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Kurzzusammenfassung

Die vorliegende Arbeit gliedert sich in zwei Teile. Im ersten Teil werden
Magnetowiderstands(MR)-Untersuchungen an Pt/Co/Pt-Schichtsystemen durchgefiihrt.
Die polykristallinen Proben werden iiber eine Kombination zweier Zerstdubungstechniken
auf einem SiOo-Substrat hergestellt und weisen eine ausgeprigte fcc(111)-Textur auf.
Fiir die MR-Messungen werden die Proben in einer Drahtgeometrie prapariert, wobei der
Strom entlang der langen Achse der Strukturen eingepréigt wird. Bei der Ausrichtung der
Magnetisierung entlang der Probennormalen (polare Geometrie, p,,) zeigt sich gegeniiber
einer Ausrichtung in der Probenebene senkrecht zum Strom (transversale Geometrie,
pt) ein hoherer spezifischer Léngswiderstand: p, > p;. Dieser Befund lisst sich weder
mit dem anisotropen Magnetowiderstandseffekt (AMR), der in Kobalt der dominierende
MR-Effekt im Léngswiderstand ist, noch iiber den ebenfalls in Kobalt auftretenden
geometrischen Grofieneffekt (GSE) erkldren. Bei einer Rotation der Magnetisierung
in der Ebene senkrecht zur Stromrichtung zeigt sich eine cos?-Abhingigkeit des Ef-
fekts. Eine Variation der Kobalt-Schichtdicke d¢, im Bereich 0,8 nm < dc, < 50 nm
zeigt, dass der Effekt im Bereich der Co/Pt-Grenzflichen entsteht. Deshalb wurde
er anisotroper Grenzflichen-Magnetowiderstand (AIMR) genannt. Im Bereich kleiner
Kobalt-Schichtdicken, in dem eine senkrechte magnetische Vorzugsrichtung der Proben
vorliegt, ist die Grofle des AIMR mit dem AMR vergleichbar. Ferner zeigt sich, dass
der AIMR in Cu/Co/Cu-Schichtsystemen nicht auftritt, so dass dieser Effekt durch das
Einfiigen einer Kupfer-Zwischenschicht an den Co/Pt-Grenzflichen gezielt ausgeschaltet
werden kann. Die beiden im Pt/Co/Pt-Schichtsystem vorhandenen Co/Pt-Grenzflichen
liefern sowohl zum AIMR, als auch zur Grenzflachenanisotropie unterschiedliche Beitrége.

Im zweiten Teil der Arbeit wird ein Verfahren zur Préparation und magnetischen
Charakterisierung von Co/Pt-Nanopartikeln vorgestellt. Dazu werden zunéchst mit-
tels Elektronenstrahllithografie Hall-Kreuze mit Stegbreiten unter 100 nm aus Co/Pt-
Schichtsystemen auf einem SiOy-Substrat hergestellt. AnschlieBend wird eine Monolage
mit SiOy-Kernen befiillter Diblock-Copolymer-Mizellen auf die Probe aufgebracht. Die
Kerne dienen als Schattenmaske im nachfolgenden Ar*-Tonenétzprozess. In diesem Pro-
zess wird das Co/Pt-Schichtsystem bis in die Platin-Wachstumslage entfernt, so dass
sich unter den Mizellenkernen magnetische Co/Pt-Partikel bilden. Diese Partikel haben
Durchmesser von ca. 30 nm und einen mittleren Abstand im Bereich von 100 nm. Zur
Durchfithrung des Art-Ionenétzprozesses wurde ein neuer experimenteller Aufbau rea-
lisiert, bei dem die Probe wéhrend des Sputterns neutralisiert und der Sputterabtrag
mittels in situ-Widerstandsmessungen kontrolliert werden kann. Die magnetische Cha-
rakterisierung der Nanopartikel mittels anomalen Hall-Effekts (AHE) zeigt, dass diese bei
Raumtemperatur ferromagnetisch sind und einen eindoménigen Grundzustand aufweisen.
Mit der vorgestellten Methode konnten einzelne Nanoteilchen mit einem Messsignal von
ca. 8 uV und einem Signal-Rausch-Verhéltnis von 55 detektiert werden, womit die ho-
he Sensitivitdt der Messmethode demonstriert wird. Befinden sich mehrere Nanopartikel



auf dem Hall-Kreuz, kénnen die AHE-Signale iiber ein neu entwickeltes Messverfahren
eindeutig den Partikeln zugeordnet werden. Die Abhéngigkeit der mittleren Schaltfelder
der Teilchen von der Orientierung des dufleren Magnetfelds zeigt, dass die magnetischen
Vorzugsrichtungen der Teilchen gegeniiber der Probennormalen verkippt sind. Die Tem-
peraturabhéngigkeit der Schaltfelder im Bereich von 2,4 K < T" < 300 K zeigt Abweichun-
gen des Schaltverhaltens der Teilchen vom Néel-Brown-Modell, deren mogliche Ursachen
diskutiert werden.
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Abstract

This thesis is divided into two parts. In the first part the magnetoresistance (MR) of
Pt/Co/Pt-layered structures is investigated. Utilizing a combination of two sputtering
techniques the polycristalline samples are deposited onto a SiO, substrate. They exhibit
a pronounced fcc(111) texture. For the conduction of the MR measurements the samples
are structured into a wire geometry. The current direction is parallel to the wire axis.
When the magnetization is oriented along the film normal (polar geometry, p,), the
specific resistivity of the sample is higher compared to an orientation of the magnetization
in the film plane perpendicular to the current direction (transverse geometry, pi): pp > p.
This finding cannot be explained neither by the anisotropic magnetoresistance effect
(AMR) which is the dominating MR effect in the longitudinal resistivity of cobalt,
nor by the geometrical size effect (GSE) which is also found in cobalt. The rotation
of the magnetization in the plane perpendicular to the current direction leads to a
cos’-dependence of the effect. By varying the cobalt layer thickness dc, in the range of
0,8 nm < dg, < 50 nm it is shown that the new effect occurs at the Co/Pt interfaces.
Hence, it is termed anisotropic interface magnetoresistance (AIMR). In the regime
of small cobalt layer thickness, where the samples exhibit a perpendicular magnetic
anisotropy, the size of the AIMR is comparable to the AMR. As the AIMR is not
observed in Cu/Co/Cu-layered structures, it can be eliminated by adding a copper
interlayer at the Co/Pt interfaces. Hereby it is shown that the two Co/Pt interfaces of the
Pt/Co/Pt-layered structure contribute differently to both the AIMR and the magnetic
interface anisotropy.

