeweils rot in den Abbildungen gezeigt) wie die
Proben mit Silizium.

5.6.2. Ergebnisse der QMOKE-Messungen

(a) (b) (©)
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Abbildung 5.20.: Trennung des (a) MOKE-Signals in einen (b) LinMOKE- und einen
(c) QMOKE-Anteil.

Die Auswertung der eight-directional-method wird exemplarisch an der 250 °C-Probe mit
Si fiir die Wellenldngen 406 nm, 488 nm, 638 nm und 670 nm durchgefiihrt. Verwendet
wurde bei allen Messungen s-polarisiertes Licht. Abbildung zeigt zunéchst fiir den
Nachweis des QMOKESs eine Magnetisierungskurve in Fe[110]-Richtung. Mittels der Ver-
wendung des Programms MOKE-Analyzer [33] lasst sich durch Symmetrisierung das ge-
messene Signal in einen LinMOKE- und einen QMOKE-Anteil trennen, welche ebenfalls in
Abbildung abgebildet sind. Dabei ist deutlich ein experimenteller Offset im QMOKE

7zu erkennen.

Die aus der eight-directional-method separierten einzelnen QMOKE-Anteile (schwarz und
rot) sind mit dem separierten LinMOKE-Anteil (griin) in Abbildung beispielhaft fiir
die Wellenlénge 670 nm mitsamt Fitfunktionen dargestellt. Dazu wurden die in Kapitel
vorgestellten Gleichungen [2.25a] bis [2.25d verwendet, wobei der Fitparameter a aus
Gleichung [2.25a] und [2.25D] jeweils einzeln bestimmt wurde mit anschlieBender Mittelwert-
bildung. Es zeigt sich die zu erwartende Oszillation des QMOKESs in Abhéngigkeit des
Probenwinkels und man erkennt den im Rahmen des Fehlers konstanten LinMOKE.

Fiihrt man die eight-directional-method fiir die anderen Wellenlédngen durch, so zeigt sich,
dass sich die Parameter a, b und ¢ verdndern. Die Abhéngigkeit der Parameter von der ver-
wendeten Wellenldnge des Lichts ist in Abbildung zu sehen, wobei die Fitparameter
entsprechend

da = A,AG (5.1a)
KQ

c—a=A(Gy— —) (5.1b)
2€d

b= B,K (5.1c)
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Abbildung 5.21.: Die separierten einzelnen QMOKE und LinMOKE-Anteile im MOKE-
Signal. a,b und ¢ entsprechen den Parametern aus Gleichung [2.25a] bis [2.25d,

umgerechnet wurden (vgl. Kapitel 2.6.2).

Die Werte von A;AG weisen zunéchst fiir die Wellenléngen 406 nm und 488 nm einen kon-
stanten Wert von (—5.4 £ 0.9) mdeg auf. Ab 638 nm sinkt dieser bis 670 nm auf den Wert
(—21.1 £ 3.2) mdeg, wodurch ein Vorzeichenwechsel zustande kommt. Im Gegensatz dazu
ist in den Werten von A (G4 — %) kein Vorzeichenwechsel zu sehen. Ab 406 nm nimmt der
Wert von (—4.6 £ 0.3) mdeg auf (—5.9 &+ 0.3) mdeg ab und steigt anschlieBend bis 670 nm
auf den Wert (—1.1 &+ 1.0) mdeg an. Die Werte von B, K verringern sich mit zunehmender
Wellenldnge. Ab 406 nm sinkt BsK von (—51.4 £+ 0.4) mdeg bis (—88.6 £ 0.4) mdeg bei
670 nm.

40



5.7 Diskussion

‘ ' | | oA AG
0, ~— a—a O

A —a 2
A-AS(GA -K72 £d)
200 1 BS K

MOKE [mdeg]
A
[e)

450 500 550 600 650
Wellenlidnge [nm]

Abbildung 5.22.: Die ermittelten Werte der magnetooptischen Konstanten fiir die Wel-
lenléingen 406 nm, 488 nm, 638 nm und 670 nm.

