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1 Einleitung

Magnetische Eigenschaften von verschiedenen Elementen und Elementverbindungen und
deren Effekte finden heutzutage Anwendung in unzéhligen Bereichen des alltéglichen Le-
bens. Hierzu ist es nicht nur notig, diese zu kennen, sondern auch, sie kontrollieren zu kon-
nen. Ein Anwendungsgebiet ultradiinner, magnetischer Schichten, welches in den letzten
Jahren immer mehr an Bedeutung gewonnen hat, ist die Spintronik. Diese basiert darauf,
das magnetische Moment eines Elektrons zur Informationsspeicherung und -verarbeitung
zu nutzen. Durch die Kontrolle der Spins in bestimmten Materialien kann eine Steigerung
der Leistung und der energetischen Effizienz und gleichzeitig eine Miniaturisierung von
entsprechenden elektronischen Bauteilen vorangetrieben werden.

Spinabhéngige Materialeigenschaften sind beispielsweise der Riesenmagnetowiderstand
(Giant Magneto Resistance, GMR) und der Tunnelmagnetowiderstand (Tunneling Ma-
gneto Resistance, TMR). Den GMR kann man ausnutzen, wenn man ein Bauteil aus zwei
ferro(i)magnetischen Lagen herstellt, welche eine nichtmagnetische, leitfahige Schicht um-
geben. Um nun den elektrischen Widerstand des Bauteils zu regeln, werden die beiden
auBeren Schichten parallel oder antiparallel magnetisiert.

Eisenoxide, genauer Magnetit (Fe3O,), sind fiir solche Anwendungen besonders geeignet,
da hier eine vollstidndige Spinpolarisation am Ferminiveau vorhanden ist. Um die Ei-
genschaften von Magnetit moglichst umfassend ausnutzen und manipulieren zu kénnen,
muss das Verhalten von Eisen- und Eisenoxidschichten in Magnetfeldern eingehend stu-
diert und verstanden werden. Aus diesem Grund werden in dieser Arbeit die magnetischen
Eigenschaften von Fisen- und Magnetitschichten verschiedener Schichtdicken untersucht.
Dies geschieht mittels der drei verschiedenen Messmethoden des Magnetooptischen KERR-
Effektes (MOKE), der Ferromagnetischen Resonanz (FMR) und der Vibrating Sample
Magnetometry (VSM), deren Effizienz und Messergebnisse anhand der verwendeten Pro-
ben verglichen werden sollen.

In Kapitel [2] werden die theoretischen Grundlagen dargelegt, auf denen diese Bachelor-
arbeit beruht. Im Anschluss findet sich in Kapitel [3] eine Vorstellung der verwendeten
Materialien und ihrer Struktur. In Kapitel [4] werden die experimentellen Grundlagen der
Messmethoden vorgestellt. Zusétzlich dazu findet sich eine Beschreibung der UHV-Anlage,
in welcher die Proben hergestellt wurden. Kapitel 5| befasst sich mit den Messergebnissen
der unterschiedlichen Messmethoden und deren Auswertung und Diskussion, unterteilt in
die verschiedenen Untersuchungsmethoden. Den Abschluss bildet eine Zusammenfassung
der Ergebnisse in Kapitel [6]






2 Theoretische Grundlagen

2.1 Magnetismus

Im Zuge dieser Arbeit geht es darum, die magnetischen Eigenschaften von Eisen- und
Magnetitschichten genauer zu untersuchen. Fiir das Magnetfeld (genauer: die Induktion)
B gilt allgemein

— — —

B = B, + oM = jio(H + M) (2.1)

mit H = % als dufleres Magnetfeld, M als magnetisches Moment m pro Volumeneinheit

und M = Xﬁ . Die magnetischen Eigenschaften einer Probe werden durch die magnetische
Suszeptibilitdt x bestimmt.

Bei ferro- und ferrimagnetischen Festkorpern sind durch spontane Magnetisierung Mg
die magnetischen Momente bereits ohne dufleres Feld ausgerichtet und in Kristallen re-
gelméBig angeordnet.

Abhéngig von der Ausrichtung der magnetischen Momente unterscheidet man zwischen
ferro-,antiferro- und ferrimagnetischen Systemen. (siehe Abbildung [2.1)). Ferromagneti-
sche Systeme besitzen magnetische Momente, welche parallel ausgerichtet sind und den
gleichen Betrag besitzen. Bei ferri- wie bei antiferromagnetischen Materialien findet sich
eine Struktur der magnetischen Momente, welche aus mindestens zwei Untergittern zusam-
mengesetzt ist. Deren Spinmomente sind entgegengesetzt ausgerichtet. Kompensieren sich
die magnetischen Momente gerade gegenseitig, so wird von einem antiferromagnetischen
Festkorper gesprochen. Ist dies nur teilweise der Fall, so spricht man von ferrimagnetischen
Eigenschaften.

o
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Abbildung 2.1: Schematische Darstellung der drei Grundformen magnetischer Ordnung.
(a) Ferromagnetismus: Alle magnetischen Momente sind gleich gerichtet. (b) Antiferroma-
gnetismus: Die Magnetisierung der Untergitter hebt sich auf. (¢) Ferrimagnetismus: Die
magnetischen Momente der beiden Untergitter unterscheiden sich in ihrer Gréfle. Diese
Abbildung ist entnommen aus [I].
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2.1.1 Ferromagnetismus

Ferromagnetismus wird als kollektives Phdnomen betrachtet, bei dem die einzelnen magne-
tischen Momente nicht unabhéngig voneinander betrachtet werden kénnen. Als Hauptur-
sache fiir die Ausrichtung der magnetischen Momente wird die Austauschwechselwirkung
angesehen, welche auch als Austauschfeld B bezeichnet wird. Dieser ordnenden Kraft
steht die Warmebewegung entgegen, welche bei hoheren Temperaturen die Spinordnung
stort.

Abbildung 2.2: Ein ferromagnetisches Material, welches nicht extern magnetisiert wur-
de. Die magnetischen Momente richten sich in ferromagnetischen Doménen aus. In der
Regel sind die Bereiche parallel zur leichten Magnetisierungsrichtung der Probe ausge-
richtet. Entnommen aus [2].

Ferromagnetische Domdnen

Ferromagnetische Materialien weisen zwar eine spontane Magnetisierung auf, trotzdem ist
auch ohne dufleres Feld das Dipolfeld einer makroskopischen Probe meist vernachléssigbar
klein. Die Proben bilden Bereiche aus, deren Magnetisierung in verschiedene Richtungen
weist. Es treten bestimmte Richtungen leichter Magnetisierung auf, da die Austausch-
energie in Kristallen nicht isotrop, sondern richtungsabhingig ist (siehe Kapitel .
Bei kubisch-raumzentrierten Kristallen wie dem Eisen sind die [100]-Richtungen bevor-
zugt. Die sogenannten Doménengrenzen sind keine scharfen Abgrenzungen zwischen den
einzelnen Doménen, sondern verlaufen flielend. Sie werden auch Bloch-Wénde genannt
und besitzen iiblicherweise Ausdehnungen von mehreren nm. Auf dieser Breite dreht sich
die Magnetisierungsrichtung der magnetischen Momente sukzessiv, bis die Magnetisie-
rung vollstandig gedreht ist. Zwei benachbarte magnetische Momente haben also eine
leicht unterschiedliche Magnetisierungsrichtung. Beim Anlegen eines dufleren Magnetfel-
des verschieben sich die Doménengrenzen und somit entsteht eine makroskopische Ma-
gnetisierung. Die Doménen, welche in Richtung des dufleren Magnetfeldes gerichtet sind,




2.1 Magnetismus
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Abbildung 2.3: Ferromagnetische Doménen und Einfluss eines externen Magnetfeldes.
Links ohne externes Magnetfeld, nach rechts wird das angelegte Magnetfeld immer gréfer.
Die Doménen mit Spinausrichtung parallel zum Magnetfeld wachsen.

nehmen dementsprechend nun mehr Raum ein (siehe Abbildung[2.3). Die Entstehung von
ferromagnetischen Doménen ist in der Minimierung der Energie begriindet.

Doch auch die Ausbildung von Bloch-Wénden kostet Energie. Dies ist auch der Fall, wenn
die Blochwéande sehr dick und somit die Winkel zwischen den benachbarten Magnetisie-
rungsrichtungen klein sind. Die Spins der Doménenwand zeigen nicht in die Richtung der
leichten Magnetisierung. Die freie Energie wird also sowohl durch die Bildung von Domé-
nen als auch durch das Einstellen von optimalen Winkeln zwischen benachbarten Spins
und somit einer optimalen Wandstérke bestimmt [1].

2.1.2 Ferrimagnetismus

Der Wortteil ferri- stammt von der Bezeichnung Ferrite fiir Materialien mit der bestimm-
ten Struktur X Fe,Oy. Hierbei steht das X fiir ein zweiwertiges Metall, zu denen auch
Eisen gehort. Setzt man also F'e ein, erhélt man Magnetit, welches zwei- und dreiwertiges
Eisen enthilt. Die recht kompliziert aufgebaute Einheitszelle basiert auf der Struktur des
Minerals Spinell, die verschiedenen Ionen sitzen auf nicht dquivalenten Gitterpldtzen. Die
Spins des einen Untergitters sind bei tiefen Temperaturen parallel zu einer der Wiirfelkan-
ten ausgerichtet, die Spins des anderen Untergitters dem entgegengerichtet. Die Struktur
des Magnetits wird im Kapitel [3| weiter behandelt [1]. Ferrimagnetismus tritt dann auf,
wenn die Austauschkonstante T4p zwischen zwei néchsten Nachbarn A und B mit magne-
tischen Momenten negativ ist. Dann sind die Spins der beiden Ionensorten entgegengesetzt
und besitzen einen unterschiedlichen Betrag.

2.1.3 Antiferromagnetismus

Bei diesem Phé&nomen sind die magnetischen Momente des betrachteten Materials mit
einem konstanten, von null verschiedenen Drehwinkel zueinander ausgerichtet. Uber das
gesamte Material betrachtet kompensieren sie sich gegenseitig. Im einfachsten Fall haben
die benachbarten Momente einen Winkel von 180° zueinander. Aufbauend auf das Kapitel
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gehen wir nun davon aus, dass die beiden Untergitter A und B aus den gleichen
Atomen zusammengesetzt sind. Ohne angelegtes dufleres Magnetfeld sollen auch diese
den einfachsten Fall erfiillen und die Momente der A-Atome antiparallel zu denen der
B-Atome stehen.

2.2 LEED - Low Energy Electron Diffraction

Die ersten Experimente mit Elektronenstreuung wurden bereits 1927 von Davisson und
Germer durchgefiihrt. Die Methode des LEED (Low Energy Electron Diffraction) ist eine
oberflichensensitive Standardmethode der Oberflachenphysik und bedient sich der Beu-
gung eines Elektronenstrahls mit Elektronen niedriger Energie, hier von etwa 50 — 300eV
(A=1—2A).

Hiermit kann die Oberflachenstruktur von kristallinen Festkorpern bis zu einer Eindring-
tiefe von wenigen Monolagen charakterisiert werden.

Zur Auswertung des LEED betrachtet man die Beugungsmuster, welche von der Proben-
Oberflache reflektiert und anschlieend auf einem Schirm detektiert werden. Als Wellen-
lange wird hier die entsprechende de Broglie-Wellenlénge der Elektronen mit

h
2mE

A\ =

(2.2)

verwendet. Um die Beugungsphédnomene auszuwerten wird hier der reziproke Raum ver-
wendet. In diesem Modell werden die Punkte im zweidimensionalen reziproken Raum
durch die zugehéorigen Gittervektoren G mit den MILLER schen Indizes h, k € (0, £1,+2..)
und den Richtungsvektoren a*, b* wie folgt beschrieben:

G, = ha* + kb*. (2.3)

Die reziproken Gittervektoren kénnen aus den realen dreidimensionalen Gittervektoren
und deren Normalenvektor errechnet werden. Die Bedingung fiir konstruktive Interferenz
im reziproken Raum wird durch die Laue-Gleichungen definiert:

h (2.4)
k. (2.5)

Y

21
2

Sl
SN R

Hierbei entspricht ¢ = ki — k_}' dem Streuvektor als Verbindungsvektor/Differenz zwischen
den Wellenvektoren der einfallenden und der reflektierten Welle.

Aufgrund der verringerten Dimensionalitdt des Beugungsgitters im Vergleich zu einem
dreidimensionalen Gitter entfillt die Interferenzbedingung senkrecht zur Oberfliche. In
Richtung des Volumens gibt es zwar weitere Streuzentren, aber in Richtung des Vakuums
liegen diese in Ndherung unendlich weit entfernt, weswegen die Reflexe unendlich nah
zusammenriicken und sogenannte Beugungsstangen entstehen. Die Gitterpunkte der Beu-
gung in drei Dimensionen werden also im Zweidimensionalen zu Beugungsstangen. Dies
ldsst sich wie in Abbildung gezeigt darstellen.




2.3 XPS - Rontgenphotoelektronenspektroskopie
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Abbildung 2.4: 2D-Konstruktion der Ewaldkugel im reziproken Raum. Der reziproke
Gittervektor Gy ergibt sich aus dem einfallenden Wellenvektor /{2 und dem Wellenvektor
der reflektierten Welle k:c Der Rand der Ewaldkugel ergibt sich aus allen moglichen Rich-
tungen des Wellenvektors des gestreuten Reflexes, ihr Radius aus dem Betrag des Vektors
;| = |k7f| Dort, wo der Wellenvektor k?f Beugungsstangen schneidet (k;,ll = Gp) finden
sich im LEED Beugungsreflexe [3]

2.3 XPS - Rontgenphotoelektronenspektroskopie

XPS (X-Ray Photoelectron Spectroscopy = Réntgenphotoelektronenspektroskopie) be-
ruht auf dem Photoelektrischen Effekt und der Tatsache, dass die Bindungsenergie FEj
spezifisch fiir eine bestimmte Elektronenkonfiguration eines Materials ist. Die Messung
dieser Bindungsenergien kann damit der Identifikation der untersuchten Elemente und
ihrer Konfigurationen dienen.

XPS ist eine oberflaichenanalytische Methode, bei der sich der Photoelektrische Effekt zu-
nutze gemacht wird. Die zu bestimmende Oberfldche wird mit Rontgenstrahlen beschossen
und diese l6sen so Elektronen aus. Die kinetische Energie

der Elektronen kann gemessen werden und somit Aufschluss {iber die Bindungsenergie
Ey, geben. Hierbei bezeichnet hv die Energie des verwendeten Rontgenlichtes und ® die
Austrittsarbeit des Materials. Anders als bei Licht im ultravioletten Bereich ist es so auch
moglich, nicht nur Elektronen in der Ndahe der FERMI-Energie auszulosen, sondern auch
kernnéhere, stirker gebundene Elektronen.

2.4 MOKE - Magnetooptischer Kerr-Effekt

Im Folgenden soll die Proportionalitdat zwischen dem KERR-Winkel @ und der Magneti-
sierung M beim magnetooptischen KERR-Effekt mittels der klassischen Physik dargestellt
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werden. Es wird ausschliellich der Versuchsaufbau des LMOKE betrachtet, bei dem die
Probenoberfliche parallel zu den Feldlinien des angelegten Magnetfeldes liegt (siche Ab-

bildung [2.5).