In the second part of this thesis a method for the preparation and magnetic characte-
rization of Co/Pt nanodots is described. For this purpose Co/Pt Hall crosses with wire
widths below 100 nm are prepared on a SiOy substrate via electron beam lithography.
Then the sample is spin-coated with a monolayer of diblock copolymer micelles which are
filled with silica cores. These cores act as a shadow mask in the subsequent Ar™ sputtering
process. During the sputtering process the Co/Pt-layered system is milled until the Pt
seed layer is reached. Underneath the silica cores Co/Pt nanodots are formed. These dots
have diameters around 30 nm and an average spacing of ca. 100 nm. For the conducti-
on of the Art sputtering process a new experimental setup has been built which allows
the sample to be neutralized and the progress of the sputtering to be monitored via in
situ resistivity measurements. Utilizing the anomalous Hall effect (AHE) as a probe, it
is shown that the dots are ferromagnetic single domain particles at room temperature.
With the described method it is possible to detect single nanodots with an AHE-signal
as high as 8 uV and a signal-to-noise ratio of 55, demonstrating the high sensitivity of
the patterned Hall crosses. In case of several dots being situated in the crossing region of
the Hall devices, it is possible to unambiguously assign the dots to their respective signals
by utilizing a newly developed measuring technique. The dependence of the average swit-
ching fields of the dots on the orientation of the external magnetic field reveals that the
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magnetic easy axes of the dots are tilted randomly with respect to the film normal. The
temperature dependence of the switching fields in the region 2.4 K < T < 300 K shows
deviations from the Néel-Brown model. Possible reasons for these deviations are discussed
in this thesis as well.
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1 Einleitung

Mit der technologischen Entwicklung der letzten Jahrzehnte wuchs die Menge der zu
speichernden Daten stetig an. Seitens der Industrie gab es entsprechende Bemiihungen,
die Speicherdichte von Speichermedien kontinuierlich zu erhéhen [1, 2, 3, 4].

Dabei wurden Konzepte aus dem Forschungsgebiet der Spintronik implementiert, das
durch die Entdeckung des Riesenmagnetowiderstands (GMR!) [5, 6] und des Tunnelma-
gnetowiderstands (TMR?) [7, 8] begriindet wurde [9, 10, 11, 12, 13]. Es handelt sich hierbei
um einen Oberbegriff fiir physikalische Effekte und Technologien, bei denen der Elektro-
nenspin und dessen Wechselwirkung mit der Magnetisierung eine entscheidende Rolle
spielt. Ebenfalls in dieses Gebiet gehort die Entdeckung, dass spinpolarisierte Stréme ab
einer kritischen Stromdichte in Ferromagneten Spinwellen anregen kénnen [14, 15, 16, 17].
Mit diesem so genannten Spintransfer-Effekt (STT?®) kénnen Doméinenwiinde verscho-
ben [18, 19, 20, 21| und die Magnetisierungsrichtung umgeschaltet werden [22, 23, 24].
Auf der Basis dieser Effekte wurden neue Informationsverarbeitungskonzepte [25, 26] und
Speichertechnologien [27, 28, 29, 30, 13] entwickelt, die sich gegeniiber den herkémmlichen
Technologien u.a. durch schnellere Zugriffszeiten, weniger Energieverbrauch und die Nicht-
Fliichtigkeit gespeicherter Informationen auszeichnen.

Die Erhohung der Speicherdichte bzw. die Verringerung des Volumens der magnetischen
Speicherbausteine (,,Bits“) ist durch zwei Anforderungen beschrénkt. In herkémmlichen
Festplattenspeichern muss einerseits die Empfindlichkeit der Lesekopfe erhoht werden, da
die Informationen iiber das magnetische Streufeld der Bits ausgelesen werden, das mit der
GroBe der Bits abnimmt. Dies gelang in der Vergangenheit durch fortschreitende Miniatu-
risierung und den Ubergang zu Lesekopfen, die statt des anisotropen Magnetowiderstands
(AMR) den deutlich groBeren GMR- bzw. TMR-Effekt nutzen [31, 32, 33]. Andererseits
reduziert sich mit dem Volumen V' der Bits auch deren thermische Stabilitdt. Unterhalb
eines kritischen Volumens werden die Bits superparamagnetisch.

Die Energiebarriere, die zur Ummagnetisierung iiberwunden werden muss, entspricht dem
Produkt aus der Anisotropiekonstante K und dem Volumen V. Um eine aus techni-
scher Sicht ausreichende Lebensdauer der Informationen gewéhrleisten zu konnen, wird
ein Verhéltnis aus Anisotropieenergic und thermischer Energie von KV/ET > 40..80
benotigt [3]. Dies fithrt zu einer maximalen Speicherdichte von 6..15 Gbit/cm? in den
bis vor einigen Jahren eingesetzten so genannten longitudinalen Speichermedien, deren
magnetische Vorzugsrichtung in der Filmebene liegt.

Durch den Ubergang zu Speichermedien mit senkrechter magnetischer Anisotropie
erhoht sich einerseits das magnetische Streufeld der Bits und andererseits deren ther-
mische Stabilitdt. Dadurch verschiebt sich das superparamagnetische Limit auf bis zu
150 Gbit/cm? [3, 1].

Um das thermische Stabilitdtskriterium bei gleichzeitig sinkendem Volumen der Bits

'Engl.: giant magnetoresistance
2Engl.: tunnel magnetoresistance
3Engl.: spin transfer torque



erfiilllen zu konnen, muss die magnetische Anisotropie erhoht werden. Diese Erhchung
ist jedoch durch den Schreibprozess limitiert, da sich mit wachsender Anisotropie auch
die Schaltfelder der Bits erhchen. Die zum Schreiben verwendeten Magnetfelder sind je-
doch durch das Material des Schreibkopfes begrenzt. Ein Konzept, um dieses Dilemma
zu umgehen, ist das thermisch unterstiitzte Schreiben? [34, 35, 36, 37]. Hierbei werden
wéahrend des Schreibvorgangs die Bits mit einem Laser thermisch destabilisiert, wodurch
deren Schaltfeld sinkt. Dies ermoglicht den FEinsatz von Materialien mit héherer ma-
gnetischer Anisotropie, bei denen das superparamagnetische Limit iiber der Grenze von
150 Gbit/cm? liegt.

