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1 Einleitung

Magnetische Eigenschaften von Materialien sind fiir eine Vielzahl von industriellen An-
wendungen sehr interessant. Dabei werden vorwiegend ferro(i)magnetische Materialien wie
beispielsweise Magnetit (Fe3O,) erforscht. Magnetit ist besonders wegen der theoretischen
100 % Spinpolarisation und der hohen CURIE-Temperatur von 858 K fiir die Forschung der
Spintronik interessant [I].

Ein mogliches Einsatzgebiet sind die magnetischen Datenspeicher (en.: magnetoresistive
random-access memory, kurz: MRAM). Dabei handelt es sich um sogenannte nichtfliichtige
Speicherelemente, deren Zugriffszeiten im ns-Bereich liegen [2, [3]. Sie beruhen auf dem
Effekt des Magnetwiderstandes, der in verschiedenen Formen vorliegt. Bedeutend sind die
Effekte AMR (anisotropic magneto resistance), GMR (giant magneto resistance) sowie
TMR (tunneling magneto resistance), wobei hauptséchlich der GMR- und TMR-Effekt
genutzt wird [4].

Der TMR-Effekt tritt in sogenannten Tunnelelementen auf. Dabei handelt es sich um eine
Anordnung von zwei ferro(i)magnetischen Schichten, die eine isolierende Schicht (die Tun-
nelbarriere) umschlieffen. Sind die Magnetisierungen der beiden Schichten parallel zuein-
ander ausgerichtet, so ist die Wahrscheinlichkeit fiir ein Hindurchtunneln der Elektronen
durch die Isolatorschicht grofler, als bei einer antiparallelen Ausrichtung. Bei der paralle-
len Ausrichtung entsteht ein grofier Tunnelstrom, der bei einer antiparallelen Ausrichtung
dementsprechend geringer wird, bzw. gar nicht auftritt. Zu diesen beiden Zusténden lasst
sich jeweils ein Widerstandswert zuordnen - der Bindrwert 0 oder 1. Um Materialien
wie Magnetit fiir solche magnetischen Datenspeicher in der Industrie richtig anwenden
zu konnen, ist es unter anderem notwendig diese magnetischen Eigenschaften zu ken-
nen. Besonders interessant sind die charakteristischen Eigenschaften des Koerzitivfeldes
und der Remanenz, wobei das Koerzitivfeld vor allem bei den oben genannten Tunnelele-
menten essentiell ist. Mochte man eine unabhéngige Ausrichtung der ferromagnetischen
Schichten erreichen, sind hohe Koerzitivfelder niitzlich, was durch die Verbindung von
ferromagnetischen- mit antiferromagnetischen-Schichten (z.B. Nickeloxid) erreicht werden
kann [5], [6].

Aus diesem Grund beschiftigt sich die vorliegende Arbeit mit der Untersuchung von
Magnetit /Nickeloxid-Schichten auf Magnesiumoxid und Strontiumtitanat. Die Untersu-
chung wird mittels eines Vibrationsmagnetometers (VSM) durchgefiihrt. Der Fokus liegt
dabei hauptséchlich auf den magnetischen Eigenschaften und damit einhergehend die ma-
gnetische Anisotropie der Materialien. Des Weiteren wird der Einfluss von Nickeloxid als
Zwischenschicht auf die magnetischen Eigenschaften untersucht.

In Kapitel 2 wird dazu in die theoretischen Grundlagen eingefiihrt, bevor in Kapitel 3 das
Materialsystem erlautert wird. Im vierten Kapitel werden die experimentellen Grundla-
gen vorgestellt. Das 5. Kapitel beschéftigt sich mit der Darstellung und Diskussion der
Messergebnisse. Zum Schluss wird in Kapitel 6 eine Zusammenfassung gegeben.






2 Theoretische Grundlagen

In diesem Kapitel werden die theoretischen Grundlagen eingefiihrt. Es geht dabei im Fol-
genden um den Magnetismus sowie die Grundlagen fiir das VSM. Beim Magnetismus wird
insbesondere auf Ferromagnetismus, magnetische Anisotropie und Magnetisierungskurven
eingegangen. AbschlieBend werden die Messmethoden XPS und LEED dargestellt.

2.1 Magnetismus

Magnetismus ist ein materialspezifisches Phdnomen. Je nachdem welches Material man
betrachtet, unterscheidet man zwischen Dia-/Paramagnetismus, Ferro-/Ferrimagnetismus
sowie dem Antiferromagnetismus. Im Folgenden werden nur ferromagnetische Materialien
untersucht. In diesem Kapitel wird zunéchst in die Grundlagen des Magnetismus einge-
fithrt, um anschliefend den Ferromagnetismus zu thematisieren. Des Weiteren werden die
magnetische Anisotropie, magnetische Doménen und abschlieBend Magnetisierungskurven
erlautert.

2.1.1 Grundlagen

Alle Materialien besitzen atomare magnetische Momente 7. Sie sind dafiir verantwortlich,
dass Stoffe magnetisch sind, bzw. magnetisch werden. Die magnetischen Momente sind
entweder bereits im Material vorhanden und werden durch ein externes Magnetfeld gext
ausgerichtet, oder lassen sich iiberhaupt erst durch das externe Magnetfeld erzeugen. Auf
der Makroebene bezeichnet man die Summe aller magnetischen Momente pro Volumen
als Magnetisierung M. Es gilt

- 1 .
M:VZV:m. (2.1)

Weiterhin ist die Magnetisierung proportional zur sogenannten magnetischen Erregung
oder auch magnetischen Feldstarke H, also

M = xH, (2.2)

wobei mit x die sogenannte magnetische Suszeptibilitdt bezeichnet wird. Dabei handelt
es sich um eine materialabhéngige Konstante, die mit wachsender Temperatur abnimmt.
Um die Auswirkung der verschiedenen Umgebungsparameter zu beriicksichtigen, definiert
man die magnetische Induktion, bzw. magnetische Flussdichte B. Sie ist proportional zur
magnetischen Erregung H. Im Vakuum gilt

—
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wobei der Proportionalititsfaktor py = 47 x 1077 Vs A~! m~! als Permeabilititskonstan-
te bezeichnet wird. Betrachtet man das Ganze in Materie, ergibt sich der Zusammenhang

—

B = ppoH = po (14 x) H, (2.4)

wobei p die relative Permeabilitdtszahl ist. Sie ist eine materieabhéngige Konstante. Mit

Gl. (2.2) wird Gl. (2.4) zu
B = po (H +17). (2.5)

Die Informationen fiir dieses Kapitel entstammen aus [7].

2.1.2 Ferromagnetismus

Die Besonderheit bei ferromagnetischen Materialien ist, dass sie spontan magnetisiert wer-
den konnen, also ohne ein dufleres Feld magnetische Momente vorweisen. Von der Anord-
nung dieser magnetischen Momente ist dann auch abhéngig, wie die Materialien bezeich-
net werden. Wie oben erwéhnt, wird hier zwischen ferro-, ferri- und antiferromagnetischen
Stoffen differenziert. Die Anordnung der jeweiligen Momente fiir die verschiedenen Fil-
le ist schematisch in Abbildung dargestellt. Sind alle magnetischen Momente in die
gleiche Richtung orientiert, spricht man von Ferromagnetismus. Bei einer entgegengesetz-
ten Ausrichtung mit unterschiedlichen Betrdgen handelt es sich um ein ferrimagnetisches
Material. Wenn alle Momente den gleichen Betrag haben, aber dennoch entgegengesetzt
orientiert sind, dann liegt ein antiferromagnetischer Stoff vor [§].

Je nach Anordnung der magnetischen Momente ergeben sich dementsprechend auch un-
terschiedliche Suszeptibilitdten. So besitzen Ferromagneten eine Suszeptibilitit von |y| <
1 mit x > 0. Bei Antiferromagneten hingegen liegt die Suszeptibilitit zwischen 0 < || <
100.

Eine weitere wichtige Materialkonstante ist die sogenannte CURIE-Temperatur. Sie gibt
an, ab welcher Temperatur ein ferromagnetischer Stoff paramagnetisch wird. Der Grund
dafiir ist, dass die thermische Energie grofier wird als die Wechselwirkung der atomaren
magnetischen Momente. Daraus resultiert eine Zerstorung der Ordnung dieser Momen-
te innerhalb der WEIssschen Bezirke (vgl. Kapitel . Dies hat zur Folge, dass das
Material paramagnetisch wird [7].

2.1.3 Magnetische Anisotropie diinner Schichten

Werden Materialien einem Magnetfeld ausgesetzt, so ldasst sich die Magnetisierung mes-
sen. Andert sich die Magnetisierung in Abhéingigkeit der Orientierung des Materials zum
aueren Magnetfeld, spricht man von magnetischer Anisotropie. Sie ist dabei diejenige
Energie, die aufgewendet werden muss, um die Magnetisierung aus der giinstigsten Posi-
tion (magnetisch leichte Achse) in die ungiinstigste Position (magnetisch schwere Achse)
zu bringen. Liegt ein Stoff vor, der eine kleine Anisotropie besitzt, ldsst sich die Magne-
tisierungsrichtung ohne Energieaufwand &ndern.
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Abbildung 2.1: Grafische Darstellung der Ausrichtung der magnetischen Momente. a)
ferromagnetisch: alle magnetischen Momente richten sich gleich aus. b) ferrimagnetisch:
die magnetischen Momente sind entgegengerichtet, besitzen aber unterschiedliche Gro-
Ben. ¢) antiferromagnetisch: die magnetischen Momente sind auch entgegengerichtet, aber
gleich grof, was zu einer Kompensation fiihrt. Entnommen aus [9] und bearbeitet.

Fiir die magnetische Anisotropie gibt es drei Ursachen. Zu nennen sind die magnetokris-
talline Anisotropie, die Formanisotropie und die induzierte Anisotropie. Bei der magne-
tokristallinen Anisotropie handelt es sich um eine intrinsische Materialeigenschaft, die
von Kristallfeldern erzeugt wird. Diese Kristallfelder fithren zu einer Vorzugsrichtung des
Bahndrehimpulses, wodurch, bedingt durch die Spin-Bahn-Kopplung, auch der Spin eine
Vorzugsrichtung erhélt. Bei Eisen beispielsweise ist zwar hauptsichlich der Elektronen-
spin fiir das ferromagnetische Verhalten zustédndig, jedoch kann das Kristallgitter durch
die Spin-Bahn-Kopplung die Richtung des Spins beeinflussen.

Die besondere Form von Festkorpern fiithrt zur sogenannten Formanisotropie, welche durch
Entmagnetisierungsfelder verursacht wird. Diese Entmagnetisierungsfelder sind proportio-
nal zur Magnetisierung, wobei der Proportionalitatsfaktor als Entmagnetisierungsfaktor
bezeichnet wird. Dieser hangt von der Form des Festkorpers ab.

Bei diinnen Filmen kénnen Gitterfehlanpassungen mit dem Substrat dazu fithren, dass es
zu elastischen Verspannungen kommt. Daraus folgt dann die induzierte Anisotropie. Die
Ursache hierfiir ist die Verzerrung der Ladungsverteilung, die zu einer Vorzugsrichtung
des Bahndrehimpulses fiihrt. Zusétzlich wird auch die Vorzugsrichtung des Spins durch
die vorliegende Spin-Bahn-Kopplung geéndert.

Die Informationen fiir dieses Kapitel entstammen aus [2].

2.1.4 Magnetische Doméanen

Normalerweise sollte sich bei ferromagnetischen Materialien unterhalb der CURIE-Tem-
peratur bei einer Magnetisierungsmessung die Séattigungsmagnetisierung M; ergeben. Im
realen Experiment kommt es jedoch héufig vor, dass dies nicht der Fall ist. Der Grund
dafiir sind die sogenannten magnetischen Doménen oder auch WEIisssche Bezirke. Sie
sind in Abbildung schematisch dargestellt. In diesen magnetischen Doménen sind alle
magnetischen Momente ausgerichtet. Die Ausrichtung entspricht zwar der Sattigungsma-
gnetisierung, allerdings konnen die Ausrichtungen der verschiedenen Doménen in unter-
schiedliche Richtungen zeigen. Betrachtet man die Magnetisierungen auf der Makroebene,
so ist es moglich, dass sich die einzelnen Doménen auftheben kénnen. Das Phdnomen der
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Abbildung 2.2: Darstellung der WEISSschen Bezirke. Eine abgeschlossene Fléche wird
als WEIsSscher Bezirk, deren Grenzen als BLOCH-, bzw. NEEL-Wéinde bezeichnet. Durch
Erhohung des Magnetfeldes verschieben sich die Doménenwinde und die WEISSschen
Bezirke vergroflern sich. a) zeigt den urspriinglichen Zustand der Magnetisierung des Ma-
terials ohne duBeres Magnetfeld. In b) liegt bereits ein dufieres Feld vor, wohingengen in
c¢) die Sattigung der Magnetisierung erreicht ist und alle magnetischen Momente gleich
ausgerichtet sind.

magnetischen Doménen tritt nicht nur bei Ferromagneten auf, sondern auflerdem auch
bei Ferri- und Antiferromagneten.

Zwischen zwei Doménen eines ferromagnetischen Materials, die unterschiedlich magneti-
siert sind, gibt es einen Bereich in dem sich die Spin-Richtung #ndert. Diese Anderung
kann nicht sprunghaft zwischen Gitteratomen entstehen, sondern es bilden sich kleine
Bereiche in denen die Anderung der Spin-Richtung vollzogen wird - sie werden Doménen-
winde genannt. Es wird dabei zwischen zwei verschiedenen Arten von Doménenwénden
unterschieden. Zum einen gibt es die BLocH-Wand und zum anderen die NEEL-Wand.
Der Unterschied hierbei liegt in der Orientierung der Ebene, in der die Spin-Anderung
verlduft. Sie kann entweder parallel oder orthogonal zur Doménenwand verlaufen. Bei der
Ebene, in der die Richtungsénderung des Spins parallel zur Doménenwand verlauft, spricht
man von der sogenannten BLOCH-Wand. Aus Energiebetrachtungen geht hervor, dass die
BrocH-Wand idealerweise moglichst diinn ist. In diesem Fall sind Anisotropieenergie und
Energiezuwachs der Austauschkopplung minimal. So ergibt sich fiir Eisen beispielsweise
eine BLOCH-Wand-Dicke von ca. 40 nm.