Mittels der Dielektrizitatskonstante e lasst sich der Zusammenhang zwischen der dielek-
trischen Verschiebung D im Dielektrikum und dem elektrischen Feld E beschreiben. Diese
ldsst sich aber auch durch die elektrische Suszeptibilitdt y. ausdriicken. ¢y stellt die Di-
elektrizitdtskonstante des Vakuums dar. Es gilt

D= eer = GOE + oneE =¢(1+ Xe)E' (2.7)

Man erhélt also fiir € folgende Entsprechung:
€= (14 xe). (2.8)

Bei einem anisotropen Medium ist € kein Skalar, sondern ein zweistufiger Tensor
€= |€em €y €|, (2.9)

dessen Form abhéngig ist von angelegten elektrischen und magnetischen Feldern und der
Frequenz des eingestrahlten Lichtes.

Enthélt dieser Tensor Nichtdiagonal-Elemente, so liegen D und E nicht parallel zueinander
und e verhélt sich wie eine Drehmatrix. Speziell auf den Fall des LMOKE ergibt sich der
Epsilontensor

€xx 0 —€xz
E=10 ¢, O . (2.10)
Auch hier finden sich Nichtdiagonalelemente. Diese bewirken, dass eingestrahltes Licht bei
der Reflexion seine lineare Polarisation verdndert und elliptisch wird. Tritt dieser Effekt

bei einem angelegten magnetischen Feld auf, nennt man ihn magnetooptischen KERR-
Effekt. Dies lésst sich auch rechnerisch nachweisen.

Zur Bestimmung der Nichtdiagonalelemente des Dielektrizitdtstensors muss man die hier
wirkenden Kréfte beriicksichtigen. Diese entsprechen im Wesentlichen

1. dem als harmonisch angenommenen Gitterpotential

2. der zur Geschwindigkeit proportionalen Dampfungskraft
3. der vom E-Feld ausgeiibten elektrischen Kraft und

4. der LORENTZ-Kraft.

Hieraus lasst sich die Bewegungsgleichung fiir das System aufstellen und 16sen. Es ergibt
sich eine Losung der Form

A+1 0 B

a

0 A+1 0 |. (2.11)
—#wB g A4 1

a

>
I




2.4 MOKE - Magnetooptischer KERR-Effekt

Der Losungsweg findet sich in [4]. Hierbei sind A und a Konstanten, w die Frequenz und
B die y-Komponente des angelegten B-Feldes. Hieran ist zu sehen, dass die Nichtdia-
gonalelemente des LMOKE-Epsilontensors proportional zu B sind. Ohne resultierendes
Magnetfeld mit der magnetischen Flussdichte B existieren diese also nicht. Vorausgesetzt
wird hier, dass andere, nicht auf Magnetismus beruhende Effekte, ausgeschlossen werden.

Die Lage des Koordinatensystems ist in Abbildung [2.5] zu sehen.

Y

- :‘ Magnet : :

Abbildung 2.5: Achsenausrichtung beim LMOKE. Im Zuge dieser Arbeit wurde aus-
schlieBllich der Aufbau des LMOKE verwendet, bei dem die Probenoberfliche parallel zum
Magnetfeld liegt.

Die hier im MOKE-Experiment ermittelten Groflen sind der KERR-Winkel & bzw. die
KERR-Elliptizitdt ex. Unter gewissen Bedingungen sind diese proportional zu M. Inwie-
fern dies so ist, wird im Folgenden genauer erlautert.

Wir gehen davon aus, dass fiir Ferromagneten nidherungsweise B proportional zu M ist.
Erldutert wird dies in [4]. Diese magnetische Flussdichte B erzeugt wie oben erldutert die
Nichtdiagonalelemente €,,. Hier wurde ebenso gezeigt, dass diese (fiir kleine Magnetfelder)
proportional zu B sind. Unter der Annahme, dass ®x und ey relativ klein sind, kénnen
wir auch hier von einer Proportionalitat zwischen diesen beiden Grofien ausgehen (siche
[4]). Zusammengefasst ergibt sich

Dy X €, x B ox M. (2.12)

Im Rahmen der Ndherungen und Annahmen sind KERR-Winkel und KERR-Elliptizitat
also proportional zur Magnetisierung.

Die Proportionalitit zwischen dem KERR-Winkel und der Magnetisierung lésst sich au-
Berdem auf Nicht-Klassischem Weg herleiten. Auf die quantenmechanische Betrachtung
wird im Folgenden aber nicht weiter eingegangen. Dies findet sich in [4].

Der Inhalt dieses Kapitels basiert auf [4].
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2.5 FMR - Ferromagnetische Resonanz

Die Prinzipien der ferromagnetischen Resonanz (im Folgenden FMR genannt) sind ver-
gleichbar mit der Elektronenspinresonanz (ESR). Bei der Messmethode des FMR werden
aber speziell ferromagnetische Materialien untersucht, nicht paramagnetische. Um jedoch
die Theorie zur FMR herzuleiten, ist es sinnvoll, zuerst den paramagnetischen Fall zu
betrachten. Das bedeutet, es existieren keine ausgedehnten internen Felder innerhalb der
Probe (H;,; = 0) und keine Anisotropiefelder Hx = 0. Wirkt nun auf die Probe ein
auBeres Magnetfeld, so wird auf die einzelnen magnetischen Momente der Probenmateria-
lien ein Drehmoment ausgeiibt, welches in einer Prazessionsbewegung der Momente um
die Achse des Magnetfeldes H resultiert. Dies wird LARMOR-Prézession genannt. Die
Bewegungsgleichung der als ungedampft angenommenen Bewegung lautet

o _
ot
und ist in Abbildung [2.6] dargestellt.

—ylfi x Ho] mit v =722 = g°

— g 2.13
h ngc ( )

(b) E4

Abbildung 2.6: Abbildungen zur Theorie der ferromagnetischen Resonanz. (a) Prizes-
sionskegel des magnetischen Momentes bei angelegtem externen Magnetfeld ﬁo mit stark
vergroBert dargestelltem Offnungswinkel 9. (b) Schematisches Prinzip von ESR und FMR.
Das externe Magnetfeld 16st den Zeeman-Effekt aus, das Spin-Niveau spaltet sich in zwei
Niveaus mit mg = j:% auf. Die Dipoliiberginge werden mittels Mikrowellenstrahlung

angeregt. Entnommen aus [5].

Hierbei entspricht g dem LANDE-Faktor und v dem gyromagnetischen Verhdltnis. In diin-
nen, ferromagnetischen Filmen sind nun alle magnetischen Momente in eine Richtung
ausgerichtet, so dass die Gesamtmagnetisierung durch M als physikalische Grofle zur Be-
schreibung verwendet werden kann. Lost man die Bewegungsgleichung, so ergibt sich die
LARMOR-Frequenz w = vHj, mit der sich M um die z-Achse des Systems dreht.

Bei quantenmechanischer Betrachtung st68t man auf die Aufspaltung der Energieniveaus,
beschrieben durch den ZEEMAN-Effekt. Dies ist in Abbildung [2.6(b) dargestellt. Dipol-
iibergénge zwischen diesen beiden Niveaus lassen sich von auflen anregen. Hierzu miissen
die Auswahlregeln fiir magnetische Ubergéinge (Am = 41) beachtet werden. Dies bedeu-
tet, dass die anregende elektromagnetische Welle in einer Ebene senkrecht zum statischen

10



2.6 VSM - Vibrating Sample Magnetometer

Feld polarisiert ist. In unserem Fall liegen die bendtigten Frequenzen im Mikrowellenbe-
reich von 1 GHz bis 100 GHz. Die Resonanzbedingung ist unter dieser Bedingung erfiillt,
wenn

hf = gus(H + hey) (2.14)

gilt. Hierbei ist f die Frequenz der eingestrahlten Mikrowelle und h,; ihre Magnetfeld-
komponente. Unter dieser Bedingung kann Absorption stattfinden. Das Magnetfeld im
Resonanzfall wird mit H,..s bezeichnet.

Wird nun die Resonanz an ferromagnetischen Materialien betrachtet, treten zusétzlich
noch innere Felder auf. Diese sind vor allem jene durch die Austauschkopplung H;,; her-
vorgerufene und Anisotropiefelder Hy. LANDAU und LIFSCHITZ haben gezeigt, dass der
Ausdruck fiir das Feld durch das effektive Magnetfeld He ff= Ho +hpp+ H, Kk ersetzt wer-
den muss. Die Prézession hat nun ihre Achse gedndert und die Magnetisierung prazediert
um das effektive Feld.

Als neue Losung der Bewegungsgleichung unter Ubergang in ein sphérisches Koordina-
tensystem und der Annahme, dass Mg = const ist, ergibt sich

do

d
i = vH, und ¢ sinf = —yHy. (2.15)

ot

Im thermodynamischen Gleichgewicht stehen M und H_ s parallel zueinander, und iiber
die Freie Energiedichte F' kann die Gleichgewichtsorientierung von M ermittelt werden.
Es werden hier die Winkel ¢ und ~ gesucht, bei denen F' minimal wird. Wird diese in
Abhéngigkeit der Winkelkoordinaten entwickelt, erhélt man ein homogenes Gleichungs-
system mit periodischen Losungen. Es ergibt sich eine Resonanzgleichung nach der Form
von SMIT und BELJERS:

0 1
Msme{Fgng —F2,}z. (2.16)

Eine detaillierte Herleitung findet sich unter [5]. Je nach untersuchtem System kénnen
bestimmte Energiebeitrige von F' auch vernachléssigt werden.

W= ’yHres =

Dieses Kapitel basiert auf Referenz [5].

2.6 VSM - Vibrating Sample Magnetometer

Die Theorie des VSM beruht auf dem FARADAY’schen Gesetz, welches besagt, dass in
einer Spule ein elektromagnetisches Feld entsteht, wenn sich der magnetische Fluss durch
diese dndert [6].

Beim Versuchsaufbau des VSM wird durch einen Oszillator ein Sinussignal generiert.
Dieses Signal wird in eine mechanische Schwingung umgewandelt und auf Probenhalter
und Probe iibertragen. Die Frequenz betréagt hierbei zwischen 60 und 80 Hz, die Amplitude
der Vibration betridgt ca. 1 mm. Die Pole des Elektromagneten erzeugen ein moglichst
homogenes Magnetfeld, die Aufnehmerspulen sind auf diesen montiert. Der Mittelpunkt
der Spulen liegt auf Hohe der Probe.
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Theoretische Grundlagen

Die Anderung des magnetischen Flusses, welche durch die vertikale Bewegung der Probe
hervorgerufen wird, induziert eine Spannung U,,4 in den Aufnehmerspulen. Hierbei hat
das externe Magnetfeld Hj keinen Einfluss auf die Spannung, da es konstant gehalten
wird und nur fiir die grundsétzliche Magnetisierung der Probe notig ist.

Fiir die Spannung in einer Spule mit ny, Wicklungen und A als Durchmesser gilt (abge-
leitet von FARADAY)

B

Fiir die Magnetisierung M in der Probe gilt

- dm
M= [ —dV 2.1
/ av (2.18)

mit m als gemessenes magnetisches Moment. Die magnetische Flussdichte im Bereich der
Probe betriagt nun

—

B = po(Hy + M). (2.19)

Da Hj hier als konstant angesehen wird, gilt

oB O0M
%~ o1 (2.20)
Wobei die zeitliche Anderung des magnetischen Flusses lediglich durch die vertikale Bewe-
gung der Probe zwischen den Spulen hervorgerufen wird. Die Anderung des magnetischen
Flusses, welcher von den Pickup-Spulen detektiert wird, ist somit proportional zu der
Frequenz der Vibration w, der zugehorigen Amplitude Z, dem magnetischen Moment der
Probe m und dem Abstand zu den Pickup-Spulen yg. Die induzierte Spannung kann au-
Berdem durch die Anzahl der Spulenwindungen ny, und die Anzahl der Aufnehmerspulen
ne verdndert werden. Die geometrischen Eigenschaften G' haben ebenfalls einen Einfluss
auf das Ergebnis. Es gilt also

mwnwneG cos(wt)
Yo '

Uina(t) o< — (2.21)

Diese Messmethode ist auch fiir geringe magnetische Momente bis zur Groflenordnung
von einigen pemu verwendbar.

Dieses Kapitel ist angelehnt an Referenz [7].
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3 Materialsysteme

Im Folgenden werden die im Rahmen dieser Bachelorarbeit behandelten Materialien be-
schrieben. Die verwendeten Proben bestehen immer aus Magnesiumoxid als Substrat, auf
welches die zu untersuchende Schicht aufgedampft wurde. Hier wurden vor allem Eisen
und Magnetit aufgedampft.

3.1 Magnesiumoxid

Magnesium(Mg®T)- und Sauerstoff(O?~)-Tonen bilden jeweils kubisch fléichenzentrierte
(fce) Gitter aus und besitzen somit die typische Steinsalzstruktur des Magnesiumoxids
(MgO)[8] im stochiometrischen Verhéltnis 1:1. Die beiden fce-Gitter sind jeweils um ei-
ne halbe Gitterkonstante a verschoben. Diese betriagt 4,212 A. Die Oberfliiche der hier
verwendeten Substrate orientiert sich in [001]-Richtung. MgO ist ein isolierendes, unma-
gnetisches und fiir sichtbares Licht transparentes Material, dessen Bandliicke bei 7,8 eV
liegt.

3.2 Magpnetit

Magnetit ist das stabilste Eisenoxid, besitzt die chemische Formel Fe3O, und wird zu den
ferrimagnetischen Materialien gezéhlt. Das Eisenoxid besitzt eine Curietemperatur von
858 K und bildet ein Eisen-Untergitter aus, welches zu einem Drittel aus Fe?"-Ionen und
zu zwei Dritteln aus Fe3T-Ionen besteht. Die Struktur, in der Magnetit kristallisiert, wird
auch als inverse Spinell-Struktur bezeichnet. Dies bedeutet, sie kann nach der allgemeinen
Formel fiir Spinelle AB>O, als Fet[Fe3t Fe?t]0, geschrieben werden. Die Bezeichnung
invers trigt dem Umstand Rechnung, dass ein Drittel der Fe3*-Ionen tetraedrisch und

[001]
----- , Abbildung 3.1: Gitterstuktur von Magne-
"""""""" © Mg~ siumoxid - Schematische Darstellung. Die
© o Oberflacheneinheitszelle wird in [0 0 1] und

Ao = 4.2117 A [1 0 0]-Richtung aufge's'pannt. Die Gitterkon-
stante von MgO betrégt ay,0 = 4.2117 A.
Die blauen Punkte stellen Magnesium(2+)-
Ionen dar, die kleineren roten Punkte sym-

. »
v
.
» » [100] bolisieren Sauerstoff(2-)-Ionen. Entnommen
a und abgewandelt aus [9].

MgO
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Materialsysteme

zwei Drittel der Fe?t- und Fe3*-Ionen im Verhiltnis 1:1 oktaedrisch vom Sauerstoff
angeordnet sind, was gerade invers zum normalen Spinell ist. Die Gitterkonstante betragt
Apes0, = 8,396 Aund ist somit ca. doppelt so gro wie die Gitterkonstante von MgO.

Abbildung 3.2: Spinellstruktur von MagnetitFesOy; Fe®t) und Fe*t-Ionen befinden
sich auf Oktaederplétzen, die Fe®*)-Tonen nehmen hierzu auch noch Gitterplitze in einer
Tetraederstruktur ein. Angelehnt an [10].