Eine signifikante Erhohung der Speicherdichte iiber diese Grenze hinaus verspricht man
sich auch durch den Einsatz diskreter Speichermedien (BPM?), bei denen einzelne ma-
gnetische Nanopartikel als Bits verwendet werden [2, 3, 38, 39, 4, 40]. In kontinuierlichen
Speichermedien bestehen die Bits hingegen aus etwa 100 Kristalliten [3]. Die zu erzielen-
de Speicherdichte von BPM bestimmt sich aus der Gréfle und dem Abstand der Partikel.
Bei dieser Technik gibt es vor allem zwei Herausforderungen zu bewéltigen: Zum einen
muss die langreichweitige strukturelle Ordnung sichergestellt sein, damit die Bits vom
Lese- und Schreibkopf adressiert werden kénnen. Zum anderen miissen die magnetischen
Eigenschaften der Partikel fiir die Anwendung mafigeschneidert werden. Dazu ist die Un-
tersuchung in Frage kommender Materialsysteme notwendig. Aus Mangel an geeigneten
Messmethoden wurden in der Vergangenheit Untersuchungen an Mikro- und Nanostruk-
turen mit integrativen Methoden wie beispielsweise MOKES oder VSM” durchgefiihrt.
Dabei miissen grofie Strukturfelder gemessen werden, um eine geniigend hohe Signalstérke
zu erhalten. Da Ensembles von Nanostrukturen immer eine Verteilung von Form, Grofie
und magnetischen Eigenschaften aufweisen [41, 42, 43, 44, 45|, kénnen mit integrativen
Messmethoden nur Mittelwerte und Verteilungsbreiten bestimmt werden. Des Weiteren
kénnen diese Werte durch magnetostatische Wechselwirkungen zwischen den Strukturen
beeinflusst werden [46, 47, 48, 49].

Um eine direkte Korrelation von den magnetischen Eigenschaften eines einzelnen Teil-
chens mit dessen iibrigen Eigenschaften wie Aufbau, Form, Gréofle und Umgebung zu
ermoglichen, benotigt man Messmethoden mit extrem hoher Sensitivitat. Dazu zéhlen
beispielsweise Rastersondenmethoden wie die Magnetkraftmikroskopie (MFM) [50], die
spin-polarisierte Rastertunnelmikroskopie (SP-STM) [51, 52, 53, 54, 55, 56] und die ma-
gnetische Austauschkraftmikroskopie (MExFM) [57, 56]. Bei diesen Techniken wird eine
magnetische Spitze iiber die Probe gerastert. Dabei werden entweder die langreichweiti-
gen magnetostatischen Kréfte (MFM), der spin-polarisierte Tunnelstrom (SP-STM) oder
die kurzreichweitigen magnetischen Austauschkréfte zwischen Spitze und Probe detektiert
(MExFM). Wéhrend SP-STM und MExFM hohe Anforderungen an die Probe und die
Umgebungsbedingungen stellen (siehe z.B. Ref. [56]), ist das MFM ein geeignetes Mittel,

4Engl.: thermally assisted writing
SEngl.: bit patterned media
Smagnetooptischer Kerr-Effekt

"Engl.: vibrating sample magnetometer



mit vertretbarem Aufwand den Magnetisierungszustand von magnetischen Nanoteilchen
zu erfassen [58, 59, 60, 4, 40].

Eine weitere Technik, die erfolgreich zur Messung des Ummagnetisierungsverhaltens
von magnetischen Nanostrukturen eingesetzt wurde, ist das mikroSQUID?® [61, 62, 63,
64]. Hierbei werden die durch das magnetische Streufeld der Nanoteilchen erzeugten
Anderungen des magnetischen Flusses durch eine supraleitende Leiterschleife gemessen,
die mittels lithografischer Methoden hergestellt wird. Zur Messung muss die Probe mit
fliilssigem Helium unter die Sprungtemperatur des verwendeten supraleitenden Materials
gekiihlt werden, wodurch der zu untersuchende Temperaturbereich eingeschrénkt ist. Des-
weiteren léasst sich das mikroSQUID nur mit in der Probenebene liegenden Magnetfeldern
betreiben [65, 66].

Die Nutzung des anomalen Hall-Effekts (AHE) zur Charakterisierung magnetischer Na-
nostrukturen ist eine einfache Alternative zu den bisher genannten Techniken. Dieser
Effekt wurde bereits Ende des 19. Jahrhunderts entdeckt [67]. Aufgrund eines Mangels
an potentiellen Anwendungen beschréankte sich das Interesse der wissenschaftlichen Ge-
meinde zunédchst auf dessen theoretische Beschreibung, die ausgesprochen herausfordernd
ist [68, 69, 70, 71]. Erst mit der Entwicklung lithografischer Strukturierungsmethoden und
dem wachsenden technologischen Interesse an magnetischen Nanostrukturen in den letzten
Jahren gewann er als Messsonde fiir das Ummagnetisierungsverhalten dieser Strukturen
an Bedeutung [72, 73, 74, 75, 76, 77]. Seine Phédnomenologie ist vergleichsweise einfach:
In einem diinnen, stromdurchflossenen Ferromagneten sorgt der AHE fiir eine Spannung
in der Probenebene senkrecht zum Stromfluss, die von der Magnetisierungskomponente
senkrecht zur Probenebene abhéngt. Damit dhnelt dieser Effekt formal dem normalen
Hall-Effekt, der aber auch in unmagnetischen Materialien auftritt und im Vergleich zum
AHE in polykristallinen Ferromagneten deutlich kleiner ist [71]. Die Empfindlichkeit des
AHE ist ausreichend, um einzelne magnetische Nanoteilchen mit Durchmessern unter
100 nm auf einem Hall-Kreuz detektieren zu kénnen [72].

AuBler der Prédparation der Hall-Kreuze und der zu untersuchenden Nanopartikel, die
eine senkrechte magnetische Vorzugsrichtung haben miissen, sind die experimentellen
Anforderung zur Messung des Ummagnetisierungsverhaltens der Partikel mittels AHE
im Gegensatz zu den oben genannten alternativen Messmethoden sehr gering. Es
wird lediglich eine Stromquelle fiir den Messstrom und ein Voltmeter zur Detektion
der Hall-Spannung benotigt. Der AHE kann bei beliebigen Temperaturen und unter
ambienten Bedingungen gemessen werden. Eine Schwingungsddmpfung wie bei den
Rastersensormethoden ist nicht erforderlich.

Das Ziel dieser Arbeit ist es, eine Methode zur Herstellung und Untersuchung von einzel-
nen magnetischen Nanopartikeln mittels AHE zu entwickeln.

Als Ausgangsmaterial fiir die Partikel werden Co/Pt-Multilagen verwendet. Die fiir die
Untersuchung mittels AHE notwendige senkrechte leichte Richtung der Magnetisierbar-

8Engl.: superconducting quantum interference device
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keit kommt durch den Grenzflichenanisotropiebeitrag in diesem Materialsystem zustan-
de. Dessen Anteil kann durch die Wahl der einzelnen Schichtdicken und der verwende-
ten Préparationsmethode variiert werden [78, 79, 80, 81, 82, 83, 84]. Fiir die Struktu-
rierung der Nanopartikel wird ein physikalischer Atzprozess in Kombination mit einer
Schattenmaskentechnik eingesetzt [85, 82, 86, 87|. Als Maske dienen die Kerne gefiillter
Diblock-Copolymer-Mizellen, die mittels Selbstorganisation in regelméffigen Absténden
auf die Proben aufgebracht werden. Dieses Muster wird durch Ionenstrahlzerstaubung in
die Co/Pt-Multilage iibertragen. Mithilfe dieser Methode lassen sich die Durchmesser und
die mittleren Absténde der Co/Pt-Nanopartikel einstellen. Um bei Raumtemperatur ther-
misch stabile Partikel zu erhalten, werden Durchmesser im Bereich von 30 nm gewahlt.
Die Hall-Kreuze, auf denen sich die Partikel befinden, werden mittels Elektronenstrahl-
lithografie hergestellt.