5.7. Diskussion

Die LEED-Aufnahmen zeigen fiir alle Proben ein epitaktisches Aufwachsen von Eisen auf
Magnesiumoxid(001). Dabei liegen die Fe<100>-Richtungen parallel zu den MgO<110>-
Richtungen. Verglichen mit dem Substrat sind die Reflexe der (1 x 1)-Struktur von Eisen
allerdings verbreitert, was bedingt ist durch das Schichtwachstum von Eisen auf Magnesi-
umoxid. Dieses geniigt dem VOLMER-WEBER-Wachstum und konnte fiir das behandelte
System zum Beispiel von PARK et al. [34] festgestellt werden. Beim VOLMER-WEBER-
Wachstum entstehen der Theorie nach beim Aufdampfen Inseln, welche stetig an Hoéhe
gewinnen, bevor die aufgedampfte Schicht erst geschlossen ist. Die Inseln bewirken wie-
derum eine Zunahme der Rauheit der Oberflache, wodurch die Eisenschicht nicht gut
geordnet vorliegt und so die verbreiterten Reflexe verursachte. Ab einer Aufdampftem-
peratur von 250°C weisen die Proben im LEED eine zusitzliche ¢(2 x 2)-Uberstruktur
auf.

Nach SicoT et al. [35] liegt die Ursache der ¢(2 x 2)-Uberstruktur in der Verunreinigung
der Eisenschicht durch Kohlenstoff, welches zu der Entstehung der Uberstruktur fithrt. Die
durchgefiihrten XPS-Messungen der hergestellten Proben kénnen diese Vermutung nicht
bestétigen. Sie zeigen beispielsweise fiir die 350 °C-Probe keinen Hinweis auf Kohlenstoff,
obwohl bei dieser die ¢(2 x 2)-Uberstruktur zu beobachten ist. Demnach muss fiir die
in dieser Arbeit hergestellten Proben ein anderer Grund fiir die Uberstruktur infrage
kommen. Auflerdem fanden OKA et al. [28] heraus, dass das Auftreten der ¢(2 x 2)-
Uberstruktur moglicherweise schichtdickenabhiingig ist. Die kritische Schichtdicke hingt
dabei von der Aufdampftemperatur ab. Eine Zunahme der Temperatur geht dabei mit
einem Sinken der kritische Schichtdicke einher, sodass Proben, deren Eisenschicht bei
einer relativ geringen Temperatur aufgedampft worden ist, folglich eine hohe Schichtdicke
besitzen miissen, um die Uberstruktur bilden zu kénnen. Fiir die RT- und 150 °C-Probe
kann vermutet werden, dass diese die kritische Schichtdicke fiir ihre Temperatur nicht
tiberschritten haben und deswegen die ¢(2 X 2) nicht zeigen.
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Weiter fanden OKA et al. heraus, dass sich ebenso die Morphologie der Oberfliche tem-
peraturabhéngig verdndert. In ihrer Arbeit zeigte sich bei Temperaturen unterhalb von
250 °C pyramidendhnliche Kérner auf der Oberfliche und bei Temperaturen oberhalb von
250°C flache atomare Terrassen, welche mit steigender Temperatur breiter wurden. Die
Terrassenkanten verliefen dabei in Fe[100]-Richtung. Diese Beobachtungen sind vereinbar
mit den Ergebnissen der ex situ durchgefithrten AFM-Messungen der 250 °C- und 350 °C-
Probe ohne Si. Auf beiden konnten dabei ebenfalls flache terrassenéihnliche Strukturen
festgestellt werden, welche bei der 350 °C-Probe durch zusétzliche mindestens 6 nm bis
8 nm tiefe Griben getrennt sind. Die Terrassen sind bei dieser Probe mit 85 nm bis 95 nm
doppelt so breit wie bei der 250 °C-Probe. Die Griaben bewirken zudem einen Anstieg
der Rauheit um den Faktor fiinf und das Vorfinden einer dendritischen Struktur auf der
Oberflidche, welche schon von BOUBETA et al. [36] beobachtet wurde. Verglichen mit der
Rauheit der Eisenoxidschicht aus den XRR-Auswertungen ist nur eine Ubereinstimmung
der 250 °C-Probe festzustellen. Da bei der 350 °C-Probe die genannten Griaben im XRR-
Modell vernachléssigt werden, fillt die Rauheit hier im Gegensatz zur Rauheit aus der
AFM-Auswertung kleiner aus.