3.3 Eisen

Bei Raumtemperatur liegt reines Eisen in Ferrit- bzw. a-Eisen-Form vor und ist ferroma-
gnetisch. Diese Form wird durch die kubisch-raumzentrierte (bcc) Kristallstruktur defi-
niert, welche die Gitterkonstante ar, = 2,87 Aund zwei Atome pro Einheitszelle besitzt.
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4 Experimentelle Grundlagen

In diesem Kapitel werden die experimentellen Grundlagen vorgestellt, welche dieser Ab-
schlussarbeit zugrunde liegen. Hergestellt wurden alle verwendeten Proben in einer Ul-
trahochvakuumkammer, womit sich der erste Abschnitt der experimentellen Grundlagen
beschéftigt. Anschliefend werden die verwendeten Messmethoden vorgestellt. Dies sind
das Vibrating Sample Magnetometer und die Messaufbauten zur Ausnutzung der Fer-
romagnetischen Resonanz und des Magnetooptischen KERR-Effektes. Die beiden letzten
Methoden wurden bereits in Kapitel [2] theoretisch vorgestellt, sollen aber nun praktisch
erlautert werden. Die Herstellung der Proben und alle Messungen wurden an der Univer-
sitdt Osnabriick durchgefiihrt.

4.1 Ultrahochvakuumkammer

Die Anordnung der verschiedenen Bestandteile der Ultrahochvakuumkammer sind in Ab-
bildung [4.1] dargestellt.

XPS/LEED
Analyse-
’ kammer
Schleuse
Praparations-
kammer
Transferwege Ventile Verdampfer

’ Probenhalter

Abbildung 4.1: Aufbau der Ultrahochvakuumkammer zur Herstellung der verwendeten
Proben. Die UHV-Kammer besteht aus einer Schleuse, um die Proben ein- und auszu-
schleusen, der Pridparationskammer zum Aufdampfen der Schichten und der Kammer,
in der XPS und LEED als direkte UHV-Untersuchungsmethoden durchgefiihrt werden
konnen. Angelehnt an [11]
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Experimentelle Grundlagen

Der Versuchsaufbau besteht aus drei Kammern, welche manuell durch Ventile getrennt
werden koénnen. Die Substrate werden durch die Schleuse in die Praparationskammer
eingeschleust, wo ein Druck von ca. 10~® mbar herrscht. AuBerdem werden im UHV in-
situ-Charakterisierungen der Oberfliche durch LEED und XPS-Untersuchungen vorge-
nommen. Dies geschieht zur Uberpriifung der industriell gefertigten Substrate und der
priparierten Schichten.

Der niedrige Druck ist notwendig, damit bei dem Vorgang des Aufdampfens keine Ver-
unreinigungen auftreten. Bei hoheren Driicken wiirden zu viele Fremdatome wéhrend
der Préparation an der Oberflache adsorbieren und damit die gesamte aufgedampfte
Schicht verunreinigen. Jede Kammer besitzt ihr eigenes Pumpensystem, welches aus einer
Drehschieber- oder Scrollpumpe und einer Turbomolekularpumpe besteht. Durch erstere
kann ein Vordruck von ca. 1073 mbar erreicht werden, letzere fiihrt dann zum gewiinsch-
ten Druck von 10~® mbar. Fiir Driicke von bis zu 107! mbar in der Analysekammer mit
XPS und LEED wird eine Ionengetterpumpe verwendet. Weitere Informationen zu den
verwendeten Pumpen finden sich unter [12].

Mit dem Transfersystem, welches aus Transferstdben besteht, werden die Proben zwischen
den Kammern transportiert. In der Prédparationskammer befindet sich ein Manipulator
mit Probenhalterung, welcher um 360° gedreht werden kann und auflerdem die Probe
aufheizen kann. Dies geschieht durch ein hinter der Probe befindliches Filament, zwi-
schen dem und der Probe eine Hochspannung angelegt werden kann. Auflerdem befindet
sich am Manipulator ein Thermoelement, iiber welches die Probentemperatur iiberpriift
werden kann. Uber ein Feindosierventil kann sehr kontrolliert Sauerstoff in die Pripa-
rationskammer eingelassen und somit der Sauerstoffgehalt der Aufdampfumgebung sehr
genau reguliert werden. Der Wichtigste Bestandteil der Priaparationskammer jedoch ist
ein Eisen-Verdampfer. Dieser enthilt eine Eisenpatrone, deren Atome ausgelost und auf
der Oberfliche der Probe adsorbiert werden.

4.2 Vibrating Sample Magnetometer

Das Vibrating Sample Magnetometer (kurz: VSM), also ein Magnetometer mit vibrieren-
der Probe, wurde erstmals 1959 von Simon Foner beschrieben. [13] Bei dieser Messmethode
vibriert der Probenstab mit angebrachter Probe senkrecht zu einem angelegten externen
Magnetfeld, welches moglichst homogen gehalten werden soll. Hierfiir wird lediglich ein
Elektromagnet verwendet. Foner beschreibt, dass mit diesem Instrument Anderungen der
Magnetisierung der Probe von 107> bis 107 emu nachgewiesen werden konnten. Durch
diese Messmethode konnten viele bis dahin bestehende Fehlerquellen eliminiert oder ein-
geddmmt werden. Mit dem VSM koénnen Abhéngigkeiten von Temperatur, duflerem Ma-
gnetfeld und kristallographischer Orientierung ermittelt werden.

Eine Skizze des Versuchsaufbaus findet sich in Abbildung [4.2]

Die Probe wird im Zuge dieser Arbeit ausschliellich in-plane gemessen. Die Proben-
oberfliche befindet sich also parallel zum Magnetfeld, welches von den beiden Polkappen
des Elektromagneten erzeugt wird. Es wird in Ndherung davon ausgegangen, dass dieses
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4.3 Ferromagnetische Resonanz

z
Aufnehmer- X
Spulen
/ |

Probe

\ 4

<
< e

B
Elektromagnet

Abbildung 4.2: Aufbau eines Vibrating Sample Magnetometers. Der Elektromagnet
erzeugt ein Magnetfeld, welches in Ndherung homogen in der Probenposition ist. Der
Probenstab samt Probe vibriert in z-Richtung. Die induzierte Spannung wird von Auf-
nehmerspulen detektiert.

in der Umgebung der Probe homogen ist. Die Ansteuerung geschieht durch eine externe
Steuereinheit, welche {iber ein PC-Programm angesteuert wird.

Sowohl der Probenhalter als auch das dem zu untersuchenden Material zugrunde liegende
Substrat sollen eine moglichst geringe Magnetisierungsfahigkeit aufweisen, um die Mess-
ergebnisse des ferro(i)magnetischen Films nicht zu verfilschen. Um dies auszuschliefien,
wird zusétzlich eine Bereinigung der Messdaten vorgenommen. Dies bedeutet, dass ein pa-
ramagnetischer Untergrund, welcher von Stab und Substrat herriihrt, von den Messdaten
abgezogen wird.

Im Zuge dieser Arbeit werden lediglich winkelabhéngige Messungen der Proben bei Raum-
temperatur durchgefiihrt.

4.3 Ferromagnetische Resonanz

Die Messungen zur Ferromagnetischen Resonanz wurden mit einem herkémmlichen Messauf-
bau zur Aufnahme von ESR-Spektren durchgefiihrt.

Der Aufbau ist in Abbildung dargestellt. Das Magnetfeld wird durch zwei Spulen er-
zeugt, welche mit einer Wasserkiihlung gekiihlt werden. Mittig zwischen diesen Spulen
befindet sich ein Hohlraumresonator, an dem ein Goniometer zur manuellen Einstellung
der Position befestigt ist. Hieran wird die zu untersuchende Probe befestigt. Die Oberfla-
che befindet sich parallel zur Ausrichtung des Magnetfeldes.

Uber eine Mikrowellenbriicke ist ein Mikrowellengenerator mit dem Resonator verbunden.
Durch einen zwischengeschalteten Abschwécher ldsst sich erreichen, dass lediglich ein Teil
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Abbildung 4.3: Aufbau einer Messapparatur zur Ferromagnetischen Resonanz. Durch
einen Mikrowellengenerator wird eine Schwingung erzeugt, welche im Resonanzfall voll-
stiandig ausgeldscht wird. Andert sich allerdings das durch die Magnetspulen erzeugte
Magnetfeld, verschiebt sich auch die Resonanzfrequenz der Probe, und es kann mittels
des Lock-In-Verstéarkers ein Signal detektiert werden. Entnommen und abgewandelt aus

4.

der erzeugten Mikrowellen auch in den Resonator gelangt. Die maximale Einstellung er-
laubt hier einen Durchlass von 60 dB, bei den hier durchgefiihrten Messungen wird eine
Abschwichung auf 16 dB verwendet.

Eine Diode wandelt die Mikrowelle in ein Spannungssignal um. Hierfiir benétigt sie eine
bestimmte Vorspannung, um den Arbeitspunkt in den idealen linearen Bereich zu verschie-
ben. Ein Teil der Welle wird hierfiir iiber den Referenzarm in die Detektordiode geleitet,
um Frequenzmodulation (AFC) vorzunehmen. [5]. Um die Resonanzfrequenz anzupassen,
wird ein Oszilloskop verwendet. Bei ca. 9,5 GHz stimmt die verwendete Frequenz mit der
Resonanzfrequenz iiberein und die eingestrahlte Energie wird im Resonator absorbiert.

Andert sich nun das Magnetfeld, so dndert sich die Resonanzfrequenz der Probe und ein
Teil der Mikrowellenstrahlung wird nun doch reflektiert. Das reflektierte Signal interfe-
riert mit dem Signal im Referenzarm und gelangt in die Detektordiode. Hier wird das
gewiinschte Signal mittels eines Lock-In-Verstarkers gefiltert.

Das ausgegebene Signal entspricht der Ableitung der urspriinglichen Absorption [15].
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4.4 Magnetooptischer KERR-Effekt

4.4 Magnetooptischer Kerr-Effekt

Im Folgenden wird der Versuchsaufbau zur Messung des Magnetooptischen KERR-Effektes
beschrieben. Hierzu wird eine Methode verwendet, welche als Intensitatsmethode bezeich-
net wird. Dabei wird ein Polarisator mit fester Winkeleinstellung verwendet und die Inten-
sitdt nach der Reflexion gemessen. Fiir kleine KERR-Drehungen ist die Intensitat hierbei
proportional zum gesuchten KERR-Winkel.

Es werden ausschliefflich Messungen mit dem LMOKE durchgefiihrt. Hierbei ist die Ober-
flache der Probe parallel zu den Feldlinien des Magnetfeldes justiert. Der Laser trifft in
einem Winkel von 45° auf die Probenoberfliche und fallt unter dem gleichen Winkel in den
Detektor. Des Weiteren ist beim Einsetzen der Probe beachtet worden, dass die Proben
immer in gleicher kristallographischer Ausrichtung eingebaut wurden. Die Grundeinstel-
lungen des MOKE wurden fiir alle Proben gleich gehalten. Weitere Informationen zur
vorangegangenen Optimierung des Messaufbaus finden sich unter [4].

Eine schematische Skizze des Versuchsaufbaus findet sich in Abbildung [4.4]

Schritt-
motor

PC

Hallsonde

Oszilloskop

Abbildung 4.4: Aufbau einer Messapparatur zur Messung des Magnetooptischen KERR-
Effektes. Entnommen aus [4].

Zur Charakterisierung der Proben werden Magnetisierungskurven aufgenommen. Das Ma-
gnetfeld wird hierbei mit der in Abbildung [4.4] dargestellten Hallsonde gemessen. Mittels
Computeransteuerung wird ebenfalls der Spulenstrom variiert und aufgezeichnet.

Im einfallenden Lichtstrahl befinden sich ein %-Pléittchen und ein Polarisator in 90°-
Stellung fiir s-polarisiertes Licht. Dies bedeutet, dass das E-Feld senkrecht zu der Einfalls-
ebene des Lichtes steht. Hier ist bei einem Einfallswinkel von ca. 55° der groffitmogliche
KERR-Effekt zu erwarten. Um die auftretenden, sehr kleinen KERR-Winkel messen zu

19



Experimentelle Grundlagen

konnen, wird Lock-In-Technik als Verstarkung verwendet. Mit einem Schrittmotor kann
die Probe 360° um ihre Oberflichennormale gedreht werden.

Die mit dem Messprogramm aufgenommenen Hysteresen wurden mit dem Java-Programm
"MOKE-Analyzer 1.0” ausgewertet. Es werden pro Winkel vier Hysteresen aufgenommen
und iiber diese gemittelt. Das Auswerteprogramm gibt die Absolutwerte fiir Remanenz
und Koerzitivfeld. Bei der Messung wird im Bereich des Koerzitivfeldes kleinschrittiger
gemessen als im Bereich der Sattigungen. Die Schrittweiten sind ebenfalls fiir alle Proben
identisch einprogrammiert.
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5 Ergebnisse und Diskussion

Fiir diese Arbeit wurden fiinf Fe3O4-Schichten unterschiedlicher Schichtdicke hergestellt.
Als Substrat dient in allen Féllen MgO(001) (siehe Kapitel [3). Es wurde mit der Herstel-
lung der dicksten Schicht begonnen, woraufhin fiir die folgenden Proben die Aufdampf-
dauer jeweils halbiert wurde.

In diesem Kapitel werden die erhaltenen Messergebnisse ausgewertet. Zuerst wurde die
Qualitat der Magnetitschichten in situ {iberpriift. Hierzu dienen die Messmethoden der
Low Energy Electron Diffraction (LEED, Kapitel und der Rontgenphotoelektronen-
spektroskopie (XPS, Kapitel [5.1.1)). Diese liefern Informationen iiber die kristalline Struk-
tur und die Reinheit an der Oberfliche der hergestellten Schichten und werden jeweils
lediglich exemplarisch fiir eine der Magnetitproben dargestellt. AnschlieBend werden die
Ergebnisse der magnetischen Messmethoden aufgefiihrt. Zuerst sind dies jene, welche mit
dem Vibration Sample Magnetometer (VSM, Kapitel [5.3)) aufgenommen wurden. Weiter-
hin werden die Ergebnisse der Messungen mit den Messapparaturen dargestellt, welche
jeweils auf dem Magnetooptischen Kerr-Effekt (MOKE, Kaptiel und der Ferroma-
gnetischen Resonanz (FMR, Kapitel beruhen.

5.1 Probenherstellung

Die Magnetitproben wurden im Laufe dieser Arbeit selbst hergestellt. Bevor die Messun-
gen der magnetischen Eigenschaften der Proben vorgenommen wurden, wird die Qualitét
der Proben im UHV mittels XPS und LEED iiberpriift. Die theoretischen Grundlagen
dieser Messungen finden sich in Kapitel [2] eine Beschreibung der experimentellen Voraus-
setzungen findet sich in Kapitel [4]

Die Aufdampftemperatur betragt bei allen Magnetitproben ca. 250°C bei einem Druck
von 5-107% mbar, was in den Referenzen [I1] und [I6] als optimale Herstellungsparameter
fiir Magnetitschichten angegeben wird. Vor dem Aufdampfen wurde das Substrat ein bis
zwei Stunden lang bei 400°C und einem Sauerstoffpartialdruck von 1-10~* mbar geheizt,
um die Oberfliche der Proben von Adsorbaten zu reinigen. Die Aufdampfzeit wurde bei
jeder Probe nach und nach halbiert, begonnen mit 10 Minuten bei der ersten bis zu
37 Sekunden fiir die letzte Probe.