Bei der Voruntersuchung der Co/Pt-Multilagen wurde ein unerwartetes Verhalten des Ma-
gnetowiderstands beobachtet [88]. Es zeigte sich, dass eine Rotation der Magnetisierung
in der Ebene senkrecht zur Stromrichtung eine Variation des elektrischen Widerstands
zur Folge hat. Bei der Untersuchung von Pt/Co/Pt-Schichtsystemen mit variierender
Kobaltdicke dc, wurde eine 1/dc,-Abhéngigkeit dieses Effekts gefunden [89, 90]. Dies
deutet darauf hin, dass er in der Region der Co/Pt-Grenzflachen entsteht, weshalb er
Anisotroper Grenzflichen-Magnetowiderstand (AIMR?) genannt wurde. Neben der Cha-
rakterisierung des Ummagnetisierungsverhaltens der Co/Pt-Nanopartikel stellt die Un-
tersuchung des AIMR ein weiteres Ziel dieser Arbeit dar. Daher gliedert sich die vorlie-
gende Arbeit in zwei Teile. Im ersten Teil werden die strukturellen, magnetischen und
magnetogalvanischen Eigenschaften von Pt/Co/Pt-Filmsystemen vorgestellt. Dabei wird
insbesondere auf die quantitative Beschreibung des AIMR eingegangen. Des Weiteren wer-
den Co/Cu/Pt-Filmsysteme untersucht, in denen die Co/Pt-Grenzflichen durch Kupfer-
Zwischenschichten gestort werden, die an der Grenzfliche zu Kobalt keinen AIMR erzeu-
gen. Fine Zunahme der Kupferschichtdicke fiithrt zu einer Abnahme des AIMR des Ge-
samtsystems. Damit wird bestétigt, dass der AIMR tatséchlich an der Co/Pt-Grenzflache
entsteht.

Im zweiten Teil der Arbeit wird das Verfahren zur Herstellung von Co/Pt-Nanopartikeln
und zu deren Charakterisierung mittels AHE erlautert. Es wird unter anderem demons-
triert, dass das AHE-Signal einzelner Partikel mit Durchmessern von ca. 30 nm ohne den
Einsatz von Messverstarkern detektiert werden kann. Mit der hohen Sensitivitat der Hall-
Kreuze konnten auch deutlich kleinere Partikel mit Durchmessern um 6 nm vermessen
werden. Des Weiteren wird ein Messverfahren vorgestellt, mit dem die Signale mehre-
rer auf dem Hall-Kreuz befindlicher magnetischer Teilchen eindeutig zugeordnet werden
kénnen [91].

9Engl.: anisotropic interface magnetoresistance



Teil 1

Magnetotransport in
Co/Pt-Schichtsystemen



In diesem Teil der Arbeit werden Magnetotransport-Messungen an Co/Pt-
Schichtsystemen vorgestellt. Zum besseren Verstdndnis dieser Messungen werden
zundchst in Kapitel 2 Grundlagen zum Magnetismus erldutert. Dabei wird besonde-
rer Wert auf die magnetischen Anisotropiebeitrage gelegt, die zu einer senkrechten
magnetischen Vorzugsrichtung in den untersuchten Schichtsystemen fithren kénnen. In
Kapitel 3 werden die fiir diese Arbeit relevanten Magnetowiderstandseffekte (MR-Effekte)
vorgestellt. Von besonderer Bedeutung sind hierbei der anisotrope Magnetowiderstand
(AMR), der der dominante MR-Effekt im Léangswiderstand von Kobalt ist, und der
anomale Hall-Effekt (AHE), mit dem im zweiten Teil dieser Arbeit das Ummagnetisie-
rungsverhalten einzelner Nanopartikel untersucht wird. Im darauffolgenden Kapitel 4
wird die Herstellung der untersuchten Proben beschrieben. Auflerdem werden dort
die magnetischen und strukturellen Eigenschaften der Proben prisentiert, die fiir eine
Interpretation der im nachfolgenden Kapitel 5 gezeigten MR-Messungen notwendig sind.
Das wichtigste Ergebnis dieser Untersuchungen ist die erstmalige Beschreibung des bis
dahin unbekannten anisotropen Grenzflichen-Magnetowiderstands (AIMR), der an den
Co/Pt-Grenzflichen entsteht [89].

Die Herstellung und Charakterisierung der Co/Pt-Proben sowie die Durchfiihrung der
MR-Untersuchungen erfolgte in Zusammenarbeit mit A. Kobs, der die Ergebnisse dieser
Untersuchungen bereits in seiner Dissertation verdffentlicht hat [92]. Aus diesem Grund
werden in dieser Arbeit nur die in Ref. [89] verdffentlichten Ergebnisse vorgestellt, die
belegen, dass der AIMR im Bereich der Co/Pt-Grenzflichen entsteht.

Dies wird durch Untersuchungen des Einflusses von Kupfer-Zwischenschichten an den
Co/Pt-Grenzflichen bestétigt, die zu einer Abnahme des AIMR mit wachsender Kupfer-
dicke fithren. Des Weiteren wird gezeigt, dass die beiden Co/Pt-Grenzflichen in einem
Pt/Co/Pt-Schichtsystem unterschiedliche Beitrage zum AIMR leisten.



2 Grundlagen des Magnetismus

In dieser Arbeit werden die magnetischen Eigenschaften von Co/Pt-Schichtsystemen
und Co/Pt-Nanopartikeln untersucht. Daher wird an dieser Stelle zunéchst eine kur-
ze Einfiihrung zum Magnetismus gegeben. Diese Zusammenstellung erhebt keinen An-
spruch auf eine umfassende Beschreibung, wie sie in einschlégigen Lehrbiichern nachzu-
lesen ist [93, 94, 95, 96]. Vielmehr werden die wichtigsten Zusammenhénge dargestellt,
die zum Verstdndnis der magnetischen Eigenschaften der untersuchten Systeme notwendig
sind. Dazu gehoren die magnetischen Energiebeitréige, die in Abschnitt 2.1 eingefiihrt wer-
den. Eine besondere Bedeutung bei der magnetischen Charakterisierung der hergestellten
Proben hat die magnetische Anisotropie, auf die ausfiihrlich in Abschnitt 2.2 eingegangen
wird.