Ebenso ist ein Anstieg der Rauheit der Eisenschicht mit zunehmender Aufdampftempe-
ratur in den XRR-Messungen zu beobachten, welche sich ab 250°C bis 550 °C fast ver-
neunfacht. Ab 350°C ist auch eine Anderung der Dispersion der Eisenschicht zu vermer-
ken. Ab diesen Proben musste zur genaueren Modellierung jeweils ein Vierschichtmodell
angenommen werden, wahrend bei den anderen ein Dreischichtsystem geniigte. Die Di-
spersionsprofile ergaben, dass die zusétzliche Schicht zwischen der Eisenschicht und dem
Substrat nur zur Modifizierung des Tiefenprofils der optischen Konstanten im Ubergang
von der Eisenschicht zum Substrat dient. Die ermittelte Dispersion der Eisenschicht zeigt
mit steigender Temperatur eine Abnahme bis (1.60 £ 0.10)-107°. Der Grund dafiir wird
in einer Durchmischung der Eisenschicht mit Magnesium vermutet, was auch aus den XP-
Spektren ab 350 °C abgeleitet werden kann. Der Mg-Anteil steigt dabei mit zunehmender
Temperatur von (4.3 £ 0.2) % auf (11.4 £ 0.6) % an. Die Annahme wird unterstiitzt durch
den Anstieg der Schichtdicke ab 450 °C. Im Vergleich zu den restlichen Proben weist die
450 °C-Probe eine um 18.5 % grofere Schichtdicke und die 550 °C eine um 61.3 % groBere
Schichtdicke auf, obwohl die gleiche Menge FEisen aufgedampft wurde. Eine Durchmi-
schung einer Eisenschicht mit Magnesium ab 300 °C konnte auch von KIM-NGAN et al.
beobachtet werden, wobei in ihrer Arbeit die Eisenschicht als Schutzschicht zwischen dem
MgO-Substrat und einer Magnetitschicht diente [37].

Ebenso wirkt sich die mutmafliche Durchmischung auch auf die kristalline Qualitéit der
Eisenschicht aus. Das Verhéltnis gi—ii steigt bis 250°C um 15 % an und nimmt danach
wieder bis 550 °C um 10 % ab, wodurch angenommen werden kann, dass die 250 °C-Probe
mit (0.70 = 0.06) von allen Proben mit einer Siliziumschicht den grofiten kristallinen Anteil
in vertikaler Richtung besitzt. Weiter ergaben die XRD-Messungen, dass die Eisenschicht
mit steigender Depositionstemperatur starker vertikal relaxiert und sich immer mehr dem
Literaturwert von Eisen ndhert. Die Verspannung betrigt bei Raumtemperatur 0.9 % und

bei 550 °C nur noch 0.3 %.

Die Diffusion ldsst sich auch mit der Zunahme des Koerzitivieldes aus den MOKE-
Messungen in Verbindung bringen. Bis 250 °C liegt dieses ausgenommen der Probe ohne
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Siliziumschicht unter 1 mT, was auf eine hochwertig epitaktisch gewachsene Eisenschicht
hindeutet [38]. Bis 450 °C steigt das Koerzitivfeld um einen Faktor von > 30 an. Durch
Defekte die durch die Verunreinigung der Eisenschicht mit Magnesium entstanden sind,
konnte ein sogenannter pinning-Effekt der Doménenwénde auftreten. Dadurch, dass die
Doménenwéande an den Defekten ’haften’, bendtigt man ein gréfleres entgegengesetztes
Magnetfeld, um die Probe umzumagnetisieren [17]. Der Effekt korreliert dabei mit zuneh-
mender Anzahl von Defekten, sodass mit einer stetigen Zunahme von Magnesium in der
Eisenschicht auch die Zahl der Defekte zunimmt, wodurch dementsprechend der pinning-
Effekt starker ist und damit das Koerzitivfeld hoher wird. Um die Richtigkeit der These zu
verifizieren, miissten abschliefend weitere XRD-Messungen in lateraler Richtung gemacht
werden, welche Aufschluss auf die vorliegende Defektdichte geben wiirden.