Die Eisenschichten wurden nicht im Zuge dieser Arbeit hergestellt, sie wurden bereits
zuvor bei Raumtemperatur im UHV aufgedampft. Als Hinweis auf die Schichtdicken sind
lediglich die Frequenzunterschiede des Schwingquarzes im Eisenverdampfer von 5.000 Hz
bzw. 10.000 Hz bekannt, welche proportional zur aufgedampften Menge des Eisens sind.
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Ergebnisse und Diskussion

5.1.1 XPS-Ergebnisse

Abbildung zeigt die Aufnahme eines kompletten XP-Spektrums einer Magnetitprobe.
In diesem Fall handelt es sich hier um jene mit der dicksten Magnetitschicht (d = 150nm).
In der Abbildung ist die Intensitét der detektierten Photoelektronen in “counts per se-
cond” (cps) gegeniiber ihrer Bindungsenergie in eV dargestellt. Im Spektrum zeigen sich
verschiedene Signale, welche bestimmten Elementen und ihren Bindungszustdnden zuge-
ordnet werden konnen. Es finden sich die 2p- (711 eV), 3p- (56 €V) und 3s-Linien (95 eV)
von Eisen und das 1s-Signal von Sauerstoff bei 530 eV. Zusétzlich zu diesen Signalen
finden sich auch Auger-Peaks (KLL-Ubergiinge) von Sauerstoff und Eisen. Diese sind wie
alle anderen aufgezéhlten Peaks in der Abbildung gekennzeichnet. Verunreinigungen wie
Kohlenstoff (Cls: 285 eV) sind nicht erkennbar.

% 10°
T

=
o

Intensitat [cps]
H

Fe3p
Fe3s &
~a

0 | | | | | |
1200 1000 800 600 400 200 0

Bindungsenergie [eV]

o
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Abbildung 5.1: XP-Spektrum der Magnetitprobe mit d = 150 nm. Es sind Eisen-
und Sauerstoffsignale in verschiedenen Bindungszusténden zu erkennen. Verunreinigungen
durch Kohlenstoff (Cls: 285 eV) sind nicht zu erkennen.

Es wurde also durch das Spektrum bestétigt, dass die richtigen Elemente, ndmlich Eisen
und Sauerstoff, auf der betrachteten Probe vorhanden sind. Nun bleibt allerdings noch zu
zeigen, ob diese auch in der richtigen Konfiguration bestehen, also nicht Eisen(IT)-Oxid
FeO oder Eisen(I1T)-Oxid Fe;O3 vorliegen. Besonders geeignet hierzu ist die Betrachtung
der Eisen 2p-Signale. Diese sind in Abbildung dargestellt.

Das Fe2p-Signal ist durch die Spin-Bahn-Kopplung in Fe2p 1 und Fe2p% aufgespalten.

Bei FeO liegt Eisen lediglich in Fe?"-Konfiguration vor, wodurch im 2p-Spektrum ein
Satellit bei 714,7 eV zu erkennen ist. Bei Fe,O3 hingegen liegen lediglich Fe*-Ionen vor,
weshalb ein Satellit bei 718,8 eV entsteht. In Magnetit sind sowohl Fe?*- als auch Fe3*t-
TIonen vorhanden, so dass durch Uberlagerung der Signale keine einzelnen Satelliten im
Fe2p-Spektrum von Fe3Oy erkennbar sind. Der Verlauf der Messwerte gleicht jenem des
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5.1 Probenherstellung
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Abbildung 5.2: Fe2p-Signale der Magnetitprobe mit einer Schichtdicke von d = 150nm.
Zum Vergleich sind Referenzspektren von FeO, FesO3 und Fe3Osdargestellt. Durch die
Spin-Bahn-Aufspaltung sind die Zp% und 2ps-Signale vorhanden. Das Referenzspektrum
von Magnetit zeigt den gleichen Verlauf und die gleiche Position der Maxima wie die Mess-
werte. Die Referenzwerte der Bindungsenergien von Fe2p (724,1eV) und Fe2p 3 (710,6eV)
fiir Magnetit sind durch Linien gekennzeichnet [17]. Es ist zu sehen, dass die Bindungs-
energien der Signale der hergestellten und der Referenz-Magnetitprobe miteinander iiber-
einstimmen. Das Referenzspektrum von Fe;O3 zeigt einen Satelliten bei 718,8 eV, das von

FeO bei 714,7 eV.

Magnetit-Referenzspektrums und die Bindungsenergien der 2p 1- (724,1 €V) und Zp%—
Signale (710,6 eV) stimmen {iberein.

5.1.2 LEED-Ergebnisse

Bei der LEED-Messung werden Bilder der Magnetitoberfliche im reziproken Raum ausge-
wertet. Diese Daten liegen fiir die Eisenproben nicht vor und kénnen auch nicht nachgeholt
werden, da sich die Proben bereits auflerhalb des UHV befinden und sich demnach be-
reits Adsorbate auf der Oberfliche befinden. Beispielhaft fiir alle Magnetitproben ist in
Abbildung das LEED-Bild der Magnetitprobe mit d = 19 nm bei einer Elektronen-
energie von 153 eV zu sehen. In den LEED-Messungen aller weiteren Magnetitproben sind
identische Strukturen mit vergleichbarer kristalliner Ordnung zu sehen. In der Abbildung
sind die verschiedenen Strukturen gekennzeichnet, welche durch die Reflexe im reziproken
Raum gebildet werden.

Im LEED-BIld sind beide Strukturen erkennbar, welche fiir Magnetit erwartet werden. Es
finden sich sowohl die (1x1)-Oberflicheneinheitszelle als auch die um 45° dazu versetzte
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Abbildung 5.3: LEED-Bild der

Magnetitprobe mit d=19nm

bei einer Elektronenenergie

von E = 153eV. Die ro-

te Struktur kennzeichnet die  (V2xy/2)R45°
(1x1)-Oberflacheneinheitszelle * &
von Magnetit, in griin ist die (1x4) '
(v2xv/2)R45°-Uberstruktur ~ mar- *
kiert. Die blaue Zelle entspriche "
der Oberflichenstruktur von MgO oy
im reziproken Raum. Aufgrund der ®

groflen Schichtdicke sind hier aller-

dings keine Reflexe des Substrates E=133eV
mehr erkennbar.

(\/§X\/§)R45°-Uberstruktur. Die Reflexe sind zudem scharf und von geringem Untergrund
iiberlagert, was auf eine gut geordnete kristalline Oberfliche zuriickzufiihren ist.

5.2 XRR-Ergebnisse

Die hergestellten Proben unterscheiden sich anhand der Dicken der aufgedampften Schich-
ten. Bei der Herstellung wurde darauf geachtet, dass die experimentellen Bedingungen wie
die Temperatur, der Sauerstoffpartialdruck, die Leistung des Verdampfers und somit der
Teilchenfluss aus der Patrone identisch waren. Die Aufdampfzeit wurde von Probe zu
Probe halbiert, begonnen mit 10 Minuten bei der ersten bis zu 37 Sekunden fiir die letzte
Probe. Um die Schichtdicken zu bestimmen, wurde eine Probe mittels XRR an der Uni-
versitit Bielefeld vermessen. Die Messwerte und deren Auswertung sind in Abbildung
dargestellt.

Die dargestellten Messwerte der Magnetitprobe zeigen deutliche sogenannte KIESSIG-
Fringes. Zur Auswertung wurden verschiedene Parameter verwendet, um einen bestmog-
lichen Fit zu erhalten. Hierzu gehoren unter anderem die Brechungsindizes, die Rauheit
an den Grenzflichen und die Schichtdicke d.

Fiir die gemessene Probe ergibt sich ein Wert von d = 38 nm. Da die Aufdampfzeit fiir zwei
aufeinanderfolgende Proben halbiert wurde, wird davon ausgegangen, dass das Verhéltnis
der Dicken zweier nacheinander hergestellten Schichten ca. 2:1 betrdgt. Somit ergeben
sich folgende Schichtdicken (in Reihenfolge der Herstellung der Proben):

e Fe304/MgO d = 150 nm
Fe304/MgO d = 76 nm
Fe304/MgO d = 38 nm
Fe30,/MgO d = 19 nm
Fe30,/MgO d = 10 nm
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Abbildung 5.4: XRR-Auswertung der Magnetitprobe mit d = 38 nm. Die normierte
Intensitét ist gegen den Streuvektor q aufgetragen. Es sind deutliche KIESSIG-Fringes zu
erkennen und der Fit ergibt eine Schichtdicke von d = 38 nm.

5.3 VSM-Ergebnisse

Der grundsitzliche Versuchsaufbau des Vibrating Sample Magnetometers ist in Kapitel [4]
dargestellt, die theoretischen Grundlagen zu dieser Messmethode finden sich in Kapitel [2|

Zu Beginn jeder Messung wird die Probe mit einem Kleber am Aufsatz fiir In-Plane-
Messungen am VSM angebracht. Hiernach erfolgt eine Justage in alle drei Raumrichtun-
gen, um die Probe im Zentrum des extern angelegten Magnetfeldes zu positionieren. Beim
Einsetzen der Probe wird versucht, ihre Position beziiglich ihrer kristallinen Struktur bei
allen Proben identisch zu halten. Dies bedeutet, dass die Kanten der Probe, welche der
(100)-Richtung des Substrates entsprechen, parallel zum Magnetfeld zu halten sind.

Es wird auflerdem eine Referenzmessung mit dem reinen Substrat durchgefiihrt, um einen
moglichen Einfluss der Halterung, bestehend aus einem Quartzstab, einem Probenhal-
ter aus flourcarbonbasiertem Polymer und dem Substrat auf das gemessene magnetische
Moment zu ermitteln.

Im Folgenden werden zuerst die Ergebnisse der Magnetit-Proben betrachtet, anschlieend
die der Eisenproben.

Eine Beispielhysterese von Magnetit ist in Abbildung dargestellt. Diese legt nahe,
dass keine Sattigung einzutreten scheint. Da allerdings auch Messungen bis 10.000 G
keine Abhilfe schaffen, ist davon auszugehen, dass es einen Untergrundeinfluss unter dem
eigentlichen Signal gibt, welcher von Substrat, Probenstab und -halter stammt. Um dies
zu bestétigen, wurde eine Referenzmessung mit Substrat durchgefiihrt und ein linear
ansteigender Untergrund bestétigt, welcher dem Verlauf der gemessenen Hysteresen bei
hohen Magnetfeldern entspricht.

Zum Bereinigen wurden durch jede Hysterese am unteren und am oberen Ende bis zur
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Aufspaltung zwei Geraden gelegt. Uber diese Geraden wurde gemittelt und der damit
erhaltene lineare Untergrund von der Ursprungshysterese abgezogen. Dies ist vergleichbar
mit einer Bereinigung der Messwerte durch die Referenzmessung mit dem reinen Substrat.

%1073

I
—— Messdaten
—— bereinigte Messdaten
—linearer Untergrund

Magnetisches Moment [emu]

-3 I I
-3000 -2000 -1000 0 1000 2000 3000
Magnetische Flussdichte “oH [G]

Abbildung 5.5: Bereinigung einer Hysterese mit Fit am Beispiel einer Magnetitschicht
von d = 150 nm. Die gemessene Hysterese ist in blau dargestellt. Die in schwarz darge-
stellte Gerade ergibt sich durch lineare Regression der Bereiche von —3000 G bis —1000 G
und 1000 G bis 3000 G. Durch Subtraktion des damit erhaltenen linearen Untergrunds von
den Messdaten ergibt sich die bereinigte Hysterese (rot).

5.3.1 Magnetit-Proben

Die fiinf Magnetitproben wurden im VSM mit einer Auflésung von 2°- bzw. 4°-Schritten
vermessen. Das von auflen angelegte Magnetfeld betréigt hier ebenfalls immer 3000 G bis
-3000 G. Die Werte der Remanenzen sind gesammelt in Abbildung dargestellt. Die
Messwerte fiir die Koerzitivfelder der Magnetitproben finden sich in Abbildung [5.7]

Fe;0,/MgO, d = 150nm

Sowohl im Koerzitivfeld als auch in der Remanenz ist eine Vierzdhligkeit zu erkennen.
Deren magnetisch leichte Richtungen liegen bei 0°,90°, 180° und 270°, die schweren Rich-
tungen entsprechend bei 45°, 135°, 225° und 315°. Die magnetisch leichten Richtungen ent-
sprechen folglich den [0 1 0]-, [1 0 0]-, [0 1 0]- und [1 0 0]- Richtungen des Kristalls. Die
Koerzitivfeldwerte erstrecken sich in etwa iiber eine Spanne von 50 G, die Remanenz iiber
knapp 2,5 jﬁ—’z )

Fe;0,/MgO, d = 76nm

Eine vierzéhlige Anisotropie ist in den Messwerten der Remanenz und des Koerzitivfel-
des der Magnetitprobe mit Schichtdicke d = 76 nm deutlich erkennbar, welche in leichter
magnetischer Richtung bei 0°,90°, 180° und 270° liegt. Dies entspricht der kristallographi-
schen Ausrichtung in [0 1 0]-, [1 0 0]-, [0 1 0]- und [1 0 0]-Richtung. Zwei der Maxima und
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Abbildung 5.6: Vergleich der Remanenzen aller Magnetitproben. Die Kristallrichtun-
gen sind mit gestrichelten Linien eingezeichnet. Fiir die beiden dicksten Magnetitproben
(d=150 nm und d= 76nm) befinden sich die magnetisch leichten Richtungen in [010],
[100], [0 10] und [1 0 0]- Richtung. Die mittlere Magnetitschicht mit d = 38 nm zeigt ein
isotropes Verhalten. Die beiden Proben mit den diinnsten Schichtdicken d = 19 nm und
d = 10 nm zeigen ihre magnetisch leichten Richtungen in [1 1 0]-, [T 1 0]-, [1 1 0]- und
[1 1 0]-Richtung des Kristalles. Die Richtung der vierzéihligen magnetischen Anisotropie
verschiebt sich also zwischen den beiden diinnen und den beiden dicken Schichten um 45°.

Minima des Koerzitivfeldes liegen jeweils bei einem hoheren Koerzitivieldwert als die an-
deren beiden, in abwechselnder Reihenfolge. Es ist also ebenfalls eine uniaxiale Anisotropie
vorhanden.

Fe;0,/MgO, d = 38nm

Die Magnetitprobe mit einer mittleren Schichtdicke d=38 nm zeigt in der Remanenz und
im Koerzitivfeld keine vierzéhlige Anisotropie. Die Messwerte sind im Koerzitivfeld um
ca. 8 G gestreut, die Remanenz zeigt eine unregelméflige Streuung um einen Wert von
1,7 £5

' fau.