2.1 Energiebeitrige

Der magnetische Zustand eines Systems wird durch vier Energieterme bestimmt, aus
denen sich die freie Energie F' zusammensetzt. Dazu gehoren die Austauschenergie Fx,
die Anisotropieenergie Fa,;, die Entmagnetisierungsenergie Fy und die Zeeman-Energie
FZeeman:

F:FX+FAni+Fd+FZeeman (21>

Die einzelnen Energieterme werden im Folgenden erldutert.

2.1.1 Austauschenergie Fx

Die Austauschenergie FY ist die Ursache fiir eine langreichweitige magnetische Ordnung,
wie sie beispielsweise in einem Ferromagneten auftritt. Diese Wechselwirkung ist quan-
tenmechanischen Ursprungs und eine Folge der Coulomb-Wechselwirkung zwischen den
Elektronen unter Beriicksichtigung des Pauli-Prinzips. In Ferromagneten wird dieser Ener-
giebeitrag minimiert, indem benachbarte Spins parallel ausgerichtet werden. Dies ist bis
auf wenige Ausnahmen in den zu untersuchenden Proben der Fall. Zu diesen Ausnahmen
gehdren Doménenwénde, die Bereiche mit unterschiedlich ausgerichteter Magnetisierung
trennen, thermische Anregungen des Spinsystems (Spinwellen) und Randeffekte der Pro-
ben. Diese Effekte sind jedoch bei den in der vorliegenden Arbeit durchgefithrten Unter-
suchungen zu vernachléssigen, so dass die genaue Betrachtung der Austauschenergie fiir
diese Arbeit nicht relevant ist.

2.1.2 Magnetostatische Energien F4q und Fzeeman

Die Formanisotropie- oder Entmagnetisierungsenergie Fy gehort genau wie die Zeeman-
Energie Feeman 20 den magnetostatischen Energien [95]. Sie treten bei der Wechselwirkung
zwischen der Magnetisierung und einem Magnetfeld auf. Im Fall der Zeeman-Energie
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handelt es sich dabei um ein dufleres Magnetfeld Hey, so dass die Magnetisierung M in
diesem Feld die Energie

FZeeman = —o M- Hext av (22>
Probe

besitzt.

Bei der Formanisotropie wird das Magnetfeld von der Magnetisierung selbst erzeugt, wie
im Folgenden erlautert wird. Setzt man die Formel fiir die magnetische Induktion B =
to(H+M) in die Maxwell-Gleichung divB = 0 ein, erhélt man folgenden Zusammenhang:

divM = —divH (2.3)

Wo divM # 0 gilt, befinden sich magnetische Pole, die ein der Magnetisierung entgegen
gerichtetes Magnetfeld erzeugen. Dies ist der Fall, wenn die Magnetisierung in Richtung
oder Betrag rdumlich variiert, also beispielsweise bei Doménenwénden oder am Proben-
rand. Das erzeugte Feld wird im Folgenden als Entmagnetisierungsfeld Hq bezeichnet.
Die damit verkniipfte magnetostatische Energie lautet:

Fy=-H0 M- H, dV (2.4)
2 Probe

In dieser Energie ist der Energiegehalt des magnetischen Streufelds, das von der Probe
verursacht wird, bereits enthalten. Die Begriffe Entmagnetisierungsfeld und Streufeld sind
Synonyme, wobei das Feld in der Regel innerhalb der Probe Entmagnetisierungsfeld und
auBerhalb der Probe Streufeld genannt wird.

Das Integral in Gl. 2.4 l&sst sich nur in speziellen Fallen analytisch 16sen, in denen M und
H, konstant sind, was bei Rotationsellipsoiden der Fall ist. Dann sind die beiden Gréfien

s
proportional und iiber den Entmagnetisierungstensor N miteinander verkniipft:

4
Hy=-N-M (2.5)

Die in dieser Arbeit untersuchten diinnen Filme stellen den Grenzfall eines Rotations-
ellipsoiden mit den Halbachsen (¢ = b — o0, ¢ < a) dar. Fiir einen in der x-y-Ebene
ausgedehnten diinnen Film lautet der Entmagnetisierungstensor:

o (N, 0 0 000
N=| 0 N, 0 |=[000 (2.6)
0 0 N, 001

Das bedeutet, dass das Entmagnetisierungsfeld und die damit verbundene Energie in
diinnen Filmen verschwindet, wenn die Magnetisierung in der Filmebene ausgerichtet ist.
Wegen der Abhéngigkeit der Entmagnetisierungsenergie von der Orientierung von M liegt
eine so genannte Formanisotropie vor.



Fiir den Spezialfall diinner Filme vereinfacht sich Gl. 2.5 zu Hy = —M, = — M, cos #, so
dass die entsprechende freie Energiedichte fq = Fy/V lautet:

fd, Film = —%M -Hq = %Mf cos? 0 (2.7)

Dabei ist 6 der Winkel zwischen M und der Probennormalen und M, die
Sattigungsmagnetisierung. Unter der Verwendung der Séattigungsmagnetisierung bei
Raumtemperatur von Mg ¢, = 1,4 MA/m betrégt die Formanisotropie fiir Kobaltfilme
I(d7 Co-Film — 1,23 MJ/I’H3 [93, 97]

Neben der Ausrichtung der Magnetisierung in bestimmten von der Probenform vorgege-
benen Richtungen kann Fy auch durch die Ausbildung magnetischer Doménen reduziert
werden. Der damit einhergehende Anstieg der Austausch- und Anisotropieenergie wird
dabei durch die Reduktion der Entmagnetisierungsenergie kompensiert.

2.2 Magnetische Anisotropie

Neben den bisher genannten magnetostatischen Ursachen fiir eine Vorzugsrichtung der
Magnetisierung werden in diesem Abschnitt weitere Ursachen behandelt. Insbesondere in
Kobalt-Platin-Schichtsystemen ist die magnetokristalline Anisotropie bedeutend, weil sie
zu einer senkrechten leichten Achse der Magnetisierbarkeit fiithren kann, sofern sie grofier
als die bereits behandelte Formanisotropie ist.

Mechanische Spannungen kénnen ebenfalls die magnetische Vorzugsrichtung beeinflussen.
Sie entstehen beispielsweise beim Wachstum eines Films auf einem Material mit unter-
schiedlicher Gitterkonstante. Dies kann besonders bei diinnen Filmen und Schichtsyste-
men zu einem erheblichen Anisotropiebeitrag fithren, der so genannten magnetoelastischen
Anisotropie.

Im Folgenden werden die verschiedenen Anisotropiebeitrige erldutert.

2.2.1 Magnetokristalline Anisotropie

Aufgrund der Spin-Bahn-Wechselwirkung hat die Kristallstruktur, die mit dem Bahn-
drehimpuls iiber das Kristallfeld verkniipft ist, einen Einfluss auf die Orientierung des
Elektronenspins und damit auf die Magnetisierungsrichtung [96, 98, 93].