Findet die Richtungsdnderung in einer Ebene statt, die orthogonal zur Domé&nenwand
orientiert ist, spricht man von der NEEL-Wand. Sie tritt vornehmlich bei diinnen Filmen
auf, da eine Ausbildung von BLOCH-Wénden hier energetisch ungiinstig wére. Betrachtet
man hingegen sehr diinne Filme, so kann es wegen der Oberflachenbeitrédge zur magneto-
kristallinen Anisotropie dazu kommen, dass sich hier doch BLOCH-Wénde ausbilden.

Die Informationen fiir dieses Kapitel wurden aus [2] entnommen.

2.1.5 Magpnetisierungskurven

Misst man das magnetische Moment M ferro(i)magnetischer Materialien gegeniiber dem
externen Magnetfeld B = poHext, erhilt man eine sogenannte Hysteresekurve. Eine
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Abbildung 2.3: Beispielhafte Darstellung
einer Hysteresekurve. Aufgetragen wird das
magnetische Moment M gegeniiber dem
externen Magnetfeld Bey = poHex. Die
Schnittpunkte mit der Abszisse bezeichnet
man als Koerzitivield H. und die Schnitt-
punkte mit der Ordinate entsprechen der Re-
manenz Mg. Die horizontale Linie, in der
sich die Hysteresekurve schliet und parallel
zur Abszisse verlduft, kennzeichnet die Satti-
gungsmagnetisierung Ms.

beispielhafte Hysteresekurve ist in Abbildung dargestellt. Charakteristische Punkte
sind zum einen die Séttigungsmagnetisierung Mg, bei der alle Doménen in die selbe Rich-
tung orientiert sind [10]. Eine weitere wichtige Kenngroe ist die sogenannte Remanenz
Mpg. Dabei handelt es sich um dasjenige magnetische Moment, welches in der Probe iibrig
bleibt, wenn das duflere Magnetfeld aus der Séttigung heraus auf Bey; = 0 zuriickgefahren
wird.

Der Remanenz gegeniiber steht das Koerzitivfeld H., welches die Feldstérke angibt, die
benotigt wird, um der remanenten Magnetisierung entgegenzuwirken und somit aufzu-
heben. Es wirkt immer in die entgegengesetzte Richtung der remanenten Magnetisierung
[2]. Das Koerzitivfeld lésst sich bei ferromagnetischen Materialien am besten beeinflussen.
Man unterscheidet zwischen weichen Materialien, welche ein geringes Koerzitivfeld besit-
zen und harte Materialien, die dementsprechend ein hohes Koerzitivield aufweisen. Das
Koerzitivfeld kann aufgrund zweier Effekte abnehmen. Zum einen nimmt es ab, wenn der
Gehalt an Verunreinigungen im Material abnimmt und zum anderen, wenn innere Span-
nungen durch langsames abkiihlen kompensiert werden [I1]. Fiir verschiedene magnetische
Stoffe stellt sich der Verlauf der Hysteresekurve unterschiedlich dar. Wie oben beschrieben
besitzen magnetisch weiche Materialien ein geringes Koerzitivfeld. Ihre Magnetisierungs-
kurve verlduft dementsprechend schmal. Im Gegensatz dazu verlduft die Hysterese bei
magnetisch harten Materialien breiter [12].

2.2 VSM - Vibrationsmagnetometer

Das Prinzip des Vibrationsmagnetometers (en.: vibrating sample magnetometer, kurz:
VSM) basiert auf dem FARADAYschen Induktionsgesetz, welches besagt, dass eine elek-
tromagnetische Kraft in einer Spule erzeugt wird, sobald sich der magnetische Fluss in
ihr éndert. Die magnetischen Grundlagen, die zum Versténdnis ben6tigt werden, sind in

Kapitel dargelegt.

Der schematische Aufbau ist in Abbildung dargestellt. Der Probenstab wird in der
Mitte zwischen den beiden Aufnehmerspulen zentriert, um ein moglichst homogenes Ma-
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gnetfeld zu erreichen. Durch die periodische Bewegung des Probenstabs mit der magneti-
schen Probe durch den Oszillator wird eine Spannung Uy,q induziert. Es gilt

0P
ot’
wobei mit ® die magnetische Flussstidrke bezeichnet wird. Fiir die Aufnehmerspulen mit
der Fliche A und Anzahl der Windungen N ergibt sich Gl. (2.6)) zu

Uind = — (2.6)

0B

Upnga = —NA % (2.7)
Das duflere Magnetfeld hat keinen Einfluss auf die induzierte Spannung, es dient lediglich
dazu, die Probe zu magnetisieren. Die Anderung der Flussdichte in den Spulen ist von
vielen Faktoren abhéngig. Zu nennen sind die Frequenz w, mit der die Probe schwingt
sowie deren Amplitude Z. Zudem hat das magnetische Moment m der Probe und der
Abstand zu den Aufnehmerspulen y, einen Einfluss auf die Flusséinderung und damit die
induzierte Spannung. Diese kann erhoht werden, wenn die Anzahl der Spulenwindungen
N vervielfacht wird. Eine weitere Erhchung kann man dadurch erreichen, indem man die

Zahl der Spulen n. erweitert. Damit wird Gl. (2.7) zu
Uina X —mwZyoNn.G cos (wt). (2.8)

Bei GG handelt es sich um einen Geometriefaktor, der die Form der Probe beriicksichtigt.

Die Informationen fiir dieses Kapitel stammen aus [13].

2.3 XPS - Rontgenphotoelektronenspektroskopie

Zur Bestimmung der elektronischen Struktur besetzter Zustdnde von Oberflichen nutzt
man die sogenannte Rontgenphotoelektronenspektroskopie (en.: x-ray photoelectron spec-
troscopy, kurz: XPS). Das Prinzip beruht auf dem dufleren photoelektrischen Effekt, bei
dem die Probe mit Photonen der Energie

Epn = (2.9)

bestrahlt wird. Die Elektronen befinden sich dabei in einem Grundzustand mit der Bin-
dungsenergie Fg. Wenn die Elektronen durch die Anregung mit Photonen geniigend Ener-
gie besitzen, um die Austrittsarbeit ¢, zu iiberwinden, so konnen sie, mit der kinetischen
Energie Fy,, aus dem Festkorper ausgelost werden. Es ergibt sich folgende Energieglei-
chung:

Exin = hw — Ep — ¢a. (2.10)
Dabei ist ¢4 = Fyax — Er die Differenz aus der Energie im Vakuum FE, und der Fermi-
Energie .

Sind Eyj,, ¢a und Ep, bekannt, so kann die Bindungsenergie experimentell bestimmt
werden. Man misst die Anzahl der ausgeltsten Elektronen in Abhéngigkeit der kinetischen
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Energie und erhélt somit Auskunft {iber die besetzten Zustédnde im Festkorper. Wichtig
hierbei ist, dass es sich bei der Photoelektronenspektroskopie um eine oberflichensensitive
Methode handelt, da die Elektronen mit Gitteratomen wechselwirken und somit nur eine
Austrittstiefe von wenigen Millimetern aufweisen. Daher miissen Verunreinigungen der
Oberfldche durch den Einsatz von Ultrahochvakuum (vgl. Kapitel verhindert werden.

Es gilt zu beachten, dass das Spektrometer, welches die Elektronen detektiert, ebenfalls
eine Austrittsarbeit ¢gpex besitzt. Die Energiebilanzgleichung Gl. (2.10) modifiziert sich
damit zu

By = hw — EB — ¢spek (2.11)

Dabei bezeichnet Ej, = die kinetische Energie der Elektronen, mit der sie von dem Detektor

erfasst werden (vgl. Abbildung [2.4).

Abbildung 2.4: Ein Elektron im

1s-Orbital wird durch ein Photon E,
mit der Energie hw angeregt. Ist 2) 1 : -
die angeregte Energie hoher als die >T’l0) Ein ’Ekin
Bindungsenergie FEp befindet sich 0 E.

das Elektron iiber der Fermi Kan- Z Y

te Ep. Ist die Energie zudem ho- é b, ‘ d>s,,k
her als die Austrittsarbeit ¢, des %————'———3- ———— I

Fes tkérpers, kann das Elektron aus VB < ® Py o ‘" ‘"
dem Festkorper ausgelost werden. 2, Seoe ._.H
Es verlidsst den Festkorper mit der
kinetischen Energie Ey;,. Die Aus-
trittsarbeit des Spektrometers be- 1s Aé}. y
tréagt ggpex. Das Elektron wird letzt- Festkdrper Spektrometer
endlich mit der reduzierten kineti-
schen Energie E}.  detektiert. Ent-
nommen und bearbeitet aus [14].

Ep

)Y
2s§) PP

Die Energie der Rontgenstrahlen bei der Photoelektronenspektroskopie betrégt 100eV —
10keV. Dieser Energiebereich entspricht Wellenldngen von A = 100 — 1 A. Um ein Spek-
trum detektieren zu konnen, miissen einige Grundvoraussetzungen erfiillt werden. Die
Energie der Elektronen muss grofl genug sein, um aus dem Material herausgelost zu wer-
den. Dies bedeutet, dass sie keine inelastischen Stole auf dem Weg zur Oberfliche mit
anderen Elektronen ausfithren diirfen, da dies zu einem Energieverlust fiihrt.

Die Informationen fiir dieses Kapitel entstammen aus [2], [15] und [16].

2.4 LEED - Beugung niederenergetischer Elektronen

Fiir die Charakterisierung der Struktur von Kristalloberflichen nutzt man die Beugung
niederenergetischer Elektronen (en.: low-energy electron diffraction, kurz: LEED). Die




2 Theoretische Grundlagen

Messmethode beruht auf dem Prinzip der Elektronenbeugung, wobei man die durch Inter-
ferenz von Elektronenwellen entstehenden Beugungsmuster deutet. Durch die Intensitéts-
verteilung des gebeugten Elektronenstrahls erhélt man Informationen iiber die Struktur
der Oberflacheneinheitszelle und die Ordnung an der Oberfléche.

Die LEED-Messmethode beruht auf zwei wichtigen Prinzipien. Auf der einen Seite besit-
zen die Elektronenwellen die DE-BROGLIE-Wellenlédnge

N h
bB \/2mE’.

Dabei ist es wichtig, dass die Wellenldnge der Elektronen ungeféhr im Bereich der Ab-
stdnde der Atome im Kristallgitter liegt (App < da¢). Daher werden iiblicherweise Elek-
tronen mit Wellenléngen um A\ ~ 1 —2 A benutzt. Daraus ergeben sich Energien von etwa
30 —200eV. Auf der anderen Seite ist die mittlere freie Weglédnge der niederenergetischen

(2.12)

Abbildung 2.5: Schematische Zeichnung (03) (02) (0T) (00) (01) (02) (03)
der EwALD-Kugel. Dargestellt sind die Beu- J RS ST
gungsstangen, die aus den unendlich nah an-

einanderliegenden Gitterpunkten stammen. 4
Von einem beliebigen Gitterpunkt aus wird
der einfallende Vektor k; abgetragen. Vom
Ursprung dieses Vektors aus wird ein Kreis
mit dem Radius k£ = 2{ konstruiert. Die b
Schnittpunkte der Kugel mit den Beugungs-
stangen ergeben die Beugungsreflexe. Die
Schale der Kugel ist iiber die Schar aller
gestreuten Wellenvektoren Ef definiert. Ent-
nommen aus [14].

- -
R -~y
-
P ————

O Oe
O Oe
O Oe
O Oe

Elektronen in der Gréflenordnung um einige atomare Lagen. Dadurch wird garantiert,
dass die meisten elastischen Stofle in den oberen Lagen der Probe auftreten und LEED
somit eine sehr oberflachensensitive Messmethode ist. Um Beugungsreflexe zu sehen, miis-
sen die Elektronenwellen konstruktiv interferieren. Dies ist bei der LAUE-Bedingung der
Fall. Gefordert wird

(7: Ef,u - Ei,u - ]gf,n - éu (2]—3)
wobei mit ¢ de_1f Streuvektor bezeichnet wird. Des Weiteren sind /% der einfallende Wel-
lenvektor und k¢ der Wellenvektor der gestreuten Welle.

Zur besseren Darstellung lésst sich die LAUE-Bedingung in 2D als sogenannte EWALD-
Kugel veranschaulichen (vgl. Abbildung . Betrachtet wird dabei elastische Streuung,

121 lzf ist. Der

daher folgt aus der LAUE-Bedingung wegen der Energieerhaltung, dass

Radius der EwALD-Kugel betréigt damit ks = k; = 27”

Beugungsreflexe treten geméfl der LAUE-Bedingung immer nur dann auf, wenn sich der
Kreis der EwALD-Kugel mit einer Beugungsstange schneidet.

Die Informationen fiir dieses Kapitel entstammen aus [2], [15] und [16].
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3 Materialsystem

Das folgende Kapitel befasst sich mit den in dieser Arbeit verwendeten Materialien. Dazu
zéhlen unter anderem die Substrate Magnesiumoxid (MgO, Kapitel und Strontiumti-
tanat (SrTiO3, Kapitel . Des Weiteren wird auf die aufgedampften Materialien Eisen
(Fe), die moglichen Eisenoxidverbindungen und Nickeloxid (NiO) eingegangen. Ein Teil
der verwendeten Proben wurde im Rahmen der Abschlussarbeit [I7] hergestellt, ein an-
derer Teil selbst préapariert.

3.1 Magnesiumoxid

Magnesiumoxid ist ein Salz und besteht aus Magnesiumionen (Mg2+) und Sauerstoffionen
(02*). Es kristallisiert in einer Natriumchloridstruktur mit einer Gitterkonstanten von
anigo = 4.212 A. Betrachtet man die Struktur (vgl. Abbildung genauer, erkennt man,
dass sowohl die Magnesium- als auch Sauerstoffionen ein kubisch flachenzentriertes (en.:
face-centered cubic, kurz: fcc) Kristallgitter bilden.

[001] MgO

Abbildung 3.1: Magne-
siumoxid kristallisiert in
einer Natriumchloridstruk-
tur. Die Gitterkonstante

NaCl-Strukturtyp

h M 2+
betréigt anMgO = 4.212A. ? Og
Entnommen aus [I§]. a, .= 42117 A

a,=2.9781 A

Aygo [100] MgO

Bei der Oberflicheneinheitszelle von MgO handelt es sich um eine quadratische Einheits-
zelle, die eine Gitterkonstante von aor = ango/ V2 aufweist. Im Gegensatz dazu steht die
Volumeneinheitszelle um 45° verdreht. Das MgO-Substrat der im Rahmen dieser Arbeit
verwendeten Proben stammt von der Firma Crystec. Das Substrat hat die Abmessungen
(10 x 10 x 0.5)mm?® bei einer [001]-Ausrichtung des Kristalls beziiglich der Oberfléiche.