Fe;0,/MgO, d = 19nm

Im Koerzitivfeld der zweitdiinnsten Magnetitprobe mit d = 19 nm sind sehr eindeutig die
Maxima und Minima zu erkennen, welche die Vierzéhligkeit darstellen. Zusétzlich hierzu
sind bei dieser Probe erstmalig scharfe, lokale Maxima in den schweren Richtungen bei ca.
90°,180°,270° und 360° des Drehwinkels bzw. den Kristallrichtungen [010], [100], [010]
und [100] zu erkennen. Es ist keine uniaxiale Anisotropie festzustellen. Die Remanenz
hingegen zeigt ein anderes Verhalten. Hier sind lediglich bei ca. 135° und 315° zwei deut-
liche Maxima erkennbar. 90° versetzt dazu existieren hier nun allerdings keine Minima.
Vielmehr scheint es, als ldge unter diesen beiden Hauptmaxima eine weitere Zweizéih-
ligkeit, dessen geringere Maxima bei 180° und 360° liegen. Somit erscheint das Bild der
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Abbildung 5.7: Vergleich der Koerzitivfelder aller Magnetitproben. Es ist zu erkennen,
dass die Absolutwerte des Koerzitivfeldes fiir die Magnetitproben mit sinkender Schicht-
dicke ebenfalls absinken. Die Anisotropien sind dabei unterschiedlich stark ausgepragt.
Fiir die beiden dicksten Schichten befinden sich die magnetisch leichten Richtungen in der
[010], [100]-, [010]- und [1 0 0]- Richtung des Kristalls. Fiir die mittlere Schichtdicke
d = 38 nm ist wie in der Remanenz auch hier keine magnetische Anisotropie zu erkennen.
Die beiden Proben mit der diinnsten Magnetitschichten zeigen eine Verschiebung der ma-
gnetisch leichten Achsen um 45°. Diese befinden sich nun in [1 1 0]-, [1 1 0]-, [1 1 0]- und
[1 1 0]-Richtung des Kristalls.

unterliegenden uniaxialen Anisotropie, wobei das magnetische Moment der unterliegenden
Struktur lediglich bei etwa 85% der Hauptmaxima liegt.

Fe;0,/MgO, d = 10nm

Die Probe mit der diinnsten aufgedampften Magnetit-Schicht mit d = 10 nm zeigt in Re-
manenz und Koerzitivfeld den eindeutigen Verlauf einer vierzéhligen magnetischen Aniso-
tropie. Die Maxima des Koerzitivfeldes laufen sehr spitz zusammen wie bei der Probe mit
d = 19 nm. Auch in diesem Graphen sind wieder scharfe, lokale Nebenmaxima erkennbar.
Es ist erkennbar, dass sie noch spitzer als die Hauptmaxima zusammenlaufen und nicht
deren Koerzitivfeldhohe erreichen. Die Maxima befinden sich bei 45°, 135°,225° und 315°,
die Nebenmaxima um 45° dazu versetzt. Die breiten Hauptmaxima entsprechen auch hier
den magnetisch leichten Richtungen der Probe. Die Remanenz dieser Probe zeigt ebenfalls
eine sehr gleichméflige Vierzahligkeit, deren Minima und Maxima jeweils in den gleichen
Kristallrichtungen wie beim Koerzitivfeld liegen. In der Remanenz zeigen sich in den
schweren Achsen keine scharfen, lokalen Maxima sondern Minima.
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5.3.2 Eisen-Proben

Im Folgenden werden die VSM-Messergebnisse der beiden Fe/MgO-Proben ausgewertet.
Die Remanenzwerte finden sich in Abbildung [5.8] die zu den Eisenproben zugehérigen
Koerzitivfeldwerte sind in Abbildung [5.9] dargestellt.

Beide Eisenproben wurden bereits im Vorfeld dieser Bachelorarbeit angefertigt, weswe-
gen iiber die genauen Bedingungen ihrer Herstellung oder mogliche danach entstandene
Verunreinigungen keine Aussage getroffen werden kann.

a) b)
-4 -3
38X 10 - . 16210 - .
[010] [100] [070] [010] [1o00] [070]
‘ ‘ 1.4l ——Fe/MgO 10000Hz

3.75] ——Fe/MgO 5000Hz

Magnetisches Moment [emu]
Magnetisches Moment [emu]

37 : | 1.27
: | : 1 [
3.65¢ | } |
o i '
0 100 200 300 0 100 200 300
Drehwinkel [°] Drehwinkel [°]

Abbildung 5.8: Remanenzwerte der beiden Eisenschichten im Vergleich. In a) ist die diin-
nere Eisenschicht A f = 5000Hz aufgetragen, in b) die dickere Schicht mit A f =10000 Hz.
Bei der dickeren der beiden Eisenschichten zeigt sich eine deutliche vierzéhlige Anisotro-
pie. Deren magnetisch schweren Richtungen liegen entlang der Kristallrichtungen (100)
und (010) des Substrats. Die magnetisch leichten Richtungen liegen um 45° versetzt dazu.
Die diinnere Probe zeigt eine uniaxiale Anisotropie mit deutlich geringerer Amplitude und
Maxima entlang der (010) Kristallachse des Substrats.

Fe/MgO - 5000Hz

Die Messwerte fiir Koerzitivfeld und Remanenz der Probe mit diinnerer Eisenschicht
Af=5000Hz in Abbildung[5.8 a) und [5.9) a) zeigen, dass in der Remanenz eine uniaxiale
Anisotropie entlang der (010)-Kristallachse des Substrats vorhanden ist. Die Amplitude
ist deutlich geringer als jene der dickeren Eisenprobe. Das Koerzitivfeld zeigt hingegen
isotropes Verhalten.

Fe/MgO - 10.000Hz

Die Messergebnisse der zweiten Eisenprobe, welche die dickere Eisenschicht mit Af=
10.000Hz besitzt, sind in den Abbildungen b) und b) dargestellt. In Remanenz
und Koerzitivfeld dieser Probe zeigt sich jeweils deutlich eine Vierzihligkeit. Die Maxima
der Messwerte liegen bei 45°,135°, 225° und 315°, also in [1 1 0]-, [1 1 0]-, [1 1 0]- und
[1 1 0]-Richtung des Substrates. Hier finden sich folglich auch die magnetisch leichten
Richtung der Kristallanisotropie der Probe.
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Abbildung 5.9: Vergleich der Koerzitivfelder der beiden Eisenproben. In der diinneren
Eisenprobe in a) zeigt sich keine eindeutige Anisotropie. Das mittlere Koerzitivfeld liegt
bei ca. 287 G. Die dickere von beiden Eisenproben in b) zeigt eine deutlich ausgeprigte
vierzéhlige magnetische Anisotropie. Die magnetisch schweren Achsen liegen hier entlang
der (100) und (010) Richtungen des Substrats. Das mittlere Koerzitivfeld betrégt ca. 7
G.

Hauptséchlich bei der Eisenprobe Af = 10.000 Hz ist eine Anisotropie in Remanenz und
Koerzitivfeld vorhanden. Vergleicht man die Absolutwerte der beiden Proben, so fallt auf,
dass die Remanenz der Eisenprobe mit geringerer Schichtdicke ein um eine Gréflenordnung
kleineres Signal als die zweite Eisenprobe aufweist. Im Koerzitivfeld hingegen zeigen sich
hier deutlich hohere Werte, der Unterschied betréigt iiber eine Groflenordnung. Die Werte
der diinneren Eisenprobe liegen hier im Bereich von 285 G. Dies ist sehr ungewohnlich fiir
Eisen, was normalerweise eine sehr schmale, geschlossene Hysterese aufweist.

5.3.3 VSM-Messungen im Vergleich

Betrachtet man die Messergebnisse fiir das Koerzitivfeld und die Remanenz der Magnetit-
Proben, so fallt auf, dass bis auf jene mit d = 38 nm immer eine Vierzihligkeit zu erkennen
ist. Es hebt sich lediglich die Magnetitprobe mit einer Schichtdicke von d = 19 nm ab. Bei
Magnetit ist mit zunehmender Schichtdicke eine Drehung der magnetischen Achsen um 45°
beziiglich der lateralen Kristallachsen zu erkennen. Dies lédsst sich sowohl im Koerzitivfeld
als auch in der Remanenz beobachten.

Weiterhin lésst sich erkennen, dass das Koerzitivfeld mit zunehmender Schichtdicke steigt,
was deutlich in Abbildung zu erkennen ist. Die mittlere Remanenz bleibt hingegen
konstant, bis auf die 19 nm dicke Magnetitschicht, welche eine grofiere Remanenz aufweist.

In Abbildung [5.10] wird fiir jede Magnetitschicht beispielhaft eine Hysterese in jeweils
magnetisch leichter Richtung dargestellt. Die Zunahme des Koerzitivfeldes mit steigender
Schichtdicke, sowie die Konstanz in der Remanenz (ausgenommen die Schicht mit d =
19 nm) lassen sich gut erkennen. Auch die Séttigungsmagnetisierungen bleiben fiir die
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Abbildung 5.10: Vergleich der Hysteresen der Magnetitschichten in magnetisch leichter
Richtung, gemessen mit dem VSM. Je gréfer die Schichtdicke ist, desto stirker spaltet
die Hysterese auf. Es zeigt sich fiir d = 19 nm die grofite Sattigungsmagnetisierung von 3

pp/fu.

verschiedenen Schichten mit mg,; ~ 2 +0, 3;% konstant. Eine Ausnahme stellt alleine die
19 nm dicke Magnetitschicht mit einer Sattigungsmagnetisierung von 3 ]’f—ﬁ dar.

Um die unterschiedliche Menge an magnetischem Material, bedingt durch Probengrofie
und Schichtdicke, zu beriicksichtigen, wurde das magnetische Moment auf J’f—ﬁ skaliert.
Die Schichtdicken wurden der XRR-Messung entnommen.

Die Hysterese der beiden Eisenfilme in magnetisch leichter Richtung sind in Abbildung
dargestellt.

Fiir die diinnere Eisenschicht (Af = 5000 Hz) ist die Hysterese mit einem Koerzitivfeld
von 285 G sehr weit aufgespalten. Im Konstrast dazu steht die Hysterese fiir die dickere
Eisenschicht (Af = 10000 Hz), welche eine geringe Aufspaltung mit einem Koerzitivfeld
von 7 G und einer groBeren Sittigungsmagnetisierung von 1,2 - 1072 emu aufweist, wobei
die Probengrofle identisch ist. Der Verlauf &hnelt eher einer Hysterese von Magnetit als der
von Eisen mit geringerer Aufspaltung. Vermutlich haben an der Probenoberfliche bereits
Verunreinigungen stattgefunden. Es besteht die Moglichkeit, dass es sich nicht (mehr) um
eine Eisen- aber und eine Magnetitschicht handelt.
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Abbildung 5.11: Vergleich der Hysteresen von Eisen in magnetisch leichter Richtung. Es
ist auffillig, dass die Hysterese der dickeren Eisenschicht (Af = 10000 Hz) eine deutlich
schmalere Hysterese besitzt als die diinnere Schicht. Die Hysterese der Probe mit gerin-
gerer Eisenschichtdicke hingegen zeigt nicht die typisch schmale Hysterese wie von Eisen
erwartet.

5.4 Ergebnisse der MOKE-Messungen

In diesem Kapitel werden die Messergebnisse vorgestellt, welche mit dem MOKE-Aufbau
ermittelt wurden. Eine ausfiihrliche Beschreibung des Messaufbaus findet sich in Kapitel
M, die entsprechende Theorie in Kapitel [2]

Es werden die Remanenz und das Koerzitivfeld in Abhéngigkeit des Drehwinkels darge-
stellt. Die Remanenz erlaubt lediglich qualitative Vergleiche der magnetischen Probenei-
genschaften. Eine Aussage iiber absolute Werte ist hier nicht moglich, da die Schichten
nicht vollstdndig homogen vom Laser ausgeleuchtet werden und der Anteil des zum KERR-
Effekt beitragenden Materials nicht bekannt ist. Lediglich das Koerzitivfeld erlaubt einen
direkten Vergleich der unterschiedlichen Proben.

5.4.1 Magnetit-Proben

In diesem Kapitel werden die aus den gemessenen Hysteresen ermittelten Werte der Re-
manenz und des Koerzitivfeldes fiir die fiinf hergestellten Magnetit-Proben dargestellt.

Die Remanenzwerte aller Magnetitproben finden sich in Abbildung [5.12] Dabei sind die
Messwerte der verschiedenen Proben aus Griinden der Ubersichtlichkeit und zur besse-
ren Vergleichbarkeit vertikal gegeneinander verschoben. Die Messergebnisse der MOKE-
Messungen zu den Koerzitvfeldern dieser Proben sind in Abbildung dargestellt.
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Abbildung 5.12: Vergleich der Remanenzen aller Magnetitproben aus den MOKE-
Messungen. Die Messkurven sind aus Griinden der besseren Ubersichtlichkeit und Ver-
gleichbarkeit vertikal gegeneinander verschoben. Die Probe mit der dicksten Schicht
d=150nm zeigt eine Vierzihligkeit mit magnetisch leichten Richtungen in den (100) und
(010)-Kristallrichtungen. Die Proben mit Schichtdicken von d = 76 nm und d = 38nm
zeigen in der Remanenz keine Anisotropie. Die beiden Proben mit geringerer Magnetit-
schichtdicke zeigen die leichten Achsen der vierzéihligen Anisotropie in (110)- und (110)-
Richtung, welche somit um 45° zu der magnetischen Anisotropie der dicksten Probe ge-
dreht sind.

Fe304/MgO, d= 150 nm

Bei der dicksten Magnetitschicht mit d = 150 nm ist sowohl in der Remanenz als auch im
Koerzitivfeld eine Vierzdhligkeit in Abhéangigkeit vom Drehwinkel zu erkennen, welche ihre
Maxima bei ca. 90°, 180°, 270° und 0°/360°, also in den Kristallrichtungen [0 1 0], [1 0 0], [0
1 0] und [1 0 0] besitzt. Diese entsprechen somit den magnetisch leichten Richtungen. Um
45° versetzt dazu finden sich die schweren Achsen, an denen Koerzitivfeld und Remanenz
Minima aufweisen.

Sowohl die Minima als auch die Maxima im Koerzitivfeld und der Remanenz besitzen nicht
konstant den gleichen Betrag. Hier ist die Tendenz mit steigendem Drehwinkel ebenfalls
steigend. Der KERR-Winkel steigt im Verlauf der Remanenz von 0° zu 270° kontinuierlich
an und sinkt dann zu 0° /360° hin wieder ab. Die Spanne des KERR-Winkels in der Messung
der Remanenz liegt bei etwa 2,3°. Der vierzdhligen magneto-kristallinen Anisotropie ist
demnach eine schwache uniaxiale Anisotropie iiberlagert.
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Abbildung 5.13: Vergleich der Koerzitivfelder aller Magnetitproben, welche sich aus den
MOKE-Messungen ergeben. Die beiden Proben mit der dicksten Magnetitschicht weisen
eine Vierzihligkeit auf. Die Maxima, daraus folgend auch die leichten Richtungen, liegen
in den kristallographischen Richtungen [0 1 0], [1 0 0], [0 1 0] und [1 0 0]. Die mittlere
Magnetitprobe zeigt isotropes Verhalten. Fiir die beiden diinnsten Schichten finden sich
die leichten Achsen in den Kristallrichtungen [1 1 0], [1 1 0], [1 1 0] und [1 1 0]. Es zeigt
sich also eine Verschiebung der leichten Achsen um 45°, wenn man die beiden dicksten
Schichten (d = 150 nm, d = 76 nm) mit den beiden diinnsten (d = 19 nm, d = 10 nm)
vergleicht.

Fe;0,/MgO, d = 76 nm

Die Remanenz der zweitdicksten Magnetitprobe mit d = 76 nm zeigt keine bemerkbaren
magnetischen Anisotropien. Aus der Grafik ldsst sich keine Aussage iiber eine Kristalla-
nisotropie der Schicht machen. Die Werte des KERRwinkels streuen um =0, 5°, weshalb
der Winkel gegebenenfalls nahezu als konstant angesehen werden kann.