Das hat zur Folge, dass in kubischen Systemen wie bee-Fe und fee-Ni die leichten Achsen
der Magnetisierbarkeit aufgrund der so genannten magnetokristallinen Anisotropie den
Symmetrieachsen entsprechen (< 100 > fiir Fe und < 111 > fiir Ni) [99].

In hexagonalen Kristallstrukturen wie hep-Co ist die c-Achse durch die Kristallsymmetrie
ausgezeichnet, wihrend die Anisotropie in der basalen Ebene vergleichsweise klein ist [93].
An dieser Symmetrieachse orientiert sich die magnetokristalline Anisotropie in der Weise,
dass die Stérke des entsprechenden Energiebeitrags nur vom Winkel 6 der Magnetisierung
zu dieser ausgezeichneten Achse bestimmt wird. Diese so genannte uniaxiale Anisotropie
ldsst sich phdnomenologisch in einer Potenzreihe entwickeln:



faniv = Ky sin? 0 + Koy sin* 0 + O(sin® 9) (2.8)

Die K, v stellen die Volumen-Anisotropiekonstanten i-ter Ordnung dar, die mit zuneh-
mender Ordnung schnell kleiner werden. Daher ist es ausreichend, nur die ersten beiden
Ordnungen zu betrachten [93]. Fiir die Volumenanisotropie von hep-Kobalt werden bei
Raumtemperatur Werte von Ky = 400..560 kJ/m? und Koy = 100..150 kJ/m? gefun-
den [100, 101, 93]. Dieser Anisotropie-Beitrag begiinstigt eine leichte Richtung der Ma-
gnetisierbarkeit entlang der c-Achse. Er ist aber deutlich kleiner als die Formanisotropie
in diinnen Filmen. Daher reicht er fiir sich genommen nicht aus, um fiir eine senkrechte
leichte Richtung zu sorgen. Fiir fcc-Kobalt sind Volumenbeitriage zur magnetokristallinen
Anisotropie praktisch zu vernachléssigen [102, 103].

Neben dem Kristallgitter liefern auch Grenzflichen, die eine stark anisotrope
Storung des Gitters darstellen, einen Beitrag zur magnetokristallinen Anisotropie. Die
phénomenologische Beschreibung der Grenzflachenanisotropie lautet:

2K
Sanis = _ds sin” ¢ (2.9)

Dabei ist 6 der Winkel zwischen der Magnetisierung und der Probennormalen, Kg die
Grenzflichenanisotropiekonstante und d die Schichtdicke. Der Faktor 2 trigt der Tatsache
Rechnung, dass eine magnetische Schicht stets zwei Grenzfldchen besitzt.

Der Wert der Grenzflichenanisotropie hangt von der Qualitét der Grenzflache ab [104].
Fiir Co/Pt-Schichtsysteme, die mit verschiedenen Techniken hergestellt wurden, wurden
Werte im Bereich Kg = 0,08..1,29 mJ/m? gefunden [105, 104]. Fiir kleine Schichtdicken
im Bereich um 1 nm kann das ausreichen, um eine magnetische Vorzugsrichtung senkrecht
zur Probenebene zu erzeugen [78].

2.2.2 Magnetoelastische Anisotropie

Neben der magnetokristallinen Anisotropie leisten auch magnetoelastische Effekte einen
Beitrag zur Anisotropie, die insbesondere in diinnen Filmen und Nanostrukturen eine do-
minierende Rolle einnehmen kénnen [106, 98]. Zu den magnetoelastischen Effekten gehort
einerseits die Magnetostriktion, die eine Forménderung des Festkorpers bei einem Wechsel
der Magnetisierungsrichtung beschreibt [98, 93]. Analog sorgen mechanische Verspannun-
gen im Kristallgitter, die beispielsweise beim Schichtwachstum eines Materials auf einem
Substrat mit unterschiedlicher Gitterkonstante auftreten, fiir eine Vorzugsrichtung der
Magnetisierung.

Eine Abweichung der Gitterkonstanten 7 = (agjm — Asubstrat)/Asubstrat fihrt zu einer Ver-
spannung ¢, in der Filmebene von ¢y = —n. Damit ist automatisch auch eine Verspannung
€3 in Wachstumsrichtung verkniipft: e3 = —2¢ - ¢13/c33 = —0,58 - €o fiir hep-Kobalt und
€3 = —260 . (CH + 2012 - 2044)/(611 + 2612 + 4644) = —0,57 * €0 fir fcec-Kobalt [106] Die
Steifigkeitskonstanten ¢;; sind tabelliert (sieche z.B. Ref. [107]).
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Die Verspannungen haben eine magnetoelastische Anisotropie K. zur Folge, die sich
schreiben lisst als [106]:

KW = (BI" +2By™)eg + By™ey (2.10)

K{Clg,me = Bgm(eo - 63) (211)

Die B; sind die so genannten magnetoelastischen Kopplungs-Koeffizienten, die bei Ko-
balt bis zu zwei Gréfenordnungen gréfler sind als die magnetokristallinen Anisotropie-
konstanten (By® = —8,1 MJ/m?, By® = —29 MJ/m?, BI® = 28,2 MJ/m?, B =
7,7 MJ/m?) [107].

Es wurde beobachtet, dass die Verspannung héufig bis zu einer kritischen Filmdicke dj;;
konstant bleibt (pseudomorphes Wachstum), wihrend sie in dickeren Schichten durch
Versetzungen des Kristallgitters annéhernd proportional zu dy;/d abnimmt [108, 106].
Bei groBen Verspannungen wie im Fall von Co/Pt-Schichtsystemen (¢y ~ 11% [101]) ist
kein pseudomorphes Wachstum mehr zu erwarten. Stattdessen wird bereits ab der ersten
Kobalt-Atomlage die Verspannung durch Versetzungen abgebaut. Die mit der Entfernung
von der Grenzflaiche abnehmende magnetoelastische Anisotropie leistet dann in erster
Néherung einen Beitrag zur Grenzflichenanisotropiekonstanten Kg [108].

2.2.3 Effektive Anisotropie

Da eine Unterscheidung der einzelnen Anisotropiebeitrige experimentell nicht immer
moglich oder notwendig ist, werden sie héufig zur so genannten effektiven Anisotro-
pie zusammengefasst. Da bei der Betrachtung der Anisotropie stets nur Energiediffe-
renzen zwischen verschiedenen Magnetisierungsrichtungen relevant sind, kann der Null-
punkt der einzelnen Anisotropieenergien beliebig gewéhlt werden. Um die gemeinsa-
me phénomenologische Beschreibung aller Beitrdge zu vereinfachen, wird die Form-
anisotropie eines diinnen Films folgendermaflen umgeformt: fq pim = %MSZ cos’f =
— 50 M2 sin* § + const.