3.2 Strontiumtitanat

Strontiumtitanat kristallisiert, mit einer kubischen Einheitszelle, in der Perowskitstruktur.
Es ist diamagnetisch und die Gitterkonstante betrégt ag,mio, = 3.905 A. Eine schemati-
sche Skizze ist in Abbildung [3.2] dargestellt. Die kubische Struktur wird von den Sauer-
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3 Materialsystem

Abbildung 3.2: Stron-
tiumtitanat  kristallisiert
in einer Perowskitstruk-
tur. Die Gitterkonstante
betrigt asrio, = 3.905 A.
Entnommen aus [19].

stoffatomen erzeugt, die sich oktaedrisch um die Titanionen anordnen. In den Liicken der
Sauerstoffoktaeder befinden sich die Strontiumionen. Bei endlichen Kristallen existiert ei-
ne konkrete Oberfliche. Es gibt zwei verschiedene Moglichkeiten, wie die Oberfliche von
SrTiO3 terminiert ist: SrO-terminiert und TiO,-terminiert.

Das SrTiO3-Substrat der im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Proben stammt von der
Firma Crystec. Das Substrat hat die Abmessungen (10 x 10 x 0.5)mm?® bei einer [001]-
Ausrichtung des Kristalls beziiglich der Oberfléche.

3.3 Eisen

Bei Eisen handelt es sich um ein Ubergangsmetall, das in den Formen a—, 3— und +-Eisen
vorkommt. Die jeweilige Modifikation hdngt von der Temperatur ab. a-Eisen kristallisiert
in einer kubisch raumzentrierten Kristallstruktur (en.: body-centered cubic, kurz: bee),
wobei die Gitterkonstante ap, = 2.87A betragt.

3.4 Eisenoxid

Beim Aufdampfen von Eisen unter Sauerstoffatmosphére konnen verschiedene Eisenoxid-
verbindungen auftreten. Im folgenden Kapitel werden die moglichen Verbindungen be-
schrieben. Allen gemein ist, dass der Sauerstoff immer zweifach negativ (O®~) geladen
vorliegt. Die moglichen Eisenoxidverbindungen sind Eisen(I1)-oxid, Eisen(ILIII)-oxid und
Eisen(I1I)-oxid.

3.4.1 Wiistit

Eisen(II)-oxid, als Mineral besser bekannt als Wiistit, z&hlt zu den nicht-stéchiometrischen
Verbindungen. Dementsprechend ist die Summenformel Fe;_,O. Wiistit kristallisiert in

12



3.5 Nickeloxid

einer Steinsalzstruktur, wobei die Gitterkonstante 4.332 A betragt. Es liegt in einer ku-
bischen Kristallstruktur vor und weist 4 Formeleinheiten pro Einheitszelle auf. Bis zu
Temperaturen von 203 — 211 K (NEEL-Temperatur) ist Wiistit antiferromagnetisch, dar-
iber paramagnetisch [20].

3.4.2 Magpnetit

Bei Eisen(II,I1T)-oxid, also Magnetit, handelt es sich um eine Verbindung aus Eisen- und
Sauerstoffionen mit der Stochiometrie FesO,4. Es ist ein schwarzes, ferrimagnetisches Mi-
neral, mit einer kubisch-flaichenzentrierten (en.: face-centered cubic, kurz: fcc) Einheits-
zelle mit inverser Spinellstruktur. Die Gitterkonstante betrégt ape,0, = 8.3963 A, bei 8
Formeleinheiten pro Einheitszelle. Es ist die stabilste Eisenoxid-Verbindung. Die CURIE-
Temperatur von Magnetit betriagt 858 K [21].

Abbildung 3.3: Schema-

tische Darstellung der Ein- © Fe,:ﬁ
heitszelle von Magnetit. © gf
° O

Die Gitterkonstante boe-
tragt ape;0, = 8.3963 A.
Entnommen aus [22].

a0, = 8.3963 A

3.4.3 Hamatit und Maghemit

Fiir Fe;O3 gibt es verschiedene Kristallstrukturen. Hamatit (a-FeoO3) und Maghemit
(7-FeoO3) sind die wichtigsten Modifikationen. Aufgrund einer hohen Gitterfehlanpassung
von Hamatit auf MgO und das damit verbundene nicht kristalline Aufwachsen, kann man
davon ausgehen, dass Fe;O3 immer als Maghemit auftritt. Maghemit kristallisiert ebenso
wie Magnetit in einer Spinellstruktur, mit einer Gitterkonstanten von ape,0, = 8.3515 Al

3.5 Nickeloxid

Bei Nickel(II)-oxid handelt es sich um antiferromagnetisches Material, welches in einer
Steinsalzstruktur auftritt. Es hat eine Gitterkonstante von 4.176 A und besitzt eine Band-
liicke zwischen 3.4 — 4.3 eV [23], wodurch sich Halbleitereigenschaften ergeben. Nickeloxid
liegt in einer fece-Kristallstruktur mit zweiatomiger Basis vor und ist antiferromagnetisch.
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4 Experimentelle Grundlagen

In diesem Kapitel werden die experimentellen Grundlagen, die zur Durchfithrung der Mes-
sungen notwendig sind, erldutert. Dabei wird unter anderem die Probenherstellung im Ul-
trahochvakuum (UHV) beschrieben und auf die Messanlagen fiir die Photoelektronenspek-
troskopie (XPS) und die Beugung niederenergetischer Elektronen (LEED) eingegangen.
AbschlieBend wird die Messapparatur des Vibrationsmagnetometers (VSM) beschrieben.

4.1 Ultrahochvakuumkammer

Um Verschmutzungen bei der Probenherstellung zu vermeiden sind niedrige Umgebungs-
driicke notwendig. Dies wird hier durch eine Ultrahochvakuumkammer (vgl. Abbildung
realisiert. Uber ein System aus Vorpumpe, Turbomolekular- und Ionengetterpums-
pe kénnen Driicke von bis zu 1 x 107! mbar realisiert werden. In der hier verwende-
ten Préparationskammer wird mit Hilfe von Turbomolekularpumpen ein Druck von ca.
1 x 10”8 mbar erzeugt. Die Reinigung der Probe wird unter diesem Druck durchgefiihrt,
wohingegen bei den XPS- und LEED-Messungen ein Druck von 1 x 107° mbar herrscht.
Die Probe wird dabei nicht aus dem Vakuum entfernt - man spricht dann von in-situ-
Messungen. Ein weiterer Vorteil neben der verschmutzungsfreien Umgebung ist, dass sich
durch den geringen Druck die mittlere freie Weglédnge vom aufzubringenden Material (Pro-
benherstellung) oder der zu detektierenden Elektronen (XPS, LEED) erhoht. Jeder Teil
der Kammer besitzt ein eigenes Ventil, sodass die Kammern separat gepumpt werden
kénnen. Die Probe wird {iber die Schleuse in das System eingebracht und anschliefend
iiber den Transferweg im UHV bewegt.

4.2 Probenpriparation

Die Probenpréparation gliedert sich in zwei Teilschritte. Zuerst wird das Substrat gerei-
nigt und anschliefend das Material aufgedampft. Zur Reinigung wird das Substrat in die
Praparationskammer I eingebracht (vgl. Abbildung und bei ca. 400 °C fiir etwa ei-
ne Stunde geheizt. Dabei wird zusitzlich Sauerstoff mit einem Druck von 1 x 10~*mbar
in die Kammer eingebracht. Dadurch soll verhindert werden, dass Sauerstofffehlstellen
entstehen und Kohlenstoff leichter von der Oberflache desorbiert. Nach dem Reinigungs-
prozess wird mittels XPS {iberpriift, ob sich noch Adsorbate auf dem Substrat befinden
und die Struktur der Oberfliche mit einer LEED-Messung kontrolliert.

Um das gewiinschte Material auf das Substrat aufzubringen wird das Verfahren der Mo-
lekularstrahlepitaxie (en.: molecular beam epitaxy, kurz: MBE) genutzt. Dazu wird iiber
einen Verdampfer Nickel und/oder Eisen aufgedampft. Im Inneren des Verdampfers befin-
det sich eine Patrone des jeweiligen Materials, welche von einem Wolframfilement umgeben
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Ventil

...................

Préiparations-
kammer I

0

Préparations-
kammer 11

Abbildung 4.1: Schematischer Aufbau der UHV-Kammer. Dargestellt sind die Schleu-
se zum Einbringen der Probe, die beiden Préparationskammern sowie die Kammer zur
LEED- und XPS-Messung. Die Kammern sind iiber Ventile voneinander separiert. Die
Probe ldsst sich innerhalb der Anlage tiber Transferstéibe bewegen. Entnommen aus [22]
und angepasst.

ist. Uber dieses Wolframfilament und das Anlegen einer Spannung an die Patrone wird
diese solange geheizt, bis die Atome des jeweiligen Materials der Patrone in die Gasphase
iibergehen und aus dem Verdampfer austreten. Um den Aufdampfprozess besser regulie-
ren zu konnen, befindet sich vorne am Verdampfer ein Abschirmblech. Fiir die Herstellung
von Magnetit auf MgO wird das Substrat auf 250 °C aufgeheizt und ein Sauerstoffparti-
aldruck von 5 x 1075 mbar eingestellt. Eine gewohnliche Eisenschicht wird hingegen ohne
Sauerstoffzufuhr bei Raumtemperatur auf MgO aufgedampft.

4.3 XPS-Messanlage

Bei der hier verwendeten XPS-Messanlage handelt es sich um ein Gerét der Firma Specs.
Sie befindet sich zusammen mit der LEED-Messanlage in einer durch ein Ventil abtrenn-
baren Kammer (vgl. Abbildung |4.1]). Die Messungen werden in-situ durchgefiihrt. Die
Messanlage besteht aus zwei Teilen: Zum einen der Rontgenquelle und zum anderen dem
Halbkugelanalysator (vgl. Abbildung [4.2). Als Rontgenquelle stehen eine Magnesium-
(Mg : hw(Ka12) = 1253.6eV) oder Aluminiumanode (Al : hw(K,12) = 1486.6eV) zur
Auswahl. Aus dieser Quelle werden Photonen der Energie hw emittiert, treffen anschlie-
end auf die Probe, bevor sie durch ein Linsensystem fokussiert werden. Der Halbkugel-
analysator besteht aus zwei konzentrischen Elektroden, zwischen denen eine Potentialdif-
ferenz angelegt wird. Diese Potentialdifferenz lésst sich so einstellen, dass nur Elektronen
mit bestimmter kinetischer Energie den Detektor (Channeltron) passieren kénnen. Fiir
die XPS-Messung werden die Elektronen auf eine feste kinetische Energie Fpass = 50eV
abgebremst und somit ein ganzes Energiespektrum aufgenommen.
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4.4 LEED-Messanlage

Abbildung 4.2: Schematischer
Aufbau der XPS-Messanlage. Eine
Rontgenquelle emittiert Photonen,
die auf die zu untersuchende Probe
treffen. Von dort treten dann Photo-
elektronen in einen Halbkugelanaly-  Rontgenkanone J

Halbkugelanalysator

sator, bestehend aus zwei konzentri-
schen Elektroden, ein. Ein Linsen-
system fokussiert zuvor die eintref-
fenden Elektronen und bremst diese
auf eine bestimmte kinetische Ener- o
gie ab. Die Detektion erfolgt iiber Probe
Channeltrons. Entnommen aus [24].

Channeltron

Linsensystem

4.4 LEED-Messanlage

Die LEED-Messanlage befindet sich zusammen mit der XPS-Messanlage in einer eigenen
Kammer (vgl. Abbildung {4.1]). Die Messung wird hier ebenfalls in-situ durchgefithrt. Der
schematische Aufbau der LEED-Messanlage ist in Abbildung dargestellt. Die Haupt-
elemente sind auf der einen Seite die Elektronenkanone und auf der anderen Seite der
Fluoreszenzschirm. Durch Anlegen einer Beschleunigungsspannung an die Kathode wer-
den Elektronen beschleunigt. Es entsteht ein Strahl von niederenergetischen Elektronen.
Durch den Wehnelt-Zylinder und das Linsensystem wird der Elektronenstrahl fokussiert,
bevor er auf die Probe trifft. Sie wird bei ca. 2.25 A betrieben und kann einen Elek-
tronenstrahl von bis zu 1000 eV erzeugen. Der Fluoreszenzschirm, mit einer anliegenden
Hochspannung von 6kV, sowie mehrere Gitter machen das Beugungsbild der gebeug-
ten Elektronen sichtbar. Die Gitter dienen dazu, Elektronen mit zu geringer Intensitét
abzufangen und nur diejenigen passieren zu lassen, die elastisch gestreut werden. Zur
Visualisierung benutzt man eine CCD-Kamera.

Fluoreszenzschirm

Abbildung 4.3: Schematischer Aufbau der
LEED-Messanlage. Elektronenkanone, beste-
hend aus Kathode und Wehnelt-Zylinder W,
erzeugt einen gebiindelten Elektronenstrahl,
i der durch ein Linsensystem L fokussiert wird.
J_T ’_H 7 Der Elektronenstrahl trifft auf die zu unter-

1 suchende Probe, wo elastische und inelas-
tische Streuung stattfindet. Die gebeugten
Elektronen werden durch die Verwendung
eines Fluoreszenzschirms sichtbar gemacht.

Entnommen aus [24] und angepasst nach
[15].

Kathode W L [

Beschleunigungs-
spannung

L
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4 Experimentelle Grundlagen

4.5 Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

Fiir die Messungen der magnetischen Eigenschaften wird ein Vibrationsmagnetometer
(en.: Vibrating Sample Magnetometer, kurz: VSM) der Firma LakeShore vom Typ 7407
verwendet. Im Folgenden wird der grundlegende Aufbau und die Funktionsweise des VSM
beschrieben. Dabei wird insbesondere auf die winkelabhéngige Messung sowie auf die
sogenannte out-of-plane-Messung eingegangen. Zuséatzlich wird die vektorielle Messung
des magnetischen Moments erlautert.