Im Gegensatz zur Remanenz findet sich im Koerzitivfeld eine Vierzihligkeit, bei der wie
bei der Magnetitprobe mit d = 150 nm die Minima und Maxima jeweils im Abstand von
90° zu erkennen sind. Die Maxima und damit die magnetisch leichten Richtungen befin-
den sich auch hier bei 90°,180°,270° und 360°. Diese entsprechen den Kristallrichtungen
[010], [100], [010] und [100]. Die Héhe der Minima und Maxima ist annihernd konstant.
Die Minima und damit die magnetisch schweren Achsen sind wiederum um 45° zu den
leichten Richtungen versetzt.
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Fe;0,/MgO, d = 38 nm

Die Messwerte der Remanenz lassen keine Aussage iiber eine Kristallanisotropie der
Schicht mit d = 38 nm zu. Die Messwerte streuen um ca. 2° des KERR-Winkels. Die
in Abbildung dargestellten Messwerte des Koerzitivfeldes zeigen nicht das fiir dickere
Schichten beobachtete Verhalten. Hier ist lediglich eine schwach ausgeprigte Zweizédhlig-
keit mit Maxima bei ca. 135° und 315° zu erkennen. Somit liegt eine uniaxiale Anisotropie
entlang der (110)-Achse des Substrats vor.

Fe;0,/MgO, d = 19 nm

Das Koerzitivfeld und die Remanenz der zweitdiinnsten Probe mit d = 19 nm zeigen eine
deutliche Vierzahligkeit mit Maxima bei 45°,135°, 225° und 315°. Die magnetisch leichten
Richtungen liegen also in den (110)- und (110])-Achsen. Die Minima sind um 45° hierzu
versetzt. Die Mimina und Maxima liegen hier jeweils ndherungsweise einen konstanten
Wert. Eine Uberlagerung mit einer anderen, beispielsweise uniaxialen Anisotropie lisst
sich hier somit nicht erkennen.

Im Koerzitivfeld finden sich neben den Maxima in den magnetisch leichten Richtungen
erstmalig auch scharfe, lokale Nebenmaxima in den magnetisch schweren (100) und (010)-
Achsen.

Fe;0,/MgO, d = 10 nm

In den Messwerten des Koerzitivfeldes und der Remanenz der Probe mit einer Schichtdicke
von d = 10 nm findet sich eine Vierzéhligkeit mit den magnetisch leichten Richtungen in
den (110)- und (110)-Achsen. Auch hier ist die magnetokristalline Anisotropie damit um
45° gedreht im Vergleich zu den beiden dicksten Proben. Zwar ist die beobachtete Aniso-
tropie nicht mehr so stark ausgepragt wie bei der Probe mit doppelt so grofler Schichtdicke
mit d = 19 nm, jedoch sind im Koerzitivfeld auch hier erneut lokale Nebenmaxima in den
magnetisch schweren Richtungen zu beobachten.

Selbst die diinnste Magnetitschicht ist also nicht zu diinn, um noch ein deutlich sichtbares,
magnetisches Signal mittels MOKE zu detektieren.

5.4.2 Eisen-Proben

Die Remanenzwerte, welche sich aus dem MOKE-Messungen der Eisenproben ergeben,
finden sich in Abbildung [5.14 die Koerzitivfelder in Abbildung

Fe/MgO - 5000Hz

Die Remanenz der diinnen Eisenschicht zeigt eine sehr schwache vierzéhlige Anisotropie,
die von einem hohen Rauschen iiberlagert ist. Das Koerzitivfeld lasst hingegen keine Aus-
sage iiber magnetisches Anisotropieverhalten der Probe zu. Auch diese Messwerte sind,
hier allerdings von stédrkerem Rauschen, {iberlagert.
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Abbildung 5.14: Vergleich der Remanenzen der beiden Eisenproben. Bei der diinneren
Eisenprobe in a) ist eine schwache Vierzéhligkeit erkennbar. Bei der Probe mit dickerer
Eisenschicht in b) ist eine deutliche Vierzéhligkeit vorhanden. Die leichten Achsen liegen
in den Kristallrichtungen [1 1 0], [1 1 0], [1 1 0] und [1 1 0].
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Abbildung 5.15: Vergleich der Koerzitivfelder der beiden Eisenproben. Bei der diinneren
Eisenschicht in a) ist keine Anisotropie erkennbar. Bei der Probe mit groflerer Schichtdicke
in b) ist eine vierzihlige Anisotropie mit leichten Achsen in den Kristallrichtungen [11 0],

[110], [110] und [110] zu sehen, welche in jeder Richtung jeweils zwei Maxima mit
unterschiedlicher Amplitude aufweist.
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Fe/MgO - 10000Hz

Remanenz- und Koerzitivfeldwerte der MOKE-Messung der dickeren Eisenschicht mit
Af = 10000 Hz zeigen erneut eine Vierzihligkeit. Die Maxima liegen in Koerzitivfeld und
Remanenz bei ca. 45°,135°,225° und 315°, die Minima jeweils etwa um 45° dazu versetzt.

Die Werte zeigen in Remanenz und Koerzitivfeld eine eindeutige Vierzdhligkeit, deren
Maxima bei ca. 45°,135°,225° und 315° liegen. Die magnetisch leichten Achsen befinden
sich damit in den (110)- und (110)-Achsen des Kristalls.

Als Besonderheit tritt hier in der Vierzéhligkeit des Koerzitivfeldes der dickeren Eisen-
probe nicht ein Maximum pro magnetischer Richtung der vierzdhligen Anisotropie auf,
sondern zwei Maxima unterschiedlicher Amplitude.

5.4.3 MOKE-Messungen im Vergleich

Bei den Magnetitproben zeigt sich, dass die Proben mit den beiden dicksten Schichten (mit
d = 150 nm und d = 76 nm) ihre magnetisch leichten Achsen in (100) und (010)-Richtung
besitzen, wobei die Messung des Koerzitivfeldes hier eindeutigere Ergebnisse liefert. Die
mittlere Probe mit einer Schichtdicke von d = 38 nm zeigt keine magnetische Anisotropie.
Wird die Schichtdicke nun weiter verkleinert, dreht sich die Magnetisierungsrichtung und
die magnetischen Achsen verschieben sich um 45°. Nun befinden sich die leichten Achsen
in Richtung der (110)- und (110)-Achsen des Kristalls. Fiir die beiden diinnsten Schichten
sind in den magnetisch schweren Achsen erstmals auch Nebenmaxima in der Messung des
Koerzitivfeldes zu erkennen (siehe Abbildung [5.13)).

Zwischen den Richtungen der vierzéhligen Anisotropien der beiden Eisenproben ist eben-
falls eine Verschiebung um 45° beziiglich der Kristallachsen zu erkennen. Fiir die diinnere
Eisenschicht ist die Vierzahligkeit nur in der Remanenz zu erkennen, im Koerzitivfeld fin-
det sich lediglich eine uniaxiale Anisotropie. Im Koerzitivfeld der dickeren Eisenschicht ist
zusétzlich dazu noch eine Uberlagerung durch eine achtzihlige Anisotropie zu erkennen.

Die Absolutwerte der Kerrwinkel der Remanenz der Eisenschichten sind deutlich hoher als
jene der Magnetitproben, die Koerzitivfeldwerte der diinneren Eisenprobe liegen im glei-
chen Bereich wie jene der Magnetitschichten. Das Koerzitivfeld der dickeren Eisenschicht
besitzt deutlich geringere Absolutwerte.

5.5 Ergebnisse der FMR-Messungen

In diesem Kapitel werden die Messungen ausgewertet, welche mittels Ferromagnetischer
Resonanz aufgenommen wurden. Bei der FMR-Methode werden mit einem Computer-
programm die Resonanzkurven der Schichten mit einer Messwertdichte von AugH= 10G
aufgenommen. Mit leichten Abweichungen je gemessener Probe liegt die Spanne der ver-
wendeten magnetischen Flussdichte zwischen 200 G und 4000 G.

Die Mikrowellenfrequenz, welche zum Erzeugen der Resonanz verwendet wird, liegt mit
leichten Abweichungen bei 9,5 GHz. Die Probe wird per Goniometer wie im VSM und
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MOKE um die Probennormale gedreht, hier allerdings manuell. Der Drehwinkel wurde
bei allen Messung in 5°-Schritten variiert.

Mit dieser Methode konnten lediglich Messungen an den Magnetit-Proben durchgefiihrt
werden. Vor dem Messen der Eisenschichten im FMR trat ein Defekt in der Ansteuerung
des Elektromagneten auf, weswegen die Messungen im Rahmen dieser Bachelorarbeit nicht
mehr nachgeholt werden konnten.
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Abbildung 5.16: Resonanzkurven der Magnetitschicht mit einer Schichtdicke von
d=19nm.

In Abbildung[5.16]sind beispielhaft die sich ergebenden Resonanzkurven fiir die Magnetit-
schicht mit Schichtdicke d = 19 nm in Abhéngigkeit des Drehwinkels aufgetragen. Es ist zu
beachten, dass die hier dargestellten Kurven das abgeleitete Signal der Absorption darstel-
len. Die maximale Absorption und damit die Erfiillung der Resonanzbedingung ist in den
hier dargestellten Resonanzkurven somit im Nulldurchgang zu finden. Fiir die hier darge-
stellte Probe ist deutlich eine vierzdhlige magnetokristalline Anisotropie im Resonanzfeld
zu erkennen. Weiterhin nimmt die Amplitude des Signals fiir hohere Resonanzfelder ab.

Um die Resonanzkurven bestmoglich auswerten zu kénnen, wurden diese jeweils mit einer
Gaussfunktion angefittet. Diese erwies sich als geeigneter als eine Lorentz-Funktion. In
Abbildung ist beispielhaft eine Resonanzkurve mit Fit dargestellt. Die Abweichung
der Gaussfunktion von den Messwerten zeigt sich vor allem darin, dass die Gaussfunktion
einen steileren Anstieg zeigt als die Messwerte, wodurch die differenzierte Absorptionskur-
ve zu Beginn und zum Ende des Signals nicht korrekt wiedergegeben wird. Entscheidene
Groflen, welche aus den Kurven entnommen werden kénnen, sind das Resonanzfeld, wel-
ches das Maximum der Absorption darstellt (dies entspricht der magnetischen Flussdichte
im Nulldurchgang der abgeleiteten Resonanzkurve) und die Halbwertsbreite, welche durch
den Abstand der Extrema im differenzierten Signal gegeben ist. Da diese Werte hinrei-
chend gut durch den Fit wiedergegeben werden, wird die Gaussfunktion fiir die Anpassung
der Messwerte in dieser Auswertung verwendet.

Die Resonanzfelder, welche durch den Fit der Gaussfunktion ermittelt werden konnten,
wurden anschlieBend in Abhingigkeit vom Drehwinkel dargestellt und angepasst (siehe
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Abbildung 5.17: Beispielresonanzkurve mit einer abgeleiteten Gaussfunktion als Fit. Die
Positionen der Extrema und des Nulldurchgangs und die Messwerte der Halbwertsbreite
und des Resonanzfeldes werden hinreichend gut durch den Fit beschrieben.

Abbildung |5.18]). Die Simulation dieser Messwerte beriicksichtigt Parameter wie eine vier-
zahlige, achtzéhlige und uniaxiale Anisotropie in verschieden starken Ausprdgungen. Die
hierfiir zugrunde liegende Theorie findet sich in [18].

Die sich ergebenden Resonanzfeldwerte fiir die verschieden dicken Magnetitschichten sind
mit Fit in Abbildung dargestellt. Es ist zu beachten, dass sich im FMR im Gegen-
satz zu VSM und MOKE die magnetisch leichten Achsen in den Minima der Messwerte
befinden. Die Absolutwerte der Resonanzfelder steigen mit sinkender Schichtdicke an. Wei-
terhin ist eine Vierzdhligkeit in den Resonanzfeldern der Magnetitschichten zu erkennen,
lediglich die diinnste Probe mit d = 10 nm zeigt isotropes Verhalten mit einer Streuung
von £5 G.

In den Kristallrichtungen der (100) und (010)-Achsen besitzen die beiden Magnetitschich-
ten mit d = 19 nm und d = 38 nm ihre magnetisch schwere Richtung. Die magnetisch
leichten Achsen der beiden dicksten Schichten mit d = 150 nm und d = 76 nm liegen
ebenfalls in diesen Richtungen. Die Position der magnetischen Achsen relativ zu den la-
teralen Kristallachsen dreht folglich fiir Magnetitschichten mit Schichtdicken zwischen d
= 38 nm und d = 76 nm um 45°.

Aus dem Fit der Messdaten lésst sich je Probe unter anderem die magnetokristalline Ani-
sotropiekonstante K4 ermitteln, welche eine Aussage iiber die Ausprigung der vierzéhligen
Anisotropie gibt und in Abbildung dargestellt ist.

Die diinnste Schicht mit d = 10 nm weist eine verschwindend geringe Anisotropiekonstante
auf. Fiir die Schicht mit d = 19 nm ist ein maximaler Absolutwert erkennbar, was auf
eine starke Auspragung der vierzéhligen Anisotropie hinweist. Mit steigender Schichtdicke
nimmt der Betrag der Anisotropiekonstanten vorerst ab, bis zwischen den Schichten mit
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Abbildung 5.18: Resonanzfelder der fiinf Magnetitproben mit zugehorigen Fits. Die
Graphen zeigen den Verlauf der Resonanzfelder in Abhéngigkeit vom Drehwinkel. Die
beiden Proben mit den dicksten Magnetitschichten d = 150 nm und 76 nm in a) und b)
zeigen eine vierzihlige Anisotropie mit magnetisch leichten Achsen in den Kristallrichtun-
gen (100) und (010). Die Magnetitschichten mit einer Schichtdicke von 38 nm und 19 nm
in ¢) und d) weisen magnetisch schwere Achsen in diesen Richtungen auf. Die diinnste
Probe mit d = 10 nm in e) zeigt isotropes Verhalten. Erhoht sich die Schichtdicke, so
ist eine Drehung der magnetischen Achsen zwischen d = 38 nm und d = 76 nm um 45°
relativ zu den lateralen Kristallachsen zu erkennen. Es gilt auflerdem, dass mit sinkender
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Abbildung 5.19: Anisotropickonstanten K, aus dem Fit der FMR-Messwerte mit Feh-
lerbalken in Abhé#ngigkeit der Schichtdicke d. Der Fehler wurden nach maximaler noch
zulassiger Fitfunktion bestimmt. Die Anisotropiekonstante gibt die Auspriagung der vier-
zahligen magnetokristallinen Anisotropie in der jeweiligen Probe an. Es zeigt sich ein
maximaler Absolutwert bei der zweitdiinnsten Probe (d = 19 nm), worauf ein asympto-
tischer Anstieg folgt. Zwischen den Schichten mit d = 38 nm und d = 76 nm findet
ein Vorzeichenwechsel der Anisotropiekonstanten statt, welcher die Rotation um 45° der
magnetokristallinen Anisotropie wiedergibt.

d = 38 nm und d = 76 nm ein Vorzeichenwechsel stattfindet. Dieser driickt die Drehung
der vierzahligen magnetokristallinen Anisotropie um 45° aus. Wird die Schichtdicke weiter
erhoht, steigt auch die Ausprigung der Anisotropie und es zeigt sich ein asymptotisches
Verhalten.