Damit lasst sich die effektive Anisotropiekonstante 1. Ordnung schreiben als:

2K
Kion = Koy — M2+ ==
—_———

Kiv,es

(2.12)

Fasst man alle im Falle einer uniaxialen Anisotropie relevanten magnetischen Energiebei-
trage zusammen, erhélt man eine Gleichung fiir die freie Energiedichte, mit der sich die
Ausrichtung der Magnetisierung einer Probe unter Beriicksichtigung der Anisotropie und
eines dufleren Magnetfelds beschreiben lésst:

f=Kien sin? § + K, sin @ — pogH M, cos ¢ (2.13)

Hierbei sind ¢ bzw. 6 die Winkel zwischen der Magnetisierung und dem Magnetfeld bzw.
der resultierenden leichten Richtung der Magnetisierbarkeit.
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2.2.4 Anisotropie- und Zeeman-Energie

Um die Anisotropiekonstanten mittels Gl. 2.13 bestimmen zu kénnen, muss ein Magnetfeld
in der harten Richtung der Magnetisierbarkeit angelegt werden. In diesem Fall fithrt die
Magnetisierung eine reversible Rotation in Richtung des angelegten Feldes durch. Aus
irreversiblen Ummagnetisierungsprozessen, wie sie in der leichten Richtung auftreten, lasst
sich die Anisotropie hingegen nicht mit Gl. 2.13 bestimmen.

Liegt die leichte Achse der Magnetisierbarkeit senkrecht zur Probenebene, wird das Ma-
gnetfeld in der Probenebene angelegt (¢ = 90° — ). Aus der Minimierung der freien
Energiedichte (0f/06 = 0) folgt:

2K o sin ) + 4Ky sin® 6 = pg H M, (2.14)
2K ot 4K,

Hierbei ist m die auf die Sattigungsmagnetisierung normierte Magnetisierungskompo-
nente in Feldrichtung (m = M) /M = sinf). Analog gilt bei einer harten Richtung der
Magnetisierbarkeit parallel zur Probennormalen (¢ = 6) fiir die Minimierung der freien
Energiedichte (0f/00 = 0):

2K egcosf + 4K, cos 0sin? 0 = — g H M, (2.16)
2K1,eﬂ‘ 4K2 4K2
& — ( AT R m? = uoH (2.17)
Auch hier ist m, die Magnetisierungskomponente in Feldrichtung (m, = M, /M, =

cos ).
Mithilfe der Gln. 2.15 und 2.17 lassen sich die Anisotropiekonstanten 1. und 2. Ordnung
aus dem Ummagnetisierungsverhalten der Proben bestimmen.
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3 Magnetotransport in diinnen Schichten

Dieses Kapitel gibt eine kurze Einfiihrung in die theoretischen Grundlagen des Magne-
totransports. Dazu wird in Abschnitt 3.1 die elektrische Leitfahigkeit in Metallen im
Allgemeinen und insbesondere die Leitfdhigkeit in diinnen Schichten behandelt. Die Wi-
derstandseffekte, die in Leitern aufgrund einer vorhandenen Magnetisierung oder eines
externen Magnetfelds auftreten, werden in Abschnitt 3.2 vorgestellt.

3.1 Elektrische Leitfihigkeit in diinnen Schichten

Die elektrische Leitfahigkeit in Metallen wird durch die Bewegung von Elektronen im Lei-
tungsband hervorgerufen. In guter Ndherung verhalten sich die Elektronen wie ein freies
Elektronengas mit der Dispersionsrelation E(k) = %h?k?/2m*, wobei iiber die effektive
Masse m* die Bandstruktur beriicksichtigt wird. Hierbei ist £ die Energie, k der Wel-
lenvektor des Elektrons und / das Planck’sche Wirkungsquantum. Da Elektronen zu den
Fermionen zéhlen, gilt fiir sie das Pauli-Prinzip. Sie besetzen deshalb die Zusténde ent-
sprechend der Fermi-Verteilung f(E,T) [99]. Im Impulsraum werden Zusténde bis zum
Fermi-Wellenvektor kp besetzt, die sich innerhalb der so genannten Fermi-Kugel befin-
den. Ein konstantes elektrisches Feld E sorgt fiir eine Impulsdnderung der Elektronen
bzw. eine Auslenkung der Fermi-Kugel um Ak = —eEAt/h nach der Zeit At, wobei e
die Elementarladung bezeichnet. In einem unendlich ausgedehnten, perfekt periodischen
Gitterpotential wiirde dieser gleichférmigen Beschleunigung der Elektronen nichts entge-
genwirken und die Leitfdhigkeit wiirde divergieren. In der Realitét sorgen Abweichungen
vom idealen Gitterpotential dafiir, dass die Elektronen gestreut werden. Als Streuzen-
tren dienen statische Gitterfehler jeglicher Art (Versetzungen, Fehlstellen, Zwischengit-
terplitze, Fremdatome, Korngrenzen), aber auch Phononen und Magnonen. Durch die
Streuung stellt sich bei konstantem E eine konstante Auslenkung der Fermi-Kugel aus
der Ruhelage ein. Fiir diesen Zustand lésst sich die Leitfahigkeit o schreiben als:

’I’L€2T

o= =1/p (3.1)

Dabei entspricht n der Elektronendichte und 7 der Zeit, nach der die Elektronen durch-
schnittlich gestreut werden. Dieses Ergebnis entspricht dem des klassischen Drude-
Modells [109], mit dem Unterschied, dass die Elektronenmasse durch die effektive Masse zu
ersetzen ist. Da nur Elektronen am Rand der Fermi-Kugel mit der Fermi-Geschwindigkeit
vp = hkp/m* ~ 1-10% cm/s zum Strom beitragen, lisst sich eine mittlere freie Weglinge
A = vpT einfithren [97].