Das VSM besteht aus zwei Elektromagneten, Messspulen sowie einem Head-drive. Der
schematische Aufbau ist in Abbildung dargestellt. Die Probe wird an einem Quartz-
stab befestigt und durch den Head-drive in Schwingung versetzt. Durch die dufleren Elek-
tromagneten wird die Probe anschlieBend magnetisiert. Der Abstand der Elektromagneten
kann variabel geindert werden, dadurch sind Magnetfelder von bis zu 2.62 T moglich. Sie
besitzen einen Durchmesser von 7inch. Aus der Schwingung heraus und der damit ein-
hergehenden Anderung des magnetischen Flusses wird in den Aufnehmerspulen anschlie-
Bend eine Spannung Uj,q induziert (vgl. Kapitel . Diese Spannung wird iiber einen
Analog-Digital-Wandler in ein digitales Signal umgewandelt, welches mit der Messsoft-
ware IDEASVSM am PC aufgezeichnet werden kann. Die Messung der Hysteresekurven
(vgl. Kapitel erfolgt ebenfalls mit Hilfe der Messsoftware.

Head-drive

) o Abbildung 4.4: Schematischer
Rotationseinheit Aufbau des VSM. Der Head-
drive versetzt den Probenhalter in
Schwingung. Uber die Elektroma-
gneten wird ein Magnetfeld erzeugt.
Die entstehende Magnetisierung der
Probe wird, aufgrund von Indukti-
on, von den Aufnehmerspulen de-
tektiert. Durch die Rotationseinheit

z Probenhalter

Aufnehmerspulen

" lasst sich der Probenstab zwischen
den Elektromagneten stufenlos dre-
Probe hen.

Elektromagnet Kiihlung

An dem Probenstab lassen sich verschiedene Aufsétze zur Befestigung von Proben an-
bringen. Diese werden mit einem Kleber am Aufsatz befestigt. Entweder orientiert man
die Probe "in-plane”; also die Oberfliche parallel zum Magnetfeld oder "out-of-plane”,
dementsprechend die Probenoberfliche orthogonal zum Magnetfeld. Mit der out-of-plane-
Orientierung wird die Magnetisierung gemessen, die senkrecht zur Probenoberfliche ent-
steht. Der Unterschied von in-plane zu out-of-plane-Orientierung ist in Abbildung
gezeigt. Die Probe wird um 90° gekippt und anschlieBend so lange um den Winkel «
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4.5 Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

zwischen den Elektromagneten gedreht, bis die Probenoberfliche orthogonal zu den Elek-
tromagneten ausgerichtet ist.

e o
a) b)
B B
—
z
.
Probe x
Probe

Elektromagnet Elektromagnet Elektromagnet Elektromagnet

Abbildung 4.5: Schematische Darstellung zum Vergleich von in-plane und out-of-plane-
Messung. In a) Darstellung der in-plane-Messung. Die Probenoberfliche befindet sich
parallel zum angelegten Magnetfeld B. In b) Darstellung der verédnderten Orientierung
der Probe. Sie wurde vertikal um 90°, im Vergleich zu a), gekippt. Ist die Probe so gedreht,
dass das Magnetfeld orthogonal zur Probenoberflache verlduft, spricht man von der out-
of-plane-Orientierung.

Uber die eingebaute Rotationseinheit kann der Probenstab zwischen den Elektromagne-
ten gedreht werden. Dies geschieht iiber die Software, mit der sich die Rotationseinheit
elektronisch ansteuern lésst. Der einstellbare Bereich betrégt —10° — 730°, bei einer Win-
kelauflésung von < 1°.

Nach Einbringen des Probenhalters in das VSM muss eine Justage erfolgen, sodass sich die
Probe im Zentrum des Magnetfeldes befindet. Dazu sind Stellschrauben am VSM ange-
bracht, die es erméglichen, die Probe in z-, y- und z-Richtung zu positionieren. Um die op-
timale Position zu finden, wird in y- und z-Richtung das maximale magnetische Moment
und in z-Richtung das minimale magnetische Moment eingestellt, da entlang der z-Achse
das Magnetfeld in der Mitte am geringsten ist. Fiir die vollstéindige Untersuchung der
magnetischen Anisotropie ist es wichtig, das magnetische Moment in verschiedenen Rich-
tungen durch die Probe zu messen. Um dies zu bewerkstelligen werden die sogenannten
vector-coils genutzt. Dazu werden die urspriinglichen Aufnehmerspulen (in z-Richtung)
durch Spulen in y-Richtung, also senkrecht zum Magnetfeld, ergéinzt (vgl. Abbildung.
Die magnetischen Momente der Probe kénnen dadurch gleichzeitig sowohl in x- als auch
in y-Richtung gemessen werden.

Abbildung 4.6: Schematische Darstel-
lung der vector-coils in der Draufsicht. Die
normale Anordnung, bestehend aus Spu-
len in z-Richtung vor den Elektromagne- gjeiromagnet
ten, wird durch Spulen orthogonal dazu er-
ganzt. Es werden dadurch magnetische Mo-

messen. i >x

Elektromagnet

mente gleichzeitig in 2- und y-Richtung ge-
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AufBlerdem ist es moglich, durch einen Kryostaten temperaturabhéngige Messungen durch-
zufithren. Der verfiighare Temperaturbereich erstreckt sich dabei von 78 —950 K. In dieser
Arbeit werden keine Temperaturmessungen durchgefiihrt, daher wird hierauf im Folgen-
den nicht ndher eingegangen.

4.5.1 Verarbeitung der Messdaten

Werden Hysteresen mit dem VSM gemessen so erhilt man Verlaufe wie in Abbildung
E in Blau dargestellt. Das magnetische Moment ist in ug/f.u. angegeben (vgl. Kapitel

4.5.2]).

(o]

-e-originale Messwerte
—linearer Untergrund A
-©-bereinigte Messwerte 4

N

N

magnetisches Moment m [uB/f.u.]
o

-2

-4

-6 | | | | | ]

-3000 -2000 -1000 0 1000 2000 3000
magnetische

Flussdichte [G]

Abbildung 4.7: Abzug des linearen Untergrunds am Beispiel einer Fe;O,/NiO/MgO-
Probe. Die realen Messwerte, in blau dargestellt, werden nicht geséttigt, sondern sind
hier noch durch paramagnetische Anteile vom Probenhalter und Substrat beeinflusst.
Zur Bereinigung wird eine lineare Regression (rot) durchgefithrt und von den ermittel-
ten Messwerten abgezogen. Die entstehende Hysterese (griin) wird dann nur noch vom
magnetischen Material der Probe erzeugt.

Wie man erkennt, gelangt die Probe nicht in Séttigung, sondern der Verlauf nimmt selbst
bei hohen dufleren Magnetfeldern linear zu. Die Begriindung hierfiir ist, dass dem eigent-
lichen Messsignal der Einfluss von para- und diamagnetischen Anteilen vom Probenhalter
und Substrat {iberlagert ist. Dies fithrt zu einem verfédlschten Verlauf, da lediglich das
magnetische Signal der zu untersuchenden Schicht (hier Fe3O,) interessant ist. Um nur
dieses Signal zu erhalten, zieht man den linearen Untergrund, verursacht von Probenhal-
ter und Substrat, von den gemessenen Hysteresen ab. Dazu wird in dem linearen Teil
der Hysteresen eine Regression durchgefiihrt und die entstehende Gerade (rot) von den
Messwerten subtrahiert. Dadurch erhélt man einen Verlauf wie in Abbildung in Griin
dargestellt.
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4.5 Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

4.5.2 Vergleich magnetischer Momente

Um einen Vergleich der Proben zu gewéhrleisten, bietet es sich an, das magnetische Mo-
ment in pg/f.u. (fu. = formula units, Formeleinheit) umzurechnen. Durch diese Umrech-
nung wird die Menge des magnetischen Materials auf der Probe beriicksichtigt und nicht
nur die absolute Sattigung. Zwischen magnetischem Moment in Formeleinheiten mg, und
dem gemessenen magnetischen Moment m in emu gilt der Zusammenhang

Viu
u - ) 41
me m V,S ( )
wobei Vg, das Volumen der Formeleinheit und Vg5 das Volumen der magnetischen Schicht
ist. Das Volumen der Einheitszelle Vg7 von Magnetit besteht aus 8V4,. Es lédsst sich iiber
die Gitterkonstante a mit Viz = a® berechnen. Daraus folgt fiir das magnetische Moment

CL3

me, = mm

(4.2)

Das Volumen der Schicht Vj ist fiir jede Probe individuell. Es hingt von der aufgedampften
Schichtdicke d des magnetischen Materials sowie von der aufgedampften Fliche A ab. Es
lasst sich also iiber

Vs = Ad (4.3)

berechnen. Damit ergibt sich GL.(4.2]) zu

a3

mey =

(4.4)

Bei Eisen besteht das Volumen der Einheitszelle aus 2V4,, wonach die Gl. [4.4] entspre-
chend angepasst wird. Wichtig hierbei ist, dass nur das reine magnetische Moment m der
Schicht berticksichtigt wird und nicht der Anteil des Substrates inklusive Probenhalter.
Eine Bereinigung der Messwerte (vgl. Kapitel ist damit unabdingbar.

Es ergibt sich fiir die Séttigungsmagnetisierung von Fe3O, ein Literaturwert von 4 ug/f.u.
[25] und fiir Fe entsprechend 2.2 pug/f.u. [26].

21






5 Ergebnisse und Diskussion

Im folgenden Kapitel werden die Messergebnisse vorgestellt und diskutiert. Zunéchst wird
die Herstellung von Fe;Oy4- und Fe-Schichten auf MgO qualitativ ausgewertet. Anschlie-
Bend untersucht man den Einfluss der Probengréfie auf das magnetische Verhalten - dazu
werden die zuvor hergestellten Proben zerkleinert. Danach wird die Auswirkung des Sub-
strates auf die magnetische Anisotropie analysiert. Dabei wird jeweils das Verhalten von
Fe304 auf MgO und SrTiOg verglichen. Des Weiteren beschéftigt sich dieses Kapitel mit
der Anisotropieuntersuchung unter dem Einfluss von NiO als Zwischenschicht. Hier wird
auch wieder zwischen den beiden Substraten MgO und SrTiO3 unterschieden. Zudem wird
die Auswirkung von verschiedenen Magnetit-Schichtdicken auf das magnetische Verhalten
ausgewertet, um anschliefend den Effekt der Drehung von der in-plane zur out-of-plane-
Orientierung darzustellen. Abschliefend werden die Messergebnisse diskutiert.

5.1 Probenherstellung

Dieses Kapitel beschéftigt sich mit der qualitativen Auswertung der Probenherstellung.
Dazu werden zunéchst LEED-Bilder und XP-Spektren der Substrate betrachtet, um an-
schliefend jeweils genauer auf das Eisen- und Eisenoxidwachstum einzugehen. Dort werden
ebenfalls die angefithrten Messmethoden XPS und LEED ausgewertet.

5.1.1 Substratpraparation

Die Reinigung der Substrate wird in Kapitel beschrieben. Abbildung zeigt zum
einen das LEED-Bild und zum anderen das XP-Spektrum eines der gereinigten MgO-
Substrate. Das LEED-Bild zeigt relativ scharfe Reflexe, die auf eine gut geordnete Struk-
tur an der Oberfliche hindeuten. Weiterhin erkennt man die erwartete (1 x 1)-Struktur,
von der um 45° zur Volumeneinheitszelle gedrehten Oberflacheneinheitszelle. In dem ex-
emplarischen XP-Spektrum des Substrates erkennt man jeweils die Signale vom Sauerstoff
(1s) und Magnesium (1s,2s und 2p). Des Weiteren sind die AUGER-Peaks Mg K LL und
O K LL erkennbar. Die Signale vom Kohlenstoff sind im Substrat nicht zu erkennen, daher
kann man davon ausgehen, dass das Substrat gereinigt ist.

5.1.2 Eisen- und Eisenoxidwachstum

Auf die gereinigten Substrate sind Eisen- und Eisenoxidschichten aufgebracht worden. Die
Herstellung wird in Kapitel beschrieben. Im Anschluss an die Herstellung findet eine
Uberpriifung mittels LEED und XPS in-situ statt. Die jeweiligen LEED-Bilder und XP-
Spektren sind in Abbildung dargestellt. In dem LEED-Bild von Magnetit kann man
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5 Ergebnisse und Diskussion
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Abbildung 5.1: Exemplarisches LEED-Bild eines gereinigten MgO-Substrates bei 151 eV
in a). Eingezeichnet ist die (1 x 1)-Struktur des Magnesiumoxids (rot). b) Exemplarisches
Beispiel des XP-Spektrums eines der verwendeten Substrate. Neben den Signalen von Ma-
gnesium und Sauerstoff sind aulerdem die AUGER-Peaks von Sauerstoff und Magnesium
zu erkennen.
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Abbildung 5.2: LEED-Bilder und XP-Spektren der hergestellten Eisen- und Magnetit-
schichten. In a) Darstellung der LEED-Aufnahme der Magnetitschicht bei £ = 127eV.
Das zugehorige XP-Spektrum ist in b) gezeigt. Fiir die Eisenschicht ist in ¢) das LEED-
Bild bei E = 174 eV abgebildet. Das zugehorige XP-Spektrum findet sich in d).
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5.2 FEinfluss der Probengréfe auf das magnetische Verhalten

eine (1 x 1)-Struktur mit einer (v/2 x v/2) R45°-Uberstruktur erkennen. Das XP-Spektrum
zeigt die zu erwartenden Peaks. Es zeigen sich die Signale von Eisen (2s,2p, 3s und 3p)
sowie das 1s-Signal von Sauerstoff. Auflerdem sind die AUGER-Peaks (KLL) von Sauerstoff
und Eisen zu erkennen.

Fiir die Eisenschicht zeigt sich in dem LEED-Bild eine (1 x 1)-Struktur. Das XP-Spektrum
ist dhnlich dem von Magnetit, die zum Eisen gehorigen Signale sind identisch und gut zu
erkennen. Die Sauerstoff-Signale fehlen, wodurch gezeigt wird, dass es sich bei der Schicht
um reines Eisen handelt.