Eine weitere nutzbare Grofle, welche aus den Messergebnissen der FMR-Messung ermittelt
werden kann, ist die Halbwertsbreite der Absorption. Diese sind fiir die Magnetitproben
in Abbildung aufgetragen.

Diese Abbildung zeigt, dass sich in der Halbwertsbreite (Full Width at Half Maximum,
FWHM) ebenfalls eine vierzihlige Anisotropie erkennen ldsst. Lediglich die diinnste Probe
mit einer Schichtdicke von d = 10 nm lésst keinen Riickschluss darauf zu. Fiir die beiden
dicksten Schichten mit d = 150 nm und d = 76 nm liegen die Minima der Halbwertsbreite
in den magnetisch leichten Kristallachsen (100) und (010). Diese Ausrichtung &ndert sich
bei den beiden diinneren Proben mit d = 38 nm und d = 19 nm. Die Verschiebung
der magnetischen Anisotropie um 45° relativ zu den lateralen Kristallachsen ist auch
hier festzustellen. Die diinnste Probe besitzt vermutlich eine zu diinne Magnetitschicht
und somit zu wenig magnetisierbares Material, um eine Anisotropie festzustellen. Die
Messmethode der Ferromagnetischen Resonanz ist fiir Proben mit einer Schichtdicke von
d = 10 nm mdoglicherweise nicht sensitiv genug.

41



Ergebnisse und Diskussion

()]
o
T

FWHM [G]
S

0 50 100 150 200 250 300 350

Drehwinkel [°]
Abbildung 5.20: Halbwertsbreiten der Absorptionskurven der Magnetitschichten aus
den FMR-Messungen. Die beiden Proben mit den gréfiten Schichtdicken d =150nm und
d =76nm zeigen ihre magnetisch leichte Richtung in den Kristallachsen (100) und (010).
Betrachtet man nun die beiden nachfolgenden Proben mit d = 38 nm und d = 19 nm, so
féllt eine Verschiebung der magnetischen Richtungen um 45° auf. Die diinnste Magnetit-
schicht mit d = 10 nm zeigt isotropes Verhalten.

5.6 Diskussion

In diesem Kapitel werden die im vorherigen Abschnitt dargestellten Messergebnisse dis-
kutiert. Hierzu werden erst die einzelnen Messmethoden gesondert betrachtet und die
zugehorigen Messergebnisse diskutiert, im Anschluss findet ein allgemeiner Vergleich der
drei Messmethoden im Bezug auf die erhaltenen Ergebnisse statt.

Durch die Uberpriifung der Magnetitproben in LEED und XPS konnte bestitigt werden,
dass es sich bei den hergestellten Schichten um Magnetit mit gut geordneter kristalliner
Oberflachenstruktur handelt.

Zur Schichtdickenbestimmung wurde eine XRR-Messungen an einer der Schichten durch-
gefiithrt. Da die Aufdampfparameter fiir alle weitere Proben wéihrend der Deposition kon-
stant geblieben sind, kann die Dicke dieser Schichten auf Grundlage der verwendeten Auf-
dampfzeit abgeschéitzt werden. Fiir die Eisenproben gelang diese Auswertung nicht, da
die Schichten sehr rau waren und deren XRR-Messungen keine KIESSIG-Fringes zeigten.

VSM

In den VSM-Messungen der Magnetitprobe mit mittlerer Schichtdicke d = 38 nm ist kei-
ne magnetokristalline Anisotropie erkennbar. Bei den Magnetitschichten mit d = 150 nm
und 76 nm Schichtdicke befinden sich die magnetisch leichten Richtungen in den (100)-
und (010)-Achsen der Kristallstruktur des Substrats. Fiir die beiden Magnetitproben mit
geringster Schichtdicke d = 10 nm und d = 19 nm liegen die leichten Richtungen in (110)-
und (110)-Richtung, also genau um 45° verschoben. Die magnetokristalline Anisotropie
wird folglich mit steigender Schichtdicke um 45° verschoben. Dies ist sowohl in der Re-
manenz als auch im Koerzitivfeld zu erkennen.
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Die Werte der Remanenz wurden auf ££ o B gkaliert, sodass eine Vergleichbarkeit der Abso-
lutwerte gewihrleistet ist. Die Werte hegen fiir die Schichten mit d = 10 nm, 38 nm, 76
nm und 150 nm im Mittel zwischen 1 4 I 5 und 1,7 “ 5. Lediglich die Probe mit einer
Schichtdicke von d = 19 nm zeigt eine Abweichung Hllt einer mittleren Remanenz von
etwa 2,8 jﬁ— Der Verlauf der Remanenz fiir diese Schicht weicht deutlich von dem der
anderen Magnetitschichten ab und kann durch zwei gegeneinander verschobene uniaxia-
le Anisotropien mit verschiedenen Amplituden charakterisiert werden. Als Ursache von
uniaxialen Anisotropien kann zum einen die Ausrichtung der Substratoberfliche relativ
zum Verdampfer wihrend des Aufdampfprozesses angefithrt werden. Da jedoch fiir al-
le Proben die Aufdampfbedingungen gleich gehalten wurden (Substrat wurde senkrecht
zum Verdampfer ausgerichtet), sollten solche Effekte auch bei den anderen Schichten zu
sehen sein. Da dies nicht der Fall ist, kann ausgeschlossen werden, dass die Ausrichtung
des Substrates zum Verdampfer wihrend der Deposition zu dieser uniaxialen Anisotropie
fithrte. Zum anderen konnten auch Verspannungen des Films, moglicherweise hervorgeru-
fen durch Verspannungen im Substrat, hierfiir verantwortlich sein. Dies ist jedoch ebenfalls
auszuschlieffen, da alle Substrate mit der gleichen kristallinen Qualitét, insbesondere an
der Oberfldche, geliefert wurden. Es wére noch interessant zu untersuchen, ob dieser dop-
pelten, gegeneinander verschobenen Anisotropie eine strukturelle Ursache zugrunde liegt.

Im Koerzitivfeld zeigt sich ein klarer Zusammenhang: Je groler die Schichtdicke der aufge-
dampften Schicht, desto grofler ist der Absolutwert des Koerzitivfeldes. Ein bestimmender
Faktor fiir die Absolutwerte des Koerzitivfeldes konnen Antiphasengrenzen in der Schicht
sein. Aufgrund der doppelten Einheitszellengrofie von Magnetit im Vergleich zu MgO
konnen solche Antiphasengrenzen wihrend des Wachstums entstehen und sich durch den
ganzen Film ziehen. Die Dichte der Antiphasengrenzen im Film wére demnach unabhéngig
von der Schichtdicke, sofern diese nur durch das Substrat hervorgerufen werden. Ein ho-
heres Koerzitivfeld mit zunehmender Schichtdicke kann demnach nur durch einen Anstieg
der Dichte der Antiphasengrenzen oder auch Defekten wie z.B. Versetzungslinien erklart
werden. Eigentlich wére mit zunehmender Schichtdicke eine Abnahme von Defekten und
somit ein sinkendes Koerzitivfeld zu erwarten. Dies widerspricht dem hier beobachteten
Verhalten. Um daher genauere strukturelle Informationen beziiglich der Antiphasengren-

zen und Defekte zu erhalten, sind weitere Untersuchungen, beispielsweise durch Grazing
Incidence X-Ray Diffraction (GIXRD), notig.

Des Weiteren sind im Verlauf des Koerzitivfeldes der beiden diinnsten Schichten d = 10 nm
und d = 19 nm in den magnetisch schweren Achsen scharfe lokale Maxima zu sehen, welche
auf einen Zerfall der magnetischen Doménen zuriickgefithrt werden kénnen. Das Verhalten
der Schicht mit d = 19 nm, welches sich in der Remanenz zeigt, ist im Koerzitivfeld nicht
wiederzufinden. Hier ist die Ausprigung der vierzdhligen magnetischen Anisotropie am
deutlichsten zu erkennen. Fiir die drei Magnetitproben mit den gréfiten Schichtdicken ist
das Verhalten des Koerzitivfeldes identisch zur Remanenz. Die Schicht mit d = 38 nm
ist isotrop, die beiden Schichten mit d = 76 nm und d = 150 nm zeigen eine vierzihlige
Anisotropie, wie sie ebenfalls in der Remenanenz beobachtet wurde.

Die Absolutwerte der Eisenproben in Remanenz und Koerzitivfeld gehen sehr stark aus-
einander. Fiir die dickere Eisenschicht A f = 10000 Hz ist in der Remanenz und im Koer-
zitivfeld eine vierzdhlige Anisotropie erkennbar. Die diinnere Eisenschicht Af = 5000
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Hz hingegen zeigt im Koerzitivfeld isotropes Verhalten mit einer Streuung von +3 G. In
der Remanenz findet sich eine uniaxiale Anisotropie in der (010)-Achse des Kristalls. Die
Koerzitivfeldwerte der dickeren Eisenschicht sind mit einem Mittel von 7 G sehr gering,
wie es fiir reines Eisen zu erwarten ist. Die Werte der diinneren Fisenschicht liegen hier
jedoch mit einem Mittel von 287 G vergleichsweise hoch. Betrachtet man das Verhéltnis
von Remanenz zu Séttigung (Squareness) in leichter Richtung der diinneren Eisenschicht
% = % = 0,75 mit jener der dickeren Eisenschicht % = % =0, 96, so ist
S 3 S s

eine starke Abweichung zu verzeichnen. Fiir die dickste Magnetitschicht d = 150 nm erhélt

man ein Verhiltnis von %—’; = % = 0,75. Dies lidsst vermuten, dass die diinnere
Eisenschicht bereits oxidiert ist und kein reines Eisen mehr vorhanden ist. Somit ist es

nicht mehr sinnvoll, diese Schicht mit der dickeren Eisenschicht zu vergleichen.

MOKE

Bei den MOKE-Messungen werden keine Absolutwerte des magnetischen Momentes ge-
messen, sondern der hierzu proportionale KERR-Winkel (siehe Kapitel [5.4). Zur Ermitt-
lung der magnetokristallinen Anisotropie in der Remanenz der Proben mittels MOKE-
Messung wird also die Verdnderung des Kerrwinkels in Abhéngigkeit des Drehwinkels
betrachtet. Die beiden Magnetitproben mit den grofiten Schichtdicken d = 150 nm und
d = 76 nm weisen ihre magnetisch leichten Richtungen in (100) und (010)-Achsen der
Kristallstruktur auf. Fiir die zweitdickste Schicht mit d = 76 nm ist diese Vierzahligkeit
allerdings nur im Koerzitivfeld zu erkennen. Die Remanenz deutet hingegen auf isotro-
pes Verhalten hin, was jedoch durch das starke Rauschen der Hysterese bei niedrigen
Magnetfeldern begriindet werden kann.

Die Probe mit d = 38 nm zeigt hingegen isotropes Verhalten im Koerzitivfeld und in der
Remanenz. Eine Begriindung dieser Beobachtung in der Sensitivitdt der Messmethode
kann ausgeschlossen werden, da sich fiir die noch diinneren Magnetitschichten mit einer
Dicke von d = 10 nm und d = 19 nm in Remanenz und Koerzitivfeld eine Anisotropie
feststellen lédsst. Eine weitere Moglichkeit besteht darin, dass die Oberfliche der Probe zu
stark verunreinigt ist (Kleberriickstinde) und damit die Reflektivitit eingeschrénkt ist.

Die diinnsten Schichten mit d = 19 nm und d = 10 nm besitzen ihre magnetisch leichten
Richtungen entlang der (110)- und (110)-Achsen, was in der Remanenz und im Koerzi-
tivfeld zu erkennen ist. Mit ansteigender Schichtdicke steigt auch das Koerzitivfeld. Im
Verlauf des Koerzitivfeldes der diitnnen Proben mit d = 10 nm und d = 19 nm sind scharfe,
lokale Maxima in magnetisch schwerer Richtung zu erkennen, welche auf einen etwaigen
Doménenzerfall hinweisen.

Die Eisenprobe mit grofierer Schichtdicke zeigt in der Remanenz ebenso wie im Koerzitiv-
feld eine deutliche Vierzédhligkeit. Im Koerzitivfeld besteht diese Vierzéhligkeit nicht wie
sonst lediglich aus einem Maximum, es finden sich hier zwei Maxima unterschiedlicher
Amplitude. Ein &hnliches Verhalten wurde in [19] beobachtet. Dabei wurde eine Eisen-
schicht nach der Deposition oxidiert, so dass eine FesO4-Doppelschicht entstand, welche
im Koerzitivfeld ebenfalls eine modifizierte Vierzahligkeit aufwies. Im Gegensatz dazu be-
sitzen die Maxima in der Messung im Rahmen dieser Arbeit unterschiedliche Amplituden,
die Periodizitét ist jedoch vergleichbar. Daher deutet diese Messung auf einen teilweise
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5.6 Diskussion

oxidierten Eisenfilm hin, wobei der physikalische Ursprung der beobachteten Anisotropie
noch nicht bekannt ist.

Fiir die diinnere Eisenprobe ist in der Remanenz und im Koerzitivfeld keine eindeuti-
ge Anisotropie zu erkennen. Die Absolutwerte des Koerzitivfeldes sind im Vergleich zur
dickeren Eisenprobe aulerdem ungewdéhnlich hoch.

FMR

In der Methode des FMR wird die Resonanzkurve jeder Winkeleinstellung aufgenommen
und deren Ableitung dargestellt. Aus den Resonanzkurven der Magnetitproben wurden
die Groflen der Halbwertsbreite und des Resonanzfeldes ausgewertet.

Im den Messwerten des FMR ist fiir die vier Proben mit hoherer Schichtdicke deutlich ein
vierzdhliger Verlauf erkennbar, an welche die Fitfunktionen gut angepasst werden koénnen.
Lediglich die Magnetitprobe mit geringster Schichtdicke zeigt im FMR keine magnetokris-
talline Anisotropie. Mit einer geringeren Schichtdicke geht auch eine geringere Menge an
ferrimagnetischem Material einher, welches zur Gesamtmagnetisierung der Probe beitrégt.
Fiir diese Probe ist die Sensitivitdt der Messmethode wahrscheinlich zu gering, um eine
mogliche Anisotropie in den Signalen der diinnsten Schicht noch zu detektieren.

Fiir die beiden Proben mit gréfiter Schichtdicke d = 150 nm und d = 76 nm ergeben
sich Verldufe der Resonanzfelder und Halbwertsbreiten mit magnetisch schweren Achsen
in (110)- und (110)-Richtung. Zwischen den Proben mit der Schichtdicke von d = 76 nm
und d = 38 nm findet eine Verschiebung der magnetischen Achsen um 45° gegeniiber
den lateralen Kristallachsen statt. Fiir d = 38 nm und d = 19 nm liegen die magnetisch
schweren Achsen in (100)- und (010)-Richtung der Kristallstruktur.