Im Vergleich zur 450 °C-Probe zeigt das Koerzitivfeld der 550 °C-Probe einen um fast
77 % geringeren Wert. Die Form der entsprechenden Magnetisierungskurve gleicht in allen
Richtungen der einer magnetisch schweren Achse, was auch durch die geringer werdende
Squareness abgeleitet werden kann. Eine dhnliche Magnetiserungskurve konnte von JOR-
DAN et al. in ihrer Arbeit bei 422 °C beobachtet werden, wobei sie hier eine Beziehung zu
Magnetisierungskurven eines partikelférmigen Systems sehen [38]. Eine andere Moglich-
keit wire, dass sich bei relativ hohen Temperaturen die Magnetisierung weniger in der
in-plane-Richtung befindet, sondern sich aus der Probe heraus gedreht hat und so mehr
bis vollstandig out-of-plane vorliegt. Die Messung der Magnetisierungskomponente in der
out-of-plane-Richtung konnte dabei Aufschluss bringen.

Ergénzend zeigen die MOKE-Messungen in den Polarplots bis einschlieSlich 350°C die
Ausbildung einer vierziahligen magnetischen Anisotropie in der magnetischen Remanenz
und zum Teil auch im Koerzitivfeld, welche bedingt ist durch die magnetokristalline Ani-
sotropie eines kubischen Kristallsystems. Dabei zeigte die Winkelabhingigkeit der ma-
gnetischen Remanenz magnetisch leichte Achsen entlang der Fe<100>-Richtungen und
magnetisch schwere Achsen entlang der Fe<110>-Richtungen. Ab der 350 °C-Probe ver-
schwindet die beobachtete vierzdhlige magnetische Anisotropie mit zunehmender Auf-
dampftemperatur, sodass der Effekt der magnetokristallinen Anisotropie nicht mehr zu
erkennen ist (vgl. Abb. und [p.19). Der Grund fiir das isotrope Verhalten ist voraus-
sichtlich zuriickzufithren auf die Abhéngigkeit der magnetokristalline Anisotropie von der
kristallinen Struktur. Die beschriebene Relaxation des Kristallgitters hat eine Anderung
der Spin-Bahn-Kopplung zur Folge und bewirkt so die kleinere Anisotropie [30]. Weiter-
hin zeigt die 350 °C-Probe ohne Si im Koerzitivfeld zusétzliche Maxima in den magnetisch
schweren Achsen. Fiir die Entstehung dieser Maxima ist einerseits eine Uberlagerung der
magnetokristallinen Anisotropie der Eisenschicht von der magnetokristalline Anisotropie
einer Eisenoxidschicht zu vermuten. Dabei sind die magnetisch leichten und schweren
Achsen der Eisenoxidschicht um 45° gedreht verglichen mit den magnetisch leichten und
schweren Achsen der Eisenschicht [32]. Andererseits wire es bei Magnetfeldern parallel zu
den magnetisch schweren Richtungen mdglich, dass in den Ummagnetisierungsprozessen
Multidoménen entstehen, bei denen die einzelnen magnetischen Momente zum Teil gegen
den Uhrzeigersinn und zum Teil mit dem Uhrzeigersinn drehen (inkohérente Drehung)
[30]. Die Entstehung dieser Multidoménen kann durch das Phénomen der magnetischen
Frustration beschrieben werden. Wenn sich wahrend des Ummagnetisierens die magneti-
schen Momente in die Richtung einer magnetisch leichten Achse drehen wollen, sich dabei
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Ergebnisse und Diskussion

aber zwischen zwei energetisch gleichen Achsen entscheiden miissen, teilen sich diese ent-
sprechend der beiden Achsen in mehrere Doménen auf [31].

Aufgrund des hochsten kristallinen Anteils in vertikaler Richtung, des kleinen Koerzitivfel-
des und der vierzidhligen magnetischen Anisotropie in der magnetischen Remanenz wurde
die 250 °C-Probe fiir die Durchfithrung der eight-directional-method ausgewahlt.

Die Messung der eight-directional-method ergab eine Wellenléngenabhéngigkeit des QMO-
KEs und des LinMOKESs. Da die vier verwendeten Wellenldngen von ihren Werten aller-
dings zu sehr auseinander liegen und in ihrer Anzahl zu wenig sind, ist eine Aussage iiber
einen vermeintlichen Trend nur bedingt moéglich. Um einen eindeutigeren Verlauf der Ab-
héangigkeit des MOKEs von der Wellenlédnge zu erhalten, miissten weitere Messungen mit
einem kontinuierlichem Wellenldngenspektrum durchgefiihrt werden.