5.2 Einfluss der ProbengréBe auf das magnetische Verhalten

In diesem Abschnitt wird der Einfluss der Probengréfie auf die magnetischen Eigenschaften
der Sattigungsmagnetisierung, des Koerzitivfeldes und der Remanenz untersucht. Dazu
werden die in Kapitel beschriebenen Proben ausgewertet. Fiir den Vergleich werden
die Proben in zwei Groflen gemessen, jeweils in der Groéfle nach dem Aufdampfprozess
sowie in zerkleinerter Form. Beide MgO-Substrate haben Abmessungen von 10 x 10 mm,
die Unterschiede in der Fldache der groflen Proben entstehen durch die unterschiedlichen
Probenhalter. Magnetit wurde auf das ganze Substrat aufgedampft, Eisen kreisférmig,
wodurch nicht bedampfte Flachen in den Ecken entstehen.

5.2.1 Magnetit auf Magnesiumoxid

Fiir die Magnetitschicht ergeben sich die Hysteresen, wie in Abbildung zu sehen. Dar-

gestellt ist jeweils die magnetisch leichte (easy axis) und schwere Richtung (hard axis).

Man erhélt fiir die grofle Probe eine Sattigungsmagnetisierung von 7.4 memu bei einer

Fliche von 100mm?. Die kleine Probe besitzt hingegen eine Sittigungsmagnetisierung

von 0.863 memu bei einer Fliche von 10.4 mm?. Die Schichtdicke der Probe konnte nicht

bestimmt werden, sie besitzt aber einen Wert von dpe,0, > 200 nm. Djs Verhéltnis von
grof3

grofler zu kleiner Probe ergibt fiir die Fldche einen Wert von ry = T~ 9.62. Fiir

die Sattigungsmagnetisierung erhélt man ein Verhéltnis von rg = % ~ 8.57. Es zeigt
sich somit eine Abweichung von 11 % zwischen dem Fliachen- und Séttigungsmagnetisie—
rungsverhaltnis. Auf der anderen Seite lassen sich auflerdem die Koerzitivfeldstérke sowie
die Remanenz in Abhéngigkeit der Probengréfie vergleichen. Man erhélt bei Auftragung
gegeniiber dem Drehwinkel v der Probe Verlaufe wie in Abbildung dargestellt. Wie
zu sehen ist, hat die Probengrofie keinen Einfluss auf die Anisotropie, lediglich die Abso-
lutwerte unterscheiden sich. Fiir das Verhéltnis vom Koerzitivfeld in magnetisch leichter
Richtung ergibt sich ein Wert von r. = % ~ 1.14. Dieser steht im deutlichen Ge-
gensatz zum Flachenverhéltnis (Faktor 9.62). Da er sehr nahe an 1 liegt, lasst es die

Vermutung zu, dass das Koerzitivfeld anndhernd unabhéngig von der Probengrofle ist.

Beziiglich der magnetisch leichten Richtung unterscheiden sich die beiden Proben bei der
Remanenz im Mittel um den Faktor rg ~ 9.72. Verglichen mit r5 ~ 9.62 zeigt sich hier
eine gute Ubereinstimmung - die Abweichung betréigt 1 %. Die Remanenz steigt also etwa
im gleichen Mafle wie die Fldche. Betrachtet man die Anisotropie nicht unter dem Aspekt
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5 Ergebnisse und Diskussion
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Abbildung 5.3: Hysteresen fiir die leichte und schwere Richtung von grofiler a) und
kleiner b) Magnetitprobe. Die Probenfliche der grofen Probe betrigt 100 mm?, fiir die
zerkleinerte Probe betriigt die Fliche 10.4 mm?. Die Schichtdicke betréigt dpe,0, > 200 nm.

des Einflusses der Probengrofle, so liasst sich hier eine Besonderheit erkennen. Fiir die
groBe und kleine Probe ist die magnetisch leichte Achse in (100)- und (010)-Richtung
orientiert und nicht wie zu erwarten in (110)- und (110)-Richtung [27].

a) Koerzitivfeld 90 H_I[G] b) Remanenz 90 Mg [emu]
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Abbildung 5.4: Vergleich von grofier (rot) und kleiner (blau) Magnetitprobe. Dargestellt
sind in a) das Koerzitivfeld und in b) die Remanenz, jeweils aufgetragen gegeniiber dem
Drehwinkel o der Probe. Zusitzlich sind in Griin die magnetisch schweren und in Gelb
die magnetisch leichten Achsen eingezeichnet.
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5.2 FEinfluss der Probengréfe auf das magnetische Verhalten

5.2.2 Eisen auf Magnesiumoxid

Analog zum vorherigen Abschnitt werden im Folgenden Proben mit einer Eisenschicht in
zwei unterschiedlichen Groflen untersucht. Messungen ergeben Hysteresen wie in Abbil-
dung [5.5| gezeigt. Dargestellt sind jeweils Hysteresen fiir die magnetisch leichte (easy axis,
e.a.) und schwere Richtung (hard axis, h.a.). Mit Hilfe von Schichtdicke und Probenfléche
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Abbildung 5.5: Hysteresen fiir die leichte (e.a.) und schwere Richtung (h.a.) von grofler
und kleiner Eisenprobe. Die Fliche der grofien Probe betrigt 78.54mm?, fiir die kleine
Probe ergibt sich eine Fliche von 24.48 mm?.

lasst sich das magnetische Moment durch die fiir Eisen angepasste Gl. berechnen. Die
berechnete Sattigungsmagnetisierung von 2.1 ug/f.u. entspricht in etwa dem Literatur-
wert von 2.2 ug/f.u..

Das Flachenverhéltnis betrégt hier etwa rp ~ 3.21. Fiir die Sdttigungsmagnetisierung er-
gibt sich ein Wert von rg &~ 2.92, was einer geringen Abweichung der beiden Verhéltnissen
von ca. 9% entspricht. Diese Abweichung liegt in der gleichen Groenordnung wie fiir die
Magnetitprobe (11 %).

Trégt man das Koerzitivield und die Remanenz gegeniiber dem Drehwinkel o der Probe
auf, ergeben sich Verldufe wie in Abbildung gezeigt. Man erkennt, dass das Koerzitiv-
feld fiir beide Probengrofien in etwa gleich ist. Es liasst sich ein Koerzitivfeldverhéltnis fiir
die magnetisch leichte Achse von rk ~ 0.93 berechnen. Auch hier liegt wieder eine Abwei-
chung vom Flachenverhéltnis vor, wobei der Wert ungeféihr 1 betrégt, wie schon zuvor bei
Magnetit beobachtet werden konnte. Daraus folgt, dass das Koerzitivfeld scheinbar nicht
von der Probengréfie abhéngig ist.

Bei der Remanenz zeigt sich eine vierzéhlige Anisotropie in beiden Probengrofien. Aufler-
dem lésst sich erkennen, dass die Remanenz der kleinen Probe auch insgesamt deutlich
geringer ausfillt. Man berechnet fiir die magnetisch leichte Achse ein Remanenzverhéltnis
von grofler zu kleiner Probe von rg ~ 3.28. Verglichen mit dem Flichenverhéltnis von
3.21 ergibt sich eine Abweichung von 2.2 %. Man kann daraus schlussfolgern, dass sich die
Remanenz proportional zur Fliche verhélt, so wie zuvor bei Magnetit.

Fiir die groBe und kleine Probe verliuft die magnetisch leichte Achse in (110)- und (110)-
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5 Ergebnisse und Diskussion

Richtung. Die magnetisch harte Achse hingegen verlduft in (100)- und (010)-Richtung. Das
heifit, dass die magnetischen Achsen von Eisen um 45° zu denen von Magnetit verschoben
sind.

a) Koerzitivfeld 90 H.I[C] b) Remanenz 90 Mg [emu]
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Abbildung 5.6: Vergleich von grofier und kleiner Eisenprobe. Dargestellt sind in a) das
Koerzitivfeld und in b) die Remanenz, jeweils aufgetragen gegeniiber dem Drehwinkel «
der Probe. Zusétzlich sind in Griin die magnetisch schweren und in Gelb die magnetisch
leichten Achsen eingezeichnet.

5.3 Vergleich von Fe30;/MgO und Fe30,4/SrTiO3

Dieser Abschnitt beschiftigt sich mit dem Vergleich des Verhaltens von Magnetit auf
den beiden Substraten Magnesiumoxid und Strontiumtitanat. Um die Auswirkungen des
Substrates auf die magnetischen Eigenschaften analysieren zu kénnen, werden in etwa
gleiche Schichtdicken von Magnetit untersucht. Fiir Fe30,/MgO betrigt die Schichtdi-
cke dpes0, = 221nm, bei der entsprechenden Probe auf SrTiOs betrégt die Schichtdicke
dpe;0, = 21.5nm.

Verglichen werden im Folgenden das Koerzitivfeld und die Remanenz. Die entsprechenden
Verlaufe sind in Abbildung dargestellt. Dabei wurden die Messwerte fiir das Koerzi-
tivfeld von Fe3O4/MgO mit dem Faktor 2.5 skaliert, um die charakteristischen Merkmale
im Vergleich zu Fe30,/SrTiO3 hervorzuheben. Bei Betrachtung des Koerzitivfeldes fallt
auf, dass die leichten Achsen der Magnetitprobe auf MgO nicht mit denen von Magnetit
auf SrTiOj iibereinstimmen. Sie liegen bei 45°,135°,225° und 315° und stimmen damit
mit der (110)- und (110)-Richtung des Substrates iiberein. Beim SrTiOs-Substrat liegen
die leichten Achsen hingegen bei 0°,90°,180° und 270°, also um 45° zum MgO verscho-
ben und damit in (100)- und (010)-Richtung orientiert. Des Weiteren ist auffillig, dass
sich bei Magnetit auf beiden Substraten schirfere Maxima in magnetisch schwerer Achse
ausbilden, welche auf Doménenzerfélle zuriickgefiihrt werden kénnen [28§].

Analog dazu wird auch die Remanenz betrachtet. Die Maxima und Minima verhalten sich
dghnlich wie bei dem Koerzitivfeld, allerdings sind hier keine lokalen Maxima in magne-
tisch schwerer Richtung zu erkennen. Bei dem SrTiOs-Substrat befinden sich die Maxima
wieder bei 0°,90°,180° und 270° sowie beim MgO-Substrat bei 45°, 135°,225° und 315°
und kennzeichnen damit die magnetisch leichten Achsen.
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5.4 FEinfluss der NiO-Zwischenschicht
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Abbildung 5.7: Darstellung von Koerzitivfeld und Remanenz von Magnetit, jeweils auf
MgO und SrTiOj3. In a) ist das Koerzitivfeld und in b) die Remanenz aufgetragen, jeweils
gegeniiber dem Drehwinkel o der Probe. Fe3O4/MgO ist in Blau und FezO,/SrTiO3 in
Rot dargestellt. Die Messwerte des Koerzitivfeldes von Fe3O,/MgO sind mit dem Faktor
2.5 skaliert.

Zusammenfassend ldsst sich daher sagen, dass bei der Aufbringung von Magnetit auf
MgO eine Verschiebung der leichten Achse um 45° im Vergleich zum SrTiOs-Substrat
stattfindet. Dieses Verhalten lésst sich sowohl in der Remanenz, als auch im Koerzitivfeld
wiederfinden.

Des Weiteren lassen sich auch hier fiir die jeweiligen Substrate die Absolutwerte von
Koerzitivfeld und Remanenz in magnetisch leichter Richtung vergleichen. Fiir das Koer-

zitivfeld ergibt sich im Mittel fiir die leichte Richtung ein Wert von IZF—;C;“ =4.9. Fiir die
¢, Mg

Remanenz hingegen erhilt man im Mittel einen Wert von % = 1.59.
sV1g

Wie sich das magnetische Verhalten verdndert, wenn Nickeloxid zwischen Substrat und
Magnetitschicht aufgetragen ist, wird im né&chsten Abschnitt untersucht.

5.4 Einfluss der NiO-Zwischenschicht

In diesem Kapitel soll der Einfluss der NiO-Zwischenschicht auf das magnetische Verhalten
von Magnetit untersucht werden. Dazu werden vier Proben untersucht, je zwei auf MgO
und zwei auf SrTiOs. Die Proben auf den verschiedenen Substraten unterscheiden sich
dahingehend, dass einmal eine NiO-Zwischenschicht vorhanden ist und sich einmal das
Material direkt auf dem Substrat befindet. Um eine Vergleichbarkeit zu gewéhrleisten
betragt die Schichtdicke bei allen Proben zwischen 20.8 — 22 nm.

5.4.1 Magnesiumoxid als Substrat

Im Folgenden wird das Verhalten der Fe3O4/NiO-, bzw. Fe3O4-Schichten auf Magnesium-
oxid untersucht. Die Schichtdicke von Magnetit betrégt bei der Fe3O0,/NiO/MgO-Probe
dpes0, = 21.6 nm, fiir die Probe ohne NiO ergibt sich eine Schichtdicke von dpe,0, = 22 nm.
Man erhélt fiir das Koerzitivfeld und die Remanenz, bei Darstellung gegeniiber dem
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5 Ergebnisse und Diskussion

Drehwinkel der Probe, folgende Abbildung [5.8] Fiir das Koerzitivfeld zeigt sich, dass

a) Koerzitivfeld 90 H.[G] b) Remanenz 90 Mg [emu]
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Abbildung 5.8: Koerzitivfeld und Remanenz von Magnetit auf Magnesiumoxid iiber den
Drehwinkel aufgetragen. Jeweils mit (rot) und ohne Nickeloxid (blau). Unter a) Darstel-
lung der Koerzitivfeldstérke und in b) die Darstellung der Remanenz.

die Maxima der Probe mit NiO-Zwischenschicht nicht mit den breiten Hauptmaxima
der Probe ohne NiO iibereinstimmen. Die Maxima von Fe3O,/NiO/MgO liegen etwa
bei 0°,90°,180° und 270°, bei der Probe ohne NiO finden sich die Maxima etwa bei
45°,135°,225° und 315° und damit 45° zueinander verdreht. Ein weiterer Unterschied
zwischen den beiden Schichten ist das Auftreten von schmaleren, lokalen Maxima. Diese
treten lediglich bei der Probe ohne Nickeloxid in der magnetisch schweren (100)- und
(010)-Richtung auf und befinden sich in der gleichen Richtung, wie die magnetisch leich-
te Achse der Probe mit Nickeloxid. Auch hier kénnten Doménenzerfiille die Ursache fiir
die Nebenmaxima sein. Vergleicht man die Absolutwerte des mittleren Koerzitivfeldes in

magnetisch leichter Richtung, so ergibt sich ein Wert von 5—“}:“ = 1.54.