Um Aussagen iiber die Ausprigung der vierzihligen magnetokristallinen Anisotropie zu
treffen, kann die Anisotropiekonstante K, betrachtet werden, welche sich aus dem an-
gewandten Fit ergibt und Aufschluss iiber die Intensitéit der vierzdhligen Oszillation im
Resonanzfeld gibt. Betrachtet man die Anisotropiekonstante in Abhéngigkeit der Schicht-
dicke d, so zeigt sich ein Verlauf, in dem der Graph zu Beginn stark abfallt. Fiir d = 19 nm
ist ein Minimum (maximaler Betrag) zu verzeichnen. In Richtung hoéherer Schichtdicken
nimmt der Betrag der Anisotropiekonstanten kontinuierlich ab, bis zwischen den beiden
Schichten mit d = 38 nm und d = 76 nm ein Vorzeichenwechsel stattfindet. Dieser korre-
liert mit der Drehung der Anisotropie um 45°. Anschliefend scheint die Ausprigung der
Anisotropie asymptotisch mit der Schichtdicke zu steigen. Um dies weiter zu untersuchen
sind aber deutlich mehr Proben mit unterschiedlicher Schichtdicke erforderlich.

Gesamtvergleich

Abschlielend werden alle drei verwendeten Messmethoden verglichen. Zunéchst ist zu
bemerken, dass in allen drei Messmethoden vierzéhlige magnetische Kristallanisotropien
auftreten. Eine direkte Aussage iiber Absolutwerte des magnetischen Momentes lassen
sich lediglich durch VSM-Messungen durchfiithren. Die MOKE-Messung liefert mit dem
KERR-Winkel eine hierzu proportionale Gréfle, die Methode des FMR macht Aussagen
iiber Anisotropien mittels der aufgenommenen Resonanzkurven. Die magnetisch leichten
Achsen lassen sich im VSM und MOKE durch die Maxima im winkelabhéngigen Verlauf
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Abbildung 5.21: Koerzitivfelder in magnetisch leichter Richtung in MOKE- und VSM-
Messungen abhéngig von der Schichtdicke d. Es ist ein kontinuierlicher Anstieg des Koerzi-
tivfeldes mit zunehmender Schichtdicke zu erkennen. Die Werte der beiden Messmethoden
stimmen im Rahmen des Fehlers iiberein.

der Remanenz und des Koerzitivieldes identifizieren. Im FMR hingegen liegen die ma-
gnetisch leichten Achsen in den im Resonanzfeld erkennbaren Minima - die Relation ist
also genau um 45° verschoben. Liegen bei den dicksten Magnetitschichten in VSM und
MOKE die Maxima und somit auch die leichten Achsen in (100) und (010)-Richtung, so
liegen die Maxima im FMR fiir diese Proben in den Kristallrichtungen (110) und (110),
bezeichnen aber hier auch die schweren Achsen.

In Abbildung[5.21]sind die mit MOKE und VSM gemessenen Koerzitivfelder in magnetisch
leichter Richtung in Abhéngigkeit von der Schichtdicke d zum Vergleich aufgetragen. In
beiden Messungen ist ein kontinuierlicher Anstieg des Koerzitivfeldes mit zunehmender
Schichtdicke zu beobachten. Die Absolutwerte der beiden Messmethoden stimmen im
Rahmen des Fehlers miteinander iiberein. Daher kann von einer Vergleichbarkeit von
MOKE und VSM in der Analyse des Koerzitivfeldes ausgegangen werden.

Im VSM und im MOKE ist fiir alle Magnetitproben bis auf die mittlere Schicht mit d
= 38 nm die magnetische Kristallanisotropie zu verzeichnen. Fiir die Proben mit den
groBten Schichtdicken d = 150 nm und d = 76 nm liegen die leichten Achsen im VSM
und MOKE in den Richtungen (100) und (010) des Kristalls. Durch beide Messmethoden
wird gezeigt, dass diese Ausrichtung sich zwischen den dicksten Schichten und den beiden
diinnen Proben mit d = 19 nm und d = 10 nm dreht. Die leichten Achsen liegen nun in
(110) und (110)-Richtung. Im Ubergang (um d = 38 nm) zeigen VSM und MOKE ein
isotropes Verhalten, wiahrend im FMR weiterhin eine deutliche Vierzéhligkeit im Reso-
nanzfeld und der Halbwertsbreite zu erkennen ist. Fiir die Messung im FMR wurde die
Probe aufgrund des Messaufbaus im Vergleich zu VSM und MOKE zerkleinert. Da nicht
gewihrleistet werden kann, dass eine homogene Schicht iiber die gesamte Oberflache des
Substrats aufgedampft wurde, konnen die Schichtdicken zwischen den Messungen variie-
ren. Wurde ein Stiick mit einer geringeren als der mittleren Schichtdicke d = 38 nm im
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FMR vermessen, so kann erklart werden, dass hier das gleiche anisotrope Verhalten wie
fiir die diinnere Schicht mit d = 19 nm beobachtet wird.

Das FMR zeigt sich nicht sensitiv genug fiir die diinnste der Magnetitproben mit d = 10nm.
In dieser Schicht ist aufgrund ihrer geringen Schichtdicke vermutlich zu wenig magneti-
sches Material, also zu wenig magnetische Momente vorhanden, um ein ausreichend hohes
Signal zu erzeugen. Es ist so gering, dass es fiir die Messmethode des FMR nicht ge-
eignet ist und die im MOKE und VSM beobachtete Anisotropie von Rauschen hoherer
Amplitude {iberlagert wird. Da die Probe mit einer Schichtdicke von d = 19 nm noch ein
ausreichend hohes Signal liefert, muss die kritische Schichtdicke zwischen 10 nm und 19
nm fiir diese Probengréfie von ca. 3,5x3,5 mm? liegen. Dass diese Grenze existiert, wurde
auch in [20] bestétigt.

Ungewohnlich ist der Verlauf der Remanenz der Probe mit einer Schichtdicke von d =19nm
im VSM. Die Remanenz in £2 liegt im Mittel etwa um einen Faktor 2 hoher als jene der
anderen Proben. Auch die Sattigungsmagnetisierung von 31;—3 zeigt eine deutliche Abwei-
chung zu den anderen Magnetitschichten ( Mg =2+ 0, 3;—5) Dieses Verhalten korreliert
mit der betragsméBig grofften Anisotropiekonstante im FMR. Zusétzlich dazu ist in der
im VSM gemessenen Remanenz vor allem eine uniaxiale Anisotropie mit unterliegender,
verschobener, zweiter uniaxialer Anisotropie zu erkennen. Dies ist jedoch nicht in den
Messungen des MOKE und FMR zu erkennen, was darauf hindeutet, dass diese Beobach-
tung spezifisch bei dieser Messmethode auftritt. Eine mégliche Ursache fiir den Verlauf der
Remanenz ist eine Verschiebung der Probenposition aus dem Zentrum des Magnetfeldes
wahrend der Drehung im VSM. In diesem Fall wiirde das Koerzitivfeld diese Entwicklung
ebenfalls aufweisen. Da dies hier jedoch nicht der Fall ist, kann diese Ursache ausgeschlos-
sen werden.

In allen drei Messmethoden zeigt sich eine Verschiebung der magnetischen Achsen zwi-
schen den beiden Proben mit der gréfiten Schichtdicke und den nachfolgenden beiden
Proben mit d = 38 nm und d = 19 nm. Es kann also davon ausgegangen werden, dass
mit zunehmender Schichtdicke, vermutlich zwischen d = 38 nm und d = 76 nm eine Dre-
hung der magnetokristallinen Anisotropie um 45° stattfindet. Dies wurde durch alle drei
Messmethoden bestétigt.

Fiir die diinnere Eisenprobe ist keine Aussage iiber die magnetischen Achsen méglich, da
sich hier lediglich in der im VSM gemessenen Remanenz eine uniaxiale Anisotropie findet.
Des Weiteren zeigen Remanenz und Koerzitivielder ausschliellich isotropes Verhalten.
Hierbei ist zu beachten, dass die Schicht moglicherweise bereits oxidiert ist und somit
keine reine Eisenschicht mehr darstellt (siche VSM-Diskussion).

Die im VSM gemessene Hysterese der dickeren Eisenschicht ist sehr schmal, sodass sich
im Koerzitivfeld des VSM und MOKE fiir Eisenschichten typisch geringe Absolutwerte
ergeben. Die von der VSM-Messung abweichende Anisotropie, welche im Koerzitivfeld der
MOKE-Messung erkennbar ist, kann von der Periodizitdt mit einer Fe3O4-Doppelschicht
verglichen werden (siche [19]). Es liegt die Vermutung nahe, dass die Schicht bei der
MOKE-Messung ebenfalls bereits oxidiert ist und nicht mehr aus reinem Eisen besteht.
Da die VSM-Messung ca. einen Monat vorher durchgefithrt wurde, bestand zu diesem
Zeitpunkt ein geringerer Oxidationsgrad, sodass hierdurch die Abweichungen in den Mes-
sungen des Koerzitivfeldes erkléart werden kénnen.
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6 Zusammenfassung

Im Zuge dieser Arbeit wurden Magnetit- und Eisenschichten verschiedener Schichtdicken
untersucht. Die verwendeten Magnetitschichten wurden zuséatzlich dazu auch im Zusam-
menhang dieser Arbeit hergestellt. Fiir alle Schichten wurde als Substrat Magnesiumoxid
MgO(001) verwendet. Die Magnetitschichten wurden mittels reaktiver Molekularstrahle-
pitaxie von Eisen in einer Sauerstoffatmosphéire mit einem Sauerstoffpartialdruck von
5-107% mbar und einer Temperatur von 250°C hergestellt. Nach dem Aufdampfen wurde
jede Probe in-situ mittels XPS und LEED auf ihre Zusammensetzung und Struktur an
der Oberfliche untersucht. Die LEED-Messungen ergaben fiir alle Magnetitproben ein fiir
Magnetit charakteristisches LEED-Bild mit einer (\/§X\/§)R45°—Uberstruktur. Auch die
XPS-Ergebnisse bestétigen, dass es sich bei den hergestellten Filmen um reines Magnetit
handelt. Zu den Eisenproben liegen keine XPS- und LEED-Messungen vor.

Von einer Magnetitprobe wurde mittels XRR die Schichtdicke (d = 38 nm) bestimmt.
Da die Aufdampfzeiten der anderen Schichten jeweils halbiert bzw. verdoppelt wurden,
kann deren Schichtdicke abgeschétzt werden. Insgesamt wurde der Schichtdickenbereich
von 10nm bis 150 nm untersucht.

Das Ziel dieser Arbeit war es, den Einfluss der Dicken der jeweiligen Schichten auf das
magnetische Verhalten zu untersuchen. Es wurden Messungen mit dem Vibrating Sam-
ple Magnetometer, einem Versuchsaufbau zum Magnetooptischen KERR-Effekt und zur
Ferromagnetischen Resonanz durchgefiihrt.

In den MOKE- und VSM-Messungen wurden die Remanenz und das Koerzitivfeld, im
FMR das Resonanzfeld und die Halbwertsbreite der Absorption in Abhéngigkeit von der
Ausrichtung der Probe relativ zum magnetischen Feld untersucht. Bei allen Messungen
wurde die Probe um ihre Oberflichennormale gedreht und das d&uflere Magnetfeld parallel
zur Oberflache gehalten (in-plane).

Im VSM ist erkennbar, dass das Koerzitivfeld mit ansteigender Schichtdicke zunimmt. Die
skalierten Werte der Remanenz zeigen, dass diese nahezu unabhéngig von der Probengro-
e sind. Lediglich eine Probe mit Schichtdicke d = 19 nm fallt hier aus dem Rahmen und
zeigt eine hohere Remanenz und eine hohere Sattigungsmagnetisierung als die anderen
Proben. Bei Magnetit ist mit zunehmender Schichtdicke eine Drehung der magnetischen
Achsen beziiglich der lateralen Kristallachsen um 45° zu erkennen. Die kritische Schicht-
dicke liegt zwischen 19 und 76 nm. Genauer kann die Spanne nicht eingegrenzt werden,
da die mittlere Magnetitprobe in Remanenz und Koerzitivfeld keine Aussage {iber eine
magnetokristalline Anisotropie zulédsst. Die diinnere Eisenschicht zeigt im Koerzitivfeld
isotropes Verhalten und in der Remanenz eine uniaxiale Anisotropie. Das Verhéltnis von
Remanenz zu Sattigung ist vergleichbar mit dem von Magnetit, was die Vermutung zu-
lésst, dass diese Schicht bereits oxidiert ist und es sich nicht mehr um reines Eisen handelt.
Die dickere Eisenprobe hingegen zeigt wie erwartet eine sehr schmale Hysterese und eine
vierzéhlige Anisotropie in Remanenz und Koerzitivfeld.
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Zusammenfassung

Die Messungen des VSM werden durch die Messungen zum Magnetooptischen KERR-
Effekt bestétigt. Die Drehung der magnetischen Anisotropie um 45° in lateraler Richtung
und die Abhéngigkeit von Koerzitivfeld und Probendicke zeigen sich hier ebenso wie das
isotrope Verhalten der mittleren Magnetitprobe mit d = 38 nm. Die diinnere von beiden
Eisenproben zeigt hier noch geringere Anisotropie als im VSM, die magnetischen Achsen
der Eisenprobe mit groflerer Schichtdicke entsprechen jenen im VSM.

Bei der Betrachtung der Resonanzfelder und der Halbwertsbreiten der Absorptionskur-
ven im FMR zeigt sich die gleiche Verschiebung in den magnetischen Achsen um 45°.
Allerdings ist auch bei der mittleren Magnetitschicht mit d = 38 nm im Gegensatz zu
MOKE und VSM eine vierzéihlige Anisotropie zu erkennen. Hiermit kann die Schichtdicke
des Ubergangs auf d = 38 bis 76 nm eingegrenzt werden. Die Sensitivitit dieser Messme-
thode ist zu gering, um fiir die Schichtdicke von d = 10 nm und einer Probengréfie von
3,5x3,5 mm? noch eine Anisotropie erkennen zu lassen.

Aus den Messungen der Ferromagnetischen Resonanz kann zusétzlich eine Anisotropiekon-
stante K, bestimmt werden, welche Aussagen iiber die Ausprigung der vierzdhligen ma-
gnetokristallinen Anisotropie gibt. Betrachtet man diese in Abhéngigkeit von der Schicht-
dicke zeigt sich ein Minimum (maximaler Betrag) bei d = 19 nm und ein Nulldurchgang in
der Ndhe von etwa 70 nm. Hier findet ein Vorzeichenwechsel in der Anisotropiekonstanten
und damit einhergehend die Drehung der magnetischen Achsen um 45° relativ zu den
lateralen Kristallachsen statt.

Um genauere Aussagen iiber die kritische Schichtdicke machen zu konnen, bei der die
Drehung der magnetokristallinen Anisotropie stattfindet, miissen weitere Proben unter-
schiedlicher Schichtdicken hergestellt und analysiert werden. Der Einfluss der Aufdampfra-
te wahrend der Schichtdeposition ist ein weiterer zu untersuchender Faktor. Des Weiteren
lassen sich iiber die Eisenproben keine vergleichenden Aussagen machen, da eine von
beiden vermutlich oxidiert ist und nicht aus einer reinen Eisenschicht besteht. Es wére
interessant zu sehen, ob diese Verschiebung lediglich bei Magnetit oder auch bei Eisen
auftritt. Somit wére es interessant, weitere Eisenproben unterschiedlicher Schichtdicke
herzustellen. Strukturelle Untersuchungen, beispielsweise mittels GIXRD, kénnen Auf-
schluss iiber mogliche Defekte und Antiphasengrenzen in den Schichten geben und einen
moglichen Zusammenhang zu den magnetischen Untersuchungen aufzeigen.
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