44



6. Zusammenfassung und Ausblick

Ziel dieser Arbeit war die Herstellung von moglichst kristallinen Eisenschichten auf Ma-
gnesiumoxid(001) fiir die Untersuchung einer Wellenldngenabhingigkeit des QMOKESs
mittels der eight-directional-method. Es wurde Eisen durch Molekularstrahlepitaxie bei
verschiedenen Temperaturen aufgedampft und mit unterschiedliche Messmethoden cha-
rakterisiert.

Die LEED- und XRD-Messungen zeigten ein epitaktisches und kristallines Wachstum
von Eisen auf Magnesiumoxid, welches bei 250°C in vertikaler Richtung den grofiten
kristallinen Anteil aufweist. Auch konnte ab dieser Aufdampftemperatur neben der (1 x 1)
Struktur die Ausbildung einer ¢(2 x 2)-Ubersturkur im LEED-Bild beobachtet werden.
Des Weiteren ergab die Auswertung der spekularen XRD-Messung, dass das aufgedampfte
Eisen mit steigender Temperatur stiarker vertikal relaxiert und somit weniger verspannt
vorliegt.

Es konnte weiterhin durch die XPS-Messungen gezeigt werden, dass Magnesium ab 350 °C
an die Oberfliche diffundiert. Eine Vielzahl der Resultate kann dabei auf die Diffusion
zuriickgefiihrt werden, wie das stetige Sinken der Dispersion der Eisenschicht, sowie dessen
kontinuierlicher Anstieg in der Schichtdicke oder das Steigen des Koerzitvfeldes in den
MOKE-Messungen. Fiir die Simulationen der XRR-Messdaten musste fiir die Proben, die
bei 350 °C aufgedampft wurden und dariiber, das optische Profil der Grenzflache zwischen
dem Substrat und der Eisenschicht modifiziert werden, indem eine zusétzliche, relativ raue
Schicht eingefiigt wurde. Fiir die Proben, die unter 350 °C aufgedampft wurden, war diese
zusétzliche Schicht nicht notig, um die XRR-Messdaten simulieren zu kénnen.

Des Weiteren konnte mittels AFM-Messungen der 250 °C- und 350 °C-Probe mit Silizi-
umschicht eine Verdnderung der Morphologie festgestellt werden, sowie eine daraus resul-
tierende Zunahme der Rauheit. Wihrend bei einer Aufdampftemperatur von 250 °C eine
nahezu glatte Oberfliche beobachtet werden konnte, zeigte sich bei 350 °C dendritische
Strukturen. Die steigende Rauheit konnte hier ebenfalls in den XRR-Kurven nachgewiesen
werden, welche sich durch geringer werdende Oszillationen in den XRR-Kurven bemerkbar
machte.

Zuziiglich ergaben die Anisotropie-Messungen in den Polarplots bis zu einer Aufdampf-
temperatur von 350 °C eine vierzihlige magnetische Anisotropie in der magnetischen Re-
manenz und zum Teil auch im Koerzitivfeld, welche bei hoheren Temperaturen isotrop
wurde. Aulerdem zeigte die 350 °C-Probe ohne Si im Koerzitvfeld zusétzliche Maxima in
magnetisch schwerer Richtung, welche eventuell durch Doménenzertfille oder durch eine
Uberlagerung zweier magnetischer Anisotropien zustande kommt. Die magnetischen Ani-
sotropien liegen dabei einem Winkel von 45° zueinander verdreht vor. In Frage kommen
konnte dafiir die magnetokristalline Anisotropie der Eisenschicht und die magnetokristal-
line Anisotropie der Eisenoxidschicht.
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Zusammenfassung und Ausblick

Die durchgefiihrte eight-directional-method der 250 °C-Probe mit Si zeigte eine Abhéngig-
keit des QMOKEs und des LinMOKESs von der Wellenlénge des Lichts, die gut mit den
theoretischen Uberlegungen vereinbar ist. Verwendet wurde dazu das Licht der Wellen-
linge 406 nm, 488 nm, 635 nm und 670 nm, wobei der daraus ermittelte Verlauf nur einen
kleinen Ausschnitt des zu untersuchenden Wellenléingenbereichs darstellt.