Bei der Remanenz erkennt man ein dhnliches Verhalten. Dort wo die Probe mit Nickeloxid
ihre Maxima besitzt, bilden sich bei der Probe ohne Nickeloxid Minima aus. Dementspre-
chend stehen den Minima der Probe mit NiO die Maxima der Probe ohne NiO gegeniiber.
Die Ausbildung von lokalen Maxima ist in der Remanenz im Gegensatz zum Koerzitiv-
feld nicht zu beobachten. Auch hier lassen sich die Absolutwerte vergleichen. Gemittelt
wird die Remanenz jeweils in magnetisch leichter Richtung. Es ergibt sich ein Wert von

MR,mit _ 4 86
MR,ohne T ’

Zusammenfassend lésst sich sagen, dass sowohl Minima als auch Maxima bei der Probe
mit NiO um ca. 45° gegeniiber der Probe ohne Nickeloxid verschoben sind. Es hat also
eine Verschiebung der leichten Richtung von Magnetit um 45° von (110)- bzw. (110) zur
(100)- und (010)-Richtung, durch das Hinzufiigen einer NiO-Schicht, stattgefunden.

5.4.2 Strontiumtitanat als Substrat

Im Folgenden wird das magnetische Verhalten der Fe;O4/NiO-, bzw. Fe3O4-Schichten auf
SrTiO3 untersucht. Die Fe;O4/NiO/SrTiOs-Probe besitzt fiir Magnetit eine Schichtdicke
von dpe,0, = 20.8nm. Fiir die Probe ohne NiO ergibt sich auf der anderen Seite eine
Schichtdicke von dpe,0, = 21.5 nm.
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5.5 FEinfluss der Schichtdicke von Magnetit auf das magnetische Verhalten

Der Verlauf des Koerzitivfeldes und der Remanenz, in Abhéngigkeit des Drehwinkels,
sowohl mit als auch ohne Nickeloxid-Zwischenschicht, ist in der folgenden Abbildung [5.9
dargestellt.
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Abbildung 5.9: Koerzitivfeld und Remanenz von Magnetit auf Strontiumtitanat iiber
den Drehwinkel aufgetragen. Jeweils mit (rot) und ohne Nickeloxid (blau). Unter a) Dar-
stellung des Koerzitivfeldes und in b) die Darstellung der Remanenz. Zusétzlich sind in
Griin die magnetisch schweren und in Gelb die magnetisch leichten Achsen eingezeichnet.

Betrachtet man das Koerzitivfeld genauer, so erkennt man, dass die Maxima beider Pro-
ben iibereinstimmen. Sie treten bei 0°,90°,180° und 270° auf, also in (100)- und (010)-
Richtung. Weiterhin fillt auf, dass sich auch hier lokale Maxima bei der Fe3O,/SrTiOs-
Probe ausbilden. Die Begriindung koénnte hier wieder ein etwaiger Doménenzerfall sein.
Wie schon beim Magnesiumoxid-Substrat lassen sich auch hier die Absolutwerte fiir die
magnetisch leichte Achse vergleichen. Es ergibt sich im Mittel ein Wert von II;CT:: =1.21.
Ein dhnliches Verhalten lisst sich auch bei der Remanenz beobachten. Hier stimmen die
Minima und Maxima beider Proben ebenfalls iiberein. Das Auftreten von lokalen Maxi-
ma kann nicht beobachtet werden. Ein Vergleich von Absolutwerten in magnetisch leichter

Richtung ergibt einen Wert von % = 3.14.

Zusammenfassend kann man daher sagen, dass hier keine Verschiebung der leichten Achse
um 45°, anders als beim MgO-Substrat, stattfindet. Das heifft, dass die Anisotropie von
Magnetit auf SrTiO3 unabhéngig vom Einfluss der Nickeloxid-Schicht ist. Anders verhélt
es sich bei den Absolutwerten in magnetisch leichter Richtung. Hier kann sehr wohl eine
Abhéngigkeit festgestellt werden.

5.5 Einfluss der Schichtdicke von Magnetit auf das magnetische
Verhalten

Im folgenden Kapitel wird der Einfluss der Schichtdicke von Magnetit auf das magnetische
Verhalten untersucht. Bei den verwendeten Materialien handelt es sich um Fe;O4/NiO-
Schichten. Analysiert werden je zwei Proben auf MgO und je drei Proben auf SrTiOs.
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5 Ergebnisse und Diskussion

5.5.1 Auswertung von Fe;0,/NiO auf MgO

Dieser Abschnitt beschiftigt sich mit der Untersuchung von Fe3O,/NiO-Schichten auf
MgO. Insbesondere wird dabei auf den Einfluss der Schichtdicke auf die Messergebnis-
se eingegangen. Hier werden zwei Proben untersucht, die jeweils unterschiedliche Groflen
und Schichtdicken aufweisen. Auf der einen Seite handelt es sich um eine kleine Probe
der Grofle 3 x 3mm mit den Schichtdicken von Nickeloxid dyijo = 5.3nm und von Ma-
gnetit dpe,0, = 6.1nm. Die andere Probe besitzt eine Gréfle von 10 x 10 mm, mit den
Schichtdicken dyijo = 8.1 nm und dpe,0, = 21.6 nm (vgl. [17]).

Fiir den winkelabhéngigen Verlauf des Koerzitivfeldes erhilt man folgende Abbildung[5.10]
Man erkennt, dass bei der kleinen Probe mit 6.1 nm lediglich ein deutliches Rauschen zu
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Abbildung 5.10: Vergleich der Koerzitivfelder von Fe304/NiO auf MgO in Abhéngig-
keit des Drehwinkels o der Probe. In a) ist die Probe mit der geringen Schichtdicke von

dpe;0, = 6.1 nm von Magnetit dargestellt, wohingegen die Probe in b) eine deutlich hohere
Schichtdicke mit dge,0, = 21.6 nm aufweist.

messen ist. Es ldsst sich hier keine Regelméfigkeit im Verlauf des Koerzitivfeldes erkennen,
die Messwerte streuen zwischen 400 — 2800 G. Bei der grofien Probe mit der dickeren
Magnetitschicht zeigt sich hingegen eine vierzéhlige Anisotropie mit Minima und damit
magnetisch schweren Achsen entlang der (110)- und (110)-Richtung.

Bei Darstellung der Remanenz (Abbildung [5.11]) zeigt sich ebenfalls bei der Probe mit
geringer Magnetitschichtdicke ein deutliches Rauschen. Im Gegensatz dazu steht die Pro-
be mit hoherer Schichtdicke. Dort kann man wiederum eine Vierzéhligkeit beobachten,
deren Minima wie zu erwarten mit denen im Koerzitivfeld iibereinstimmen und jeweils
in (110)- und (110)-Richtung liegen. Auf einen Vergleich von Schichtdickenverhiltnis zu
Koerzitivfeld- und Remanenzverhéltnis wird hier, aufgrund des sehr starken Rauschens
der Probe mit dpe,0, = 6.1 nm, verzichtet. Das Rauschen ist durch die Auflosung des VSM
bedingt, da sich zu wenig magnetisches Material auf der Probe befindet.

Fiir die Veranschaulichung des Rauschens sind fiir die Probe mit dpe,0, = 6.1 nm zwei
beispielhafte Hysteresen in der folgenden Abbildung dargestellt.
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Abbildung 5.11: Vergleich der Remanenz von Fe3O,/NiO auf MgO in Abhéngigkeit des

Drehwinkels der Probe. a) zeigt die Probe mit der geringen Schichtdicke dpe,0, = 6.1 nm

von Magnetit. Im Gegensatz dazu weist die Probe in b) eine deutlich hohere Schichtdicke

von dpe,0, = 21.6 nm auf.
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Abbildung 5.12: Zwei beispielhafte Hysteresen fiir die Probe mit einer Schichtdicke von
dpe;0, = 6.1 nm zur Veranschaulichung des hohen Rauschens.

5.5.2 Auswertung von Fe3;0,/NiO auf SrTiO;

Der folgende Abschnitt befasst sich mit der Untersuchung von Fe3O4/NiO-Schichten auf
SrTiO3. Dabei werden drei Proben unterschiedlicher Schichtdicken, aber gleicher Gro-
e von 10 x 10mm analysiert. Bei der ersten Probe handelt es sich um eine Schicht
mit vergleichsweise wenig Material. Die Schichtdicken betragen hier dyio = 5.0nm und
dpes0, = 6.2nm. Die Probe mit den néchsthoheren Schichtdicken weist Folgendes auf:
dxio = 9.8nm und dpe,0, = 9.6 nm. Die letzte Probe besitzt die grofiten Schichtdicken -
sie betragen dynijo = 10.4 nm und dpe,0, = 20.8 nm (vgl. [17]).

Fiir die Magnetit /Nickeloxid-Doppelschicht auf Strontiumtitanat erhélt man folgende win-
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5 Ergebnisse und Diskussion

kelabhéngige Verldufe fiir das Koerzitivfeld (vgl. Abbildung5.13)) und die Remanenz (vgl.
Abbildung [5.14)).
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Abbildung 5.13: Vergleich der Koerzitivfelder von Fe;O,/NiO auf SrTiO3 in Abhéngig-
keit des Drehwinkels der Probe. Die Schichtdicken betragen in a) dpe,0, = 6.21nm, in b)
dFe;0, = 9.6 nm und in ¢) dpe,0, = 20.8 nm.

Fiir das Koerzitivfeld zeigt sich, dass bei den Proben mit wenig magnetischem Material,
also geringer Schichtdicke von Magnetit, deutliches Rauschen in den Messwerten zu erken-
nen ist. Obwohl die diinnste Probe eine vergleichbare Schichtdicke wie die Probe auf MgO
besitzt, ist hier das Rauschen geringer, da die Probenflédche gréfer ist, als auf Magnesium-
oxid. Dem gegeniiber steht die Probe mit einer Schichtdicke von dpe,0, = 20.8 nm, bei der
kein Rauschen mehr vorliegt. Bei allen drei Proben kann man dennoch eine vierzihlige
Anisotropie, mit magnetisch leichten und schweren Achsen, in gleichen kristallografischen
Richtungen erkennen.
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5.5 FEinfluss der Schichtdicke von Magnetit auf das magnetische Verhalten

Fiir den Vergleich der Abhéngigkeit von Schichtdicke zu Koerzitivfeld, werden Schichtdi-
cken- und Koerzitivfeldverhéltnis in magnetisch leichter Richtung berechnet. Die beiden
Proben mit den vergleichsweise geringen Schichtdicken unterscheiden sich um den Faktor
rq ~ 1.55. Fiir das mittlere Koerzitivfeldverhéltnis ergibt sich ein Wert von rx ~ 1.41.
Daraus folgt, dass das Koerzitivfeld in etwa im gleichen Mafe steigt, wie die Schichtdicke
zunimmt. Zwischen der mittleren und der grofien Schichtdicke betrégt das Schichtdicken-
verhiltnis rq ~ 2.17. Das Koerzitivfeldverhiltnis in magnetisch leichter Richtung steht
allerdings im Kontrast dazu. Die beiden Proben unterscheiden sich hierbei um den Fak-
tor rx =~ 0.61. Fiir das Koerzitivfeld lasst sich festhalten, dass fiir geringe Schichtdicken
die Verhéltnisse korrelieren - bei der groflen Schichtdicke findet allerdings eine Abnahme
statt.
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Abbildung 5.14: Vergleich der Remanenz von Fe3O,/NiO auf SrTiOjz in Abhéngig-
keit des Drehwinkels der Probe. Die Schichtdicken betragen in a) dge,0, = 6.21nm, in b)
dpe;0, = 9.6 nm und in ¢) dpe,0, = 20.8 nm.
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5 Ergebnisse und Diskussion

Bei der Probe mit geringer Schichtdicke ldsst sich fiir die Remanenz keine eindeutige Vier-
zihligkeit ausmachen. Bei den dickeren Schichten kann man hingegen die Vierzihligkeit
gut erkennen - bei der 20.8 nm-Schicht mit geringerem Rauschen als bei der 9.6 nm-Schicht.
Auch hier kann man die Verhéltnisse der Schichtdicken mit den mittleren Remanenzver-
héltnissen vergleichen. Wie oben bereits erwéhnt, betrédgt das Schichtdickenverhéltnis von
kleiner zu mittlerer Schichtdicke rq4 = 1.55. Fiir die mittlere Remanenz in magnetisch
leichter Richtung ergibt sich ein Verhéltnis von rg ~ 1.77. Das heifit, dass die Rema-
nenz, unter Beriicksichtigung des relativ groflen Rauschens und des damit verbundenen
Fehlers, im gleichen Mafle zunimmt wie die Schichtdicke. Zwischen der mittleren und der
dicken Schicht betrédgt das mittlere Remanenzverhéltnis in magnetisch leichter Achse etwa
rr ~ 2.59, bei einem Schichtdickenverhéltnis von rq ~ 2.17. Im Gegensatz zum Koerzitiv-
feld zeigt sich bei der Remanenz, dass sie ndherungsweise mit der Schichtdicke skaliert, das
heifit, dass bei zunehmender Schichtdicke auch die Remanenz zunimmt - und das etwa im
gleichen Verhéltnis. Zusammenfassend léasst sich daher festhalten, dass eine lineare Korre-
lation zwischen Schichtdicke und der Remanenz gegeben ist. Beim Koerzitivfeld hingegen
besteht eine Diskrepanz, da bei der 20.8 nm-Schicht eine Abnahme des Koerzitivfeldes zu
verzeichnen ist.

Man erkennt weiterhin, dass die Schichtdicke von Magnetit ausschlaggebend fiir die Qua-
litdt der Messung ist. Die vorliegende Vierzihligkeit ldsst sich sowohl bei den Grafiken fiir
das Koerzitivfeld, als auch der Remanenz, bei den Schichtdicken 9.6 nm und 20.8 nm, gut
erkennen, wobei die Messung der 20.8 nm dicken Probe von deutlich geringerem Rauschen
iiberlagert ist. Bei einer Schichtdicke von 6.2nm lésst sich die Vierzahligkeit in der Re-
manenz nur noch erahnen, da das Rauschen stark zunimmt, welches durch die Auflésung
des VSM (vgl. Kapitel zustande kommt.

5.6 Out-of-plane-Messungen

Dieses Kapitel beschéftigt sich mit dem Einfluss der out-of-plane-Orientierung beziiglich
der magnetischen Eigenschaften. Insbesondere wird die Verdnderung der Hysteresen und
die Auswirkung auf Koerzitivfeld und Remanenz untersucht. Es wird hier zwischen den
beiden Substraten MgO und SrTiO3 unterschieden. Auf MgO werden Eisen- und Magne-
titschichten und auf SrTiO3; Magnetit/Nickeloxid-Schichten untersucht. Der Einbau der
Probe bei der out-of-plane-Messung ist in Abschnitt dargestellt.

5.6.1 MgO-Substrat

Der beispielhafte Verlauf zweier Hysteresen, jeweils fiir die in-plane- und out-of-plane-
Richtung ist in Abbildung dargestellt. Die in-plane Messung erfolgt bei 0°, die out-
of-plane Messung hingegen bei 90°. Dabei wird «a ab hier nun als Drehwinkel der Probe
zwischen in-plane- und out-of-plane-Richtung bezeichnet.

Es zeigt sich eine deutliche Verdnderung der Hysteresekurve. Bei der in-plane-Richtung
verlauft sie wie bspw. in Abbildung [5.3| gezeigt. Fiir die out-of-plane-Richtung sieht man
hingegen einen verdnderten Verlauf. Die Hysteresekurve verlduft viel flacher, dafiir aber
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Abbildung 5.15: Hysteresen fiir die in-plane- (0°) und out-of-plane-Orientierung (90°)
von Fe;0,/MgO.

auch deutlich breiter. Anzumerken ist, dass die Probe bei der out-of-plane-Messung nicht
vollsténdig geséttigt wird. Der Verlauf des Koerzitivfeldes der verschiedenen Proben, ge-
geniiber dem Drehwinkel «, ist in Abbildung dargestellt.
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Bei der Auswertung der Graphen fiir das Koerzitivfeld féllt auf, dass der tendenzielle
Verlauf bei allen Proben iibereinstimmt. In der in-plane-Richtung ist das Koerzitivfeld
noch verhéltnisméafig gering und nimmt dann, mit steigendem Drehwinkel, immer weiter
zu. Fiir die Magnetitschicht mit dp.,0, = 221nm, in Abbildung in Griin dargestellt,
zeigt sich ab ca. 60° eine deutliche Streuung.

Fiir die Remanenz lassen sich die Grafiken dhnlich darstellen. Man erhalt Verlaufe wie in
Abbildung gezeigt.

Offensichtlich ist der Verlauf aller drei Proben &hnlich. Es fillt dabei auf, dass die Re-
manenz der Eisenprobe iiber den ganzen Winkelbereich deutlich grofler ist, als bei den
Magnetitschichten. Die Probe mit der geringsten Schichtdicke weist dementsprechend die
geringste Remanenz auf. Bei der Drehung von in-plane zu out-of-plane-Orientierung findet
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ein Abfall der Remanenz statt, was darauf hindeutet, dass die magnetischen Momente in
out-of-plane-Richtung schwieriger auszurichten sind.

5.6.2 SrTiO3-Substrat

In diesem Kapitel wird das magnetische Verhalten von Fe3O,/NiO/SrTiOz-Proben, bei
der Drehung von einer in-plane- zur out-of-plane-Orientierung untersucht. Zwei beispiel-
hafte Hysteresen, je eine fiir die in-plane (o = 0°) und out-of-plane-Richtung (o = 90°),

sind in Abbildung gezeigt.
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Abbildung 5.18: Hysteresen fiir die in-plane- (0°) und out-of-plane-Orientierung (90°)

von F€304/NIO/SI'TIO3

Eine erste Betrachtung legt nahe, dass sich die Hysteresen fiir die verschiedenen Orien-
tierungen deutlich unterscheiden. Fiir die in-plane-Richtung stellt sich die Hysterese so
wie in den vorherigen Kapiteln dar. Bei der out-of-plane-Orientierung ldasst sich wieder
erkennen, dass die Hysterese deutlich flacher verlauft.
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Fiir das Koerzitivfeld erhdlt man die Verldufe, wie in Abbildung dargestellt.
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Im Gegensatz zu den Magnetitschichten auf MgO stellt sich fiir Fe304/NiO/SrTiO3 ein
anderer Verlauf dar. Die beiden diinnsten Filme zeigen einen Verlauf, der tendenziell mit
zunehmendem a abnimmt. Betrachtet man hingegen die dickste Schicht erkannt man, dass
das Koerzitivfeld zunéchst ansteigt, dann ein Maximum erreicht (56°) und anschlieSend
wieder abnimmt. Man muss dabei beachten, dass die Qualitédt der Messungen wiederum
von der Schichtdicke abhéngt. Bei der dicksten Schicht ist die Streuung der Messwerte am
geringsten, wohingegen bei der diinnsten Schicht ein deutliches Rauschen zu verzeichnen
ist. Dies stimmt mit den Beobachtungen aus Kapitel tiberein.

Die Verldufe der Remanenz sind in Abbildung [5.20] dargestellt.
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Fiir die Remanenz zeigt sich ein dhnliches Verhalten wie fiir Fe3O4 auf MgO. Man beob-
achtet eine stetige Abnahme, wenn die Probe von in-plane zu out-of-plane gedreht wird.
Auch hier besitzt die dickste Schicht die gréfite Remanenz und dementsprechend wird die
geringste Remanenz bei der diinnsten Schicht beobachtet.
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5.7 Diskussion

Im folgenden Abschnitt werden die Messergebnisse in Anlehnung der Reihenfolge der
vorherigen Kapitel diskutiert.

Probenherstellung

Nach der Herstellung der Eisen- und Eisenoxidschichten auf Magnesiumoxid wurde ei-
ne in-situ Untersuchung mittels XPS und LEED durchgefiihrt. Die LEED-Messung der
Eisenschicht zeigt eine (1 x 1)-Struktur mit scharfen Reflexen, was auf eine gute kristal-
line Ordnung an der Oberfliche zuriickzufiihren ist. Bei der Magnetitschicht zeigt sich
hingegen eine (1 x 1)-Struktur mit einer zusitzlichen (v/2 x v/2) R45°-Uberstruktur, die
charakteristisch fiir Magnetit ist [29]. Da die Reflexe aber relativ unscharf sind, ist diese
Schicht an der Oberfliche nicht so gut geordnet wie die Eisenschicht. Die XP-Spektren
zeigen jeweils ein charakteristisches Spektrum fiir Magnetit und Eisen. Daraus lésst sich
schlieflen, dass es sich bei den hergestellten Proben um reine Eisen- und Magnetitschichten
ohne Verunreinigungen handelt.

Probengrolle

Bei der Untersuchung des Einflusses der Probengriéfie auf das magnetische Verhalten fillt
auf, dass das Verhéltnis von Séttigungsmagnetisierung mit 9% (Fe), bzw. 11 % (Fe304)
vom Flichenverhéltnis abweicht. Eine mogliche Ursache fiir die Abweichung kénnte sein,
dass, bedingt durch die Grofle der Probe, sich nicht die komplette Flache der Schichten im
homogenen Magnetfeld befindet und die Randbereiche der Probe damit einem kleineren
magnetischen Feld ausgesetzt sind. Dadurch kénnten diese Randbereiche bei dem angeleg-
ten Feld noch nicht vollstandig geséttigt sein, das heifit es gibt noch magnetische Momente
in der Schicht, die nicht komplett in Richtung des angelegten Magnetfeldes ausgerichtet
sind. Die kleinen Proben hingegen kénnten bereits so klein sein, dass die magnetischen
Momente komplett von einem homogenen Magnetfeld umgeben sind.

Fiir das Verhéltnis von Probenfliche zu Koerzitivfeld ergeben sich sowohl fiir die Eisen-
als auch die Magnetitschicht Werte nahe 1. Das heifit, dass das Koerzitivfeld fiir beide
Schichten unabhéngig von der Probengrofie ist. Dieses Verhalten entspricht dem, was
man erwarten wiirde, wenn man davon ausgeht, dass das Koerzitivfeld linear von der
lateralen Defektdichte abhéingt, wie es in Referenz [30] gezeigt wird. Geht man weiterhin
von homogen verteilten Defekten in der Schicht aus, ist die Defektdichte fiir die grofie
und kleine Probe und damit das Koerzitivfeld konstant. Dazu nimmt man an, dass die
Korngrofle mit der magnetischen Doménengrofle korreliert.

Nach Auswertung der Remanenz beider Proben erkennt man, dass hier eine Abhéngigkeit
von der Probengrofle vorliegt. Man kann sagen, dass die Remanenz in etwa dem gleichen
Mafe steigt, wie die Probengrofie. Der Grund hierfiir ist das vorhandene magnetische Ma-
terial der Proben. Bei der kleinen Probe ist die aufgedampfte Fléiche deutlich geringer, was
dazu fiihrt, dass weniger magnetisches Material vorhanden ist und somit die Restmagne-
tisierung geringer sein muss. Analog dazu sollte sich auch die Sattigungsmagnetisierung
so verhalten, wenn sich die gesamte Probe vollstdndig in einem homogenen Magnetfeld
befinden wiirde. Die Abweichung zur Sattigung lésst sich, wie oben bereits beschrieben,
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dadurch erklaren, dass die grofle Probe nicht vollstdndig von einem homogenen Magnetfeld
umgeben ist.

Des Weiteren kann man Erkenntnisse iiber die leichte und schwere Richtung der Proben
gewinnen. Fiir die unterschiedlichen Materialien und Probengréfien gilt, dass jeweils die
Hysteresen der schweren Achse eine kleinere Fliche aufweisen, als fiir die leichte Richtung.
Das heif3t, dass das Koerzitivfeld und die Remanenz in schwerer Richtung geringer sind als
in leichter Richtung. Den Grund dafiir liefert die Betrachtung der magnetischen Momente
fiir Feldstérken kleiner der Feldstérke, bei der die Sattigungsmagnetisierung erreicht wird.
Befindet sich die Probe in magnetisch schwerer Richtung, so klappt ein Grofiteil der ma-
gnetischen Momente in die leichten Richtungen um. Daher ist die resultierende Remanenz
gemessen in magnetisch schwerer Richtung kleiner.

Fiir die Auswertung der Anisotropie stellt sich keine Abhéngigkeit von der Probengrofie
dar. Die Ausrichtung von Koerzitivfeld und Remanenz beziiglich der magnetischen Achsen
ist daher fiir beide Probengréfien, jeweils von KEisen und Magnetit, identisch. Dies ist
auch zu erwarten, da eine Verkleinerung der Probengrofie keine Drehung der Anisotropie
hervorrufen sollte. Es zeigt sich bei der Betrachtung allerdings eine Besonderheit. Die
magnetisch leichte Achse von Magnetit ist in (100)-Richtung orientiert. Dies widerspricht
den Aussagen in den Referenzen [27, 31], wonach die leichte Achse fiir Magnetit in-plane
typischerweise in (110)-Richtung orientiert ist. Es ist nicht davon auszugehen, dass die
hohe Schichtdicke (d > 200nm) von Magnetit die Ursache hierfiir ist. In Referenz [27]
wird gezeigt, dass die Anisotropie fiir hohe Schichtdicken abnimmt oder gar komplett
verschwindet und sich ein isotropes Verhalten einstellt. Es wire daher eigenartig, wenn
die Anisotropie bei noch hoheren Schichtdicken wieder auftauchen wiirde. Das LEED-Bild
der Probe zeigt eine geringe kristalline Ordnung an der Oberfliche. Wenn man annimmt,
dass daher auch die gesamte Schicht eine geringe Ordnung besitzt, ist es moglich, dass
dies urséchlich fiir die Drehung der Anisotropie ist.

Mochte man zwei Probengrofien eines Schichtmaterials vergleichen, so bietet es sich an,
die Remanenz als vergleichendes Attribut zu wéhlen. Wie gezeigt wurde, spiegelt sich
die Proportionalitdt in ihr am besten wieder, da bei der Séttigungsmagnetisierung das
Problem von nicht vollstédndig ausgerichteten magnetischen Momenten besteht. Vergleicht
man Eisen und Magnetit zeigt sich, dass man eine Eisenschicht schneller séttigen kann,
als bspw. eine Magnetitschicht. Dies spiegelt sich im Koerzitivfeld wieder, das bei Eisen
als Ferromagnet kleiner ist als bei Ferrimagneten.

Vergleich von Magnetit auf MgO und SrTiO;

Nach Auswertung der Messergebnisse von Magnetit, jeweils auf Magnesiumoxid und Stron-
tiumtitanat, zeigt sich, dass sowohl die Richtung als auch der Betrag der Anisotropie
abhéngig vom jeweiligen Substrat ist. Die magnetisch leichte Achse dreht sich zwischen
beiden Substraten um 45°, was im Koerzitivfeld und der Remanenz beobachtet werden
kann. Dieses Verhalten wurde bereits in Referenz [32] dargestellt. Auflerdem ist das Auftre-
ten von lokalen Maxima in magnetisch schwerer Richtung im Koerzitivfeld beider Proben
zu beobachten. Die Begriindung hierfiir konnte, wie bereits erwéhnt, an Doménenzerfil-
len in der magnetisch schweren Richtung liegen [27, [31]. Beim Vergleich der Absolutwerte
ist zu beobachten, dass zum einen das Koerzitivfeld und zum anderen die Remanenz,
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jeweils auf Strontiumtitanat grofer ist als auf Magnesiumoxid. Ein &hnliches Verhalten
fir das Koerzitivield wird in [33] beobachtet. Hier ist das Verhéltnis von Strontiumti-

tanat zu Magnesiumoxid fiir das Koerzitiveld groBer (h;;’s;;g?’ = 4.9), als fiir die Re-
¢, Mg
manenz (M1 — 1 59) Der Unterschied in den Absolutwerten des Koerzitivfeldes

M,
kann durch é’ihég(zferschiedenen Gitterfehlanpassungen auf den Substraten entstehen. Fiir
Fe304/MgO betrégt die Gitterfehlanpassung 0.3 %, wohingegen fiir Fe3O4/SrTiO3 ein ho-
herer Wert von —7.5% vorliegt. Dadurch entstehen auf dem Strontiumtitanat-Substrat
mehr Kristalldefekte, wie bspw. Korngrenzen oder Versetzungslinien, die zu einem héheren
Koerzitivfeld fithren konnen. Da die Proben eine leicht unterschiedliche Fliache besitzen
(% = 1.82), kann man davon ausgehen, dass die Abweichungen in der Remanenz

MgO
darauf zuriickzufiihren sind.