Dariiber hinaus sind weitere spektroskopische QMOKE-Messungen in einem grofleren Wel-
lenldngenbereich an der Technischen Universitdt von Ostrava geplant. Ein Vergleich der
experimentellen Ergebnissen mit den theoretischen Rechnungen von HAMRLOVA et al. []
wére so moglich. Bei weiteren Messungen der anderen Proben koénnte zudem untersucht
werden, inwieweit die Qualitdt der Eisenschichten die QMOKE-Spektren beeinflussen.
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A. Anhang

A.1. Abhangigkeit des Kerr-Effekts von der Richtung des
Magnetfeldes bei der eight-directional-method

Die Gleichungen bis sind aus [3] entnommen.

bs)p(Ho) = Offset F As/p% sin(4a) + By, K (A.1a)
1 AG  K? AG B, K
Hys) = Offset + A/, = —_— - A = cos(4 s/p
bs/p(Hys) = Offset s/p (ZGA + 5 = > F Asip— cos(4da) + NG
(A.1b)
AG
bs/p(Hgo) = Offset + AS/pT sin(4a) (A.lc)
1 AG  K? AG By, K
¢s/p(Hizs) = Offset F As/p§ (2GA + - €—d> + AS/pT cos(4a) F \//%
(A.1d)
AG
Gs/p(Higo) = Offset £ AS/pT sin(4a) F By KK (A.le)
1 AG  K? AG By, K
¢s/p(H225) = Offset £+ As/p§ (2GA -+ T — €—d> F AS/pT COS(40&) F \//%
(A.1f)
AG
Gs/p(Hazg) = Offset £ AS/pT sin(4a) (A.lg)
1 AG  K? AG B, K
¢s/p(Hz15) = Offset As/p§ (ZGA + - €—d> + AS/pT cos(4da) + \//‘%
(A.1h)

A.2. XRR-Messdaten

Zur Vereinfachung wurde in den folgenden Tabellen das Substrat als 'Sub’, die Zwischen-
schicht als "Zw’, die Eisenschicht als 'Fe’, die Siliziumschicht als 'Si’ und die Eisenoxid-
schicht als 'FeOQ’ abgekiirzt.
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Anhang

Probe | ogu, [nm] | 0z [107°] | dzy [nm] | 07 [nm] | dge [107°] | dpe [nm] | ope [nm] | ds; [107°] | ds; [nm] | og; [nm]
RT 0.52 - - - 2.24 24.00 0.00 0.76 8.92 1.00
150°C | 0.42 - - - 2.24 21.02 0.0 0.76 10.42 1.21
250°C | 0.80 - - - 2.24 21.34 0.39 0.76 7.71 1.22
350°C | 0.61 0.71 1.40 0.53 2.18 22.71 1.40 0.76 8.33 1.43
450°C | 0.05 0.89 2.32 1.43 2.01 27.00 1.50 0.76 8.42 1.49
550°C | 1.54 0.95 7.21 4.00 1.60 35.50 3.60 0.76 6.31 1.04
Tabelle A.1.: Fitparameter fiir die Proben mit Silizium-Schutzschicht.

Probe | ogu, [nm] | 6z [107°] | dz [nm] | 07y [nm] | 6ge [107°] | dpe [nm] | ope [nm] | dpeo [107°] | dreo [nm] | oo [nm)]
250°C | 0.27 - - - 2.24 13.20 0.10 1.82 1.60 0.27
350°C | 0.49 1.59 2.15 0.47 2.11 17.8 0.92 1.56 2.4 0.58

Tabelle A.2.: Fitparameter fiir die Proben ohne Silizium-Schutzschicht.
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A.3 Magnetisierungskurven der einzelnen Proben

A.3. Magnetisierungskurven der einzelnen Proben
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Abbildung A.1.: Die Magnetisierungskurven einer magnetisch schweren (schwarz) und
einer magnetisch leichten Achse (griin) der (a) 150 °C-, (b) 250 °C-, (d) 350 °C-, (f) 450 °C-,
(f) 550 °C-Probe mit Si und der (c) 250 °C- und (e) 350 °C-Probe ohne Si.