Einfluss der NiO-Zwischenschicht

Weiterhin wurde der Einfluss von Nickeloxid als Zwischenschicht auf das magnetische Ver-
halten von Magnetit auf den Substraten Magnesiumoxid und Strontiumtitanat untersucht.
Bei dem Magnesiumoxid-Substrat tritt wieder eine Verschiebung der magnetisch leichten
Achse um 45°, zu der normalerweise zu beobachteten (110)-Richtung auf [31, 27]. Die
Drehung findet sowohl beim Koerzitivfeld als auch bei der Remanenz statt. Im Gegensatz
dazu verhalt sich Magnetit auf Strontiumtitanat anders. Hier stimmen die magnetisch
leichten und schweren Richtungen jeweils mit und ohne Nickeloxid-Zwischenschicht iiber-
ein [32, [34]. Es gibt also keine Verschiebung der magnetisch leichten Achse.

Eine mogliche Ursache fiir die Drehung konnten Grenzflichenbeitrdge an der Oberfliche
zwischen Magnetit und Nickeloxid sein. Das heif3t, dass durch die tetragonale Verspannung
der Schicht die Spin-Bahn-Kopplung beeinflusst wird, welche wiederum zu anderen Para-
metern der magnetokristallinen Anisotropie fithrt. Des Weiteren kénnte das Aufwachsen
von Magnetit auf einer Pufferschicht aus Eisen zu einer in-plane Anisotropie fiihren, die
um 45° gedreht ist [35]. Zudem ist es moglich, dass durch die Kopplung der Magnetit-
schicht an den Antiferromagneten (hier NiO) die Drehung verursacht wird.

Zudem fallt auf, dass die Absolutwerte fiir die magnetisch leichte Achse von Koerzitiv-
feld und Remanenz, bei der Probe mit Nickeloxid-Zwischenschicht, deutlich gréfier sind.
Fiir die Remanenz ergibt sich ein Verhiltnis von Probe mit Nickeloxid zu Probe ohne

Nickeloxid von % = 4.86. Dies entspricht auch ndherungsweise dem Verhiltnis der
untersuchten Probengréfien (%“ = 4.81), sodass man davon ausgehen kann, dass die

Abweichung hiermit zu begriinodgen ist. Analog zu der Remanenz ergibt sich beim Koer-
zitivfeldverhéltnis ein Wert von ﬁ = 1.54. Wie in Kapitel gezeigt wurde, ist das
Koerzitivfeld unabhéngig von der Probengréfie. Daher kann man davon ausgehen, dass
die hier entstehende Abweichung durch die Nickeloxid-Zwischenschicht verursacht wird.
Dies stiitzt die These, dass die Kopplung der antiferromagnetischen Nickeloxid-Schicht

mit einer ferromagnetischen Schicht hohere Koerzitivfelder erzeugt.

Einfluss der Schichtdicke

Fiir die Untersuchung des Einflusses der Schichtdicke von Magnetit/Nickeloxid-Schichten
auf das magnetische Verhalten erhélt man folgende Ergebnisse: Unabhéngig vom Substrat
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gewinnt man die Erkenntnis, dass die Menge an magnetischem Material ausschlaggebend
fiir die Qualitdat der Messung ist. Das heifit, je dicker die Magnetitschicht ist, desto ge-
ringer ist das Verhéltnis vom Rauschen zum Signal. Bei einer Schichtdicke von 6.1 nm
von Magnetit auf Magnesiumoxid wird das Signal so stark vom Rauschen iiberlagert, dass
keine aussagekriftige Messung mehr moglich ist. Das fithrt dazu, dass hier kein Vergleich
verschiedener Schichtdicken von Magnetit/Nickeloxid auf Magnesiumoxid erfolgen kann.
Auf der anderen Seite ist es sehr wohl moglich, diesen Vergleich beim Strontiumtitanat-
Substrat zu ziehen. Hier kann man zusétzlich zwischen Koerzitivfeld und Remanenz diffe-
renzieren. Fiir geringe Schichtdicken (6.2 nm und 9.6 nm) ist das Koerzitivfeld in etwa pro-
portional zur Schichtdicke von Magnetit, wohingegen bei groBeren Schichtdicken (20.8 nm)
eine Abnahme des Koerzitivfeldes festzustellen ist. Ein &hnliches Verhalten, allerdings auf
a—Aly,03(0001), wird in [36] beobachtet. Dort findet die Zunahme des Koerzitivfeldes bis
25 nm statt und nimmt bei 50 nm wieder ab. Nimmt man wieder an, dass die magnetischen
Doménenwiande mit den Kristalldefekten korrelieren, folgt daraus, dass durch eine Git-
terfehlanpassung von —7.5 %, bei Magnetit auf Strontiumtitanat, die Kristalldefekt- und
damit auch Doménenwanddichte bis zu einer gewissen Schichtdicke steigen (hier zwischen
10nm —20nm). Dies hat wiederum zur Folge, dass auch das Koerzitivfeld zunimmt. Wenn
geniigend Defekte vorhanden sind relaxiert die Verspannung, woraus eine Abnahme der
Kristalldefektdichte, bzw. der Doménenwénde resultiert, was gleichzeitig eine Abnahme
des Koerzitivfeldes bewirkt.

Die Remanenz ist fiir den kompletten, hier untersuchten Schichtdickenbereich, in etwa
proportional. Der Grund dafiir ist, dass eine Zunahme von magnetischem Material ein
grofleres magnetisches Moment zur Folge hat. Das heifit, dass die Sattigungsmagnetisie-
rung und die Remanenz proportional mit der Menge des magnetischen Materials steigen.

Out-of-plane-Messungen

Zum Schluss wurde die Drehung der Proben von der in-plane- zur out-of-plane-Richtung
untersucht. Bei der in-plane-Orientierung zeigt sich, bei einer Verkippung um 90° zu vor-
herigen in-plane-Messungen, keine Anderungen in den Messerwerten. Wird die Probe al-
lerdings in die out-of-plane-Orientierung gebracht, verkleinert sich die Remanenz und das
Koerzitivfeld nimmt zu. Dieses Verhalten wurde bereits in Referenz [37] beobachtet. Die
Untersuchung des Koerzitivfeldes von Fe304/MgO iiber den gesamten Drehwinkelbereich
zeigt einen stetig zunehmenden Verlauf. Dies wiirde bedeuten, dass wenn das Koerzitivfeld
mit zunehmender Anzahl an Doménenwénden steigt, die Dichte von Doménenwénden in
out-of-plane-Richtung grofler ist als in lateraler Richtung. Die Fe30,4/NiO/SrTiOs-Proben
Verhalten sich genau entgegengesetzt zu den Proben auf MgO. Hier nimmt, fiir die beiden
diinnen Schichtdicken, das Koerzitivfeld iiber den gesamten Messbereich von in-plane- zu
out-of-plane-Orientierung ab. Mit der oben getétigten Annahme ergibt sich daraus, dass
die Dichte der Doménenwinde in lateraler Richtung grofier ist, als in vertikaler Richtung.
Die dickste Schicht wiederum zeigt eine noch andere Charakteristik. Hier steigt das Koer-
zitivfeld zunéchst an, bis ein Maximum bei 56° erreicht wird, bevor das Koerzitivfeld
wieder abnimmt. Daraus kann man schliefen, dass die Doménenwénde in dieser Schicht
um diesen Winkel versetzt angeordnet sind.

Bei Betrachtung der Hysteresen fallt auf, dass bei der out-of-plane-Orientierung, bei glei-
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chem Magnetfeld wie in in-plane-Richtung, die Probe nicht geséttigt wird. Das heifit, dass
das Magnetfeld in out-of-plane-Richtung grofier sein muss um die Schicht zu séttigen, als
bei der in-plane-Orientierung. Daraus kann man schlussfolgern, dass sich die magnetischen
Momente schwieriger aus der Ebene herausdrehen lassen. Dies hat wiederum Auswirkun-
gen auf die Remanenz. Ist die Probe in Sattigung und wird das Magnetfeld reduziert,
richten sich die magnetischen Momente vorzugsweise wieder in der Ebene aus, als weiter-
hin aus der Oberflichenebene heraus orientiert zu sein, was zu einer geringeren Remanenz
in out-of-plane-Richtung fiihrt.
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6 Zusammenfassung

Gegenstand dieser Arbeit war die VSM-Untersuchung der magnetischen Eigenschaften
von Magnetit und Magnetit/Nickeloxid jeweils auf Magnesiumoxid und Strontiumtitanat.
Dazu wurden, zusétzlich zu den vorhandenen Proben, Eisen- und Magnetitschichten auf
Magnesiumoxid durch Molekularstrahlepitaxie hergestellt und anschlieBend mittels XPS
und LEED charakterisiert.

Die XPS- und LEED-Messungen zeigen ein kristallines und epitaktisches Wachstum von
Magnetit und Eisen auf Magnesiumoxid. Die LEED-Bilder fiir Eisen lassen eine (1 x 1)-
Struktur erkennen, wohingegen bei der Magnetitschicht eine zusitzliche (v/2 x v/2) R45°-
Uberstruktur beobachtet wird.

Weiterhin wurde der Einfluss der Probengrofie jeweils von Eisen und Magnetit auf Mag-
nesiumoxid in Bezug auf das magnetische Verhalten untersucht. Hier zeigt sich, dass die
Sattigungsmagnetisierung zwischen 9 %-11 % vom Fliachenverhéltnis abweicht. Die Koer-
zitivfelder hingegen sind jeweils unabhéngig von der Probengrofie, was einer gleichen De-
fektdichte fiir beide Probengrofien entsprechen wiirde, wenn die Korngrofie mit der magne-
tischen Doménengrofle korreliert. Eine proportionale Skalierung mit der aufgedampften
Flache kann man bei der Remanenz erkennen. Bei der magnetischen Anisotropie kann
man keine Abhéngigkeit von der Probenfliche beobachten, magnetisch leichte und schwe-
re Achse sind in der gleichen Richtung orientiert. Dennoch zeigt sich bei der hergestellten
Magnetitschicht eine Ausrichtung der leichten Achse in (100)-Richtung, was der eigentli-
chen Ausrichtung (in (110)-Richtung) widerspricht.

Auflerdem wurde die Auswirkung des Substrates auf das magnetische Verhalten von Ma-
gnetit untersucht. Hier zeigt sich, dass sowohl die magnetische Anisotropie, als auch die
Absolutwerte von Koerzitivfeld und Remanenz abhéngig vom verwendeten Substrat sind.
Fiir die Anisotropie lésst sich eine Verschiebung der magnetisch leichten Achse um 45°
erkennen. Zudem sind die Absolutwerte fiir das Koerzitivfeld und die Remanenz auf
Strontiumtitanat deutlich grofler als auf Magnesiumoxid. Bei der Remanenz konnte ei-
ne unterschiedliche Probengroie ursdchlich fiir die Abweichung sein. Die Unterschiede
im Koerzitivfeld konnen durch eine hohere Gitterfehlanpassung und damit zunehmende
Kristalldefekte, die ein hoheres Koerzitivfeld bewirken, erklért werden.

Bringt man eine Nickeloxid-Schicht zwischen Substrat und Magnetit auf, so findet auf dem
Magnesiumoxid-Substrat eine Drehung der magnetisch leichten Achse um 45° statt. Diese
Drehung kann durch Grenzflichenbeitrige an der Oberfliche zwischen Nickeloxid- und
Magnetitschicht entstehen. Auf dem Strontiumtitanat-Substrat hingegen éndert sich die
Richtung der Anisotropie nicht. Zusétzlich ldsst sich zeigen, dass die Nickeloxid-Schicht
einen vergroflernden Einfluss auf die Absolutwerte vom Koerzitivfeld hat. Die Abweichung
der Absolutwerte der Remanenz lésst sich durch die unterschiedlichen Probengréfien er-
klaren, wohingegen die Erhohung des Koerzitivfeldes auf die bereits oben genannten Kris-
talldefekte zuriickzufiihren ist.
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Nach Untersuchung verschiedener Schichtdicken von Magnetit auf Magnesiumoxid und
Strontiumtitanat kann man feststellen, dass die Schichtdicke mafligebenden Einfluss auf
die Qualitdt der Messung hat. Bei geringen Schichtdicken zeigt sich ein hohes Verhéltnis
vom Rauschen zum magnetischen Signal. Zudem lésst sich bei den Magnetit/Nickeloxid-
Schichten auf Strontiumtitanat erkennen, dass das Koerzitivfeld fiir kleine Schichtdicken
mit dem Schichtdickenverhéltnis skaliert und fiir groflere Schichtdicken wieder abnimmt.
Die Begriindung hierfiir kénnte eine mogliche Korrelation zwischen Kristalldefekten und
magnetischen Doménenwinden sein, die bis zu einer bestimmten Schichtdicke zunehmen
und anschlieBend durch Relaxation von Verspannungen wieder abnehmen. Dieses Verhal-
ten lasst sich im Gegensatz dazu fiir die Remanenz nicht beobachten - sie ist proportional
zur Schichtdicke.

Zum Schluss wurde die Verdnderung der Hysteresen von der in-plane zur out-of-plane-
Richtung untersucht. Es zeigt sich fiir die Eisen- und Magnetitschichten auf Magnesium-
oxid, dass das Koerzitivfeld iiber den gesamten Messbereich hin zunimmt. Das gegen-
sétzliche Verhalten zeigt sich bei der Remanenz, hier findet eine stetige Abnahme statt.
Betrachtet man die Magnetit/Nickeloxid-Schichten auf Strontiumtitanat, so lassen sich
hier zwei Félle identifizieren. Auf der einen Seite findet bei den beiden diinnen Schichten
eine Abnahme des Koerzitivfeldes statt, wohingegen auf der anderen Seite fiir die dicke
Schicht zwischen in-plane- und out-of-plane-Orientierung ein Maximum im Koerzitivfeld
beobachtet wird, bevor das Koerzitivfeld wieder abnimmt. Fiir die Remanenz zeigt sich
auf beiden Substraten das gleiche Verhalten. Hier findet immer eine Abnahme bei Dre-
hung von in-plane- zu out-of-plane-Orientierung statt, was darauf hindeutet, dass sich die
magnetischen Momente schwieriger aus der Ebene herausdrehen lassen.
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