A.4. RHEED - Beugung hochenergetischer Elektronen in Reflexion

A.4.1. Theoretische und experimentelle Grundlagen

Wie LEED basiert auch RHEED auf der elastischen Beugung von Elektronen an einer
Oberfliche und wird in situ durchgefiihrt. Der wesentliche Unterschied zu LEED ist, dass
beim RHEED die Elektronen mit 10keV bis 50 keV eine deutlich hohere Energie aufwei-
sen. Um dabei eine hohe Oberflichenempfindlichkeit zu erreichen und den Einfluss von
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Gitterschwingungen moglichst klein zu halten, werden die Elektronen unter streifendem
Einfall auf die Probe beschleunigt [39] (vgl. Abb. [A.2)). Die Beugungsbilder entstehen
anlog zu Kapitel [2.4] wobei nach Gleichung durch die hohere Energie auch der Ra-
dius der EwWALD-Kugel wesentlich grofler ist. Die auf dem Leuchtschirm abgebildeten
Beugungsreflexe sind dabei fiir eine ideale Oberfliche auf Kreisbogen angeordnet, welche
LAUE-Kreise genannt werden. Inseln, Stufen oder Defekte fithren zu einer Abweichung
des Beugungsmusters, welche sich zum Beispiel bei schwach ausgeprégten Stufen und De-
fekten als Verbreiterung der Reflexe in vertikaler Richtung bemerkbar machen. 3D-Inseln
sind hingegen durch Reflexe zu identifizieren, die nicht mehr auf den LAUE-Kreisen liegen
[39]. Diese zusitzlichen Reflexe weisen zudem eine geringere Intensitét auf.

( ) Leuchtschirm

RHEED-Kanone

Abbildung A.2.: Schematischer Aufbau der RHEED-Messung. 6 ist der Einfallswinkel
und 6©) bzw. 1) der Winkel, unter dem der 0. bzw. 1. LAUE-Kreises entsteht. o beschreibt
die Drehung des Probenhalters.

Fiir die durchgefiihrten Messungen wird eine RHEED-Kanone der Firma Specs vom Typ
RHD-30 verwendet, dessen Filament mit 1.09 A betrieben wird. Damit die Elektronen die
entsprechende kinetische Energie besitzen, wird eine Spannung von 25kV angelegt.

A.4.2. Ergebnis und Diskussion

Die unterschiedlichen Beugungsbilder der jeweiligen Proben aus den RHEED-Messungen
sind in Abbildung[A.3]dargestellt. Dabei wird fiir das Substrat exemplarisch nur eine Auf-
nahme abgebildet. Dieses zeigt scharfe Reflexe, welche alle auf einen Kreisbogen liegen.
Dadurch kann davon ausgegangen werden, dass die Oberfliche des Substrats gut geord-
net vorliegt. Nach dem Aufdampfen bilden die Reflexe Streifen in vertikaler Richtung,
welche bei der 450 °C-Probe weniger stark ausgepragt sind. Bei der Messung der 450 °C-
Probe wurde versehentlich die Erdung weggelassen, was Aufladungseffekte hervorruft. Dies
konnte nicht verlédssliche RHEED-Bilder zur Folge haben, was die Unterschiede erklédren
konnte. Die Streifen weisen nach [39] auf die Anwesenheit von Stufen und Defekten hin.
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A.4 RHEED - Beugung hochenergetischer Elektronen in Reflexion
(a) (b)
() (d)

Abbildung A.3.: Die RHEED-Beugungsbilder des (a) Substrats, der (b) RT-, (¢) 150 °C-
, (d) 250°C-, (f) 350°C-, (g) 450°C, (h) 550 °C- Probe mit Si und der ( ) 350 °C Probe
ohne Si.

Die Zunahme der Rauheit der Probenoberflidche, welche in den AFM- und XRR-~-Messungen
zusehen war, konnte auch in den RHEED-Messungen beobachtet werden, allerdings nicht
in den Aufnahmen, sondern in der Durchfithrung der Messung. Dabei musste, um die
entstehenden Reflexe deutlicher abbilden zu koénnen, das Filament der RHEED-Kanone
fiir steigende Aufdampftemperaturen mit einem héherem Strom betrieben werden. Des
Weiteren konnte die von OKA et al. [28] beobachtete ¢(2 x 2)-Uberstruktur nicht nachge-
wiesen werden, welche in den LEED-Aufnahmen zu sehen war. In den Beugungsbildern
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der RHEED-Messungen wiirde sich die Uberstruktur durch zusétzliche, jedoch von der
Intensitéat abgeschwichte, Reflexe zwischen den Hauptreflexen des Eisens bemerkbar ma-
chen.
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