Die Streuzeit 7 setzt sich nach der Matthiessen’schen Regel aus den Beitrégen der einzel-
nen Streumechanismen 7; folgendermafien zusammen [97]:

% = Z% (3.2)
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Damit addieren sich die spezifischen Widerstandsbeitrige p; zum Gesamtwiderstand:

p= Z pi (3.3)

Abweichungen von diesem Verhalten werden in den Refs. [110, 111, 112, 113] diskutiert.
Eine der signifikantesten Abweichungen vom periodischen Gitterpotential stellen Grenz-
und Oberflichen dar, die insbesondere bei der Untersuchung von Transporteffekten in
diinnen Schichtsystemen beriicksichtigt werden miissen. Schon frith wurde entdeckt, dass
der spezifische Widerstand diinner Filme (A ~ d) von der Filmdicke d und der mittle-
ren freien Weglidnge A abhéngt [114, 115]. K. Fuchs hat ein semiklassisches Modell zur
Beschreibung des spezifischen Widerstands diinner Schichten formuliert [116], iiber das
von E. H. Sondheimer ein umfassender Ubersichts-Artikel erschienen ist [117]. Im so ge-
nannten Fuchs-Sondheimer-Modell (FS-Modell) wird der Spiegelungsparameter p = 0..1
eingefithrt, um die Grenzflichenstreuung phanomenologisch zu beschreiben. Hierbei ist p
der Anteil der Elektronen, die spiegelnd an den Grenzflichen reflektiert werden, also ihren

Vorwértsimpuls beibehalten und somit nicht zum spezifischen Widerstand beitragen. Die
Leitfahigkeit im F'S-Modell lautet [117]:

owrs(d,p,\,0vol) = Ovol (1 - Q(l - D) /100 @ —27) (1 = expl=32)) dx) (3.4)

2d 1 — pexp(—4z)

Dabei ist oy, die Leitfahigkeit des Volumenmaterials, die der Drude-Leitfahigkeit (siehe
Gl. 3.1) entspricht. Die mittlere freie Wegldnge A enthilt im FS-Modell alle weiteren
Streumechanismen und ist mit oy, iiber die Ladungserhaltung verkniipft [118]:

1/3 2
= — — 3.5
\ ( 3 ) h (3:5)

Dabei ist h das Planck’sche Wirkungsquantum und n die Ladungstréagerdichte. Mithilfe
der GIl. 3.5 lésst sich eine Unbekannte in Gl. 3.4 eliminieren.

Einen anschaulichen Eindruck des Effekts von Grenzflichen auf den Widerstand vermittelt
die folgende Néaherungslosung des spezifischen Widerstands im FS-Modell, die fiir d > A
giiltig ist:

prs(d > \) = pror- (1 n W) (3.6)

Fiir den spezifischen Widerstand des Volumenmaterials pyo gilt: pyo = 0\7011. Sofern die
Streuung an den Grenzflichen nicht komplett spiegelnd ist (p = 1), sollte der spezifische
Widerstand bei grolen Schichtdicken ein 1/d-Verhalten zeigen.
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3.2 Magnetowiderstands-Effekte

Existiert ein elektrisches Feld E in einem Leiter, so kommt es zu einer Bewegung der
Ladungstréager. Nach dem Ohm’schen Gesetz hingen E und die Stromdichte j {iber den

Widerstandstensor p folgendermafen zusammen [119, 120]:

E=p-j (3.7)

Der Widerstandstensor ? zeigt eine Abhéngigkeit von der Kristallsymmetrie [121], unter-
liegt aber auch weiteren Einschrankungen, die sich aus den Symmetriebetrachtungen von
L. Onsager ergeben [122, 123, 124].

In dieser Arbeit wird folgende Notation verwendet: Die x-Richtung ist die Richtung in der
Filmebene, in der der Messstrom angelegt wird. Die y-Richtung ist die dazu senkrechte
Richtung in der Filmebene, die 2-Richtung entspricht der Probennormalen.

In den in dieser Arbeit untersuchten Proben wurde ein texturiertes polykristallines Film-
wachstum gefunden (die Untersuchungen hierzu werden in Abschnitt 4.2.1 vorgestellt).
Das bedeutet, dass die Kristallrichtungen der Kristallite in der Filmebene statistisch ver-
teilt sind, wiahrend in z-Richtung eine bestimmte Orientierung vorherrscht. Wegen der im
Vergleich zur Korngroie grofien lateralen Probenabmessungen sind die Transporteigen-
schaften in der z-y-Ebene isotrop, da stets iiber viele Kristallite gemittelt wird. Daher
existieren nur insgesamt vier voneinander unabhéngige Eintrédge des Widerstandstensors,
namlich puz, pry, P2z und pg.:

o Pzxz  Pxy Pxz
Pzz Pzz Pzz

Die Eintrdage p;; (4,j=(x,y,z)) lassen sich in Taylorreihen entwickeln. Aus Symmetrie-
griinden enthalten die Diagonalelemente p; nur gerade Potenzen des Magnetfelds H bzw.
der Magnetisierung M [122, 123, 124]. Diese Einschrankung gilt nicht fiir die Nebendia-
gonalelemente, so dass hier der fithrende Term linear ist in H bzw. M.

In dieser Arbeit werden nur Strome in der Filmebene (CIP'°-Geometrie) angelegt, so
dass nur p,, und p,, experimentell zugénglich sind. Magnetowiderstands-Effekte lassen
sich grob in zwei Gruppen unterteilen, je nachdem, ob sie sich auf den Léangswiderstand
Pzz oder auf den Querwiderstand p,, auswirken. Zu den ersteren gehoéren der so genannte
Anisotrope-, der Spinwellen- und der Lorentz-Magnetowiderstand sowie der Geometrische
Groflen-Effekt. Zu den letzteren gehoren der normale und der anomale Hall-Effekt. Im
Folgenden werden diese Effekte kurz erlautert.

0Engl.: current in plane
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3.2.1 Anisotroper Magnetowiderstand

Der spezifische Langswiderstand in polykristallinen Ferromagneten héngt von der Rich-
tung der Magnetisierung M relativ zur Stromdichte j ab [125]. Aufgrund dieser Rich-
tungsabhéngigkeit wird dieser Effekt anisotroper Magnetowiderstand (AMR) genannt. Es
zeigt sich, dass der Widerstand bei parallel zur Stromrichtung ausgerichteter Magnetisie-
rung p| grofler ist als bei einer senkrecht zur Stromrichtung orientierten Magnetisierung
(1 < py)-

Héaufig wird die GroBe des AMR in Form des AMR-Verhiltnisses angegeben, bei dem die
Anderung des spezifischen Widerstands Apang = p—pL auf den spezifischen Widerstand
normiert wird!!:

Apavr
pL

Fiir die meisten ferromagnetischen Metalle und deren Legierungen liegt das AMR-
Verhéltnis im niedrigen Prozent-Bereich [126]. Allerdings zeigt sich eine starke
Abhéngigkeit von der jeweiligen Praparationsmethode, die einen Einfluss auf die kristal-
line Qualitdt der hergestellten Proben hat [127]. In diinnen Filmen zeigt sich eine leichte
Abhingigkeit des AMR-Verhiltnisses von der Schichtdicke, die aber iiber die Anderung
des spezifischen Widerstands nach dem Fuchs-Sondheimer-Modell (siche Abschnitt 3.1)
erklart werden kann. Somit ist die Widerstandsdifferenz Apayr in der Regel dickenun-
abhéngig [126].

Das AMR-Verhiiltnis kann einerseits aus Widerstandsmessungen bestimmt werden, bei
denen ein dufleres Feld senkrecht und parallel zur Stromrichtung angelegt und sukzessive
erhoht wird [126]. Um den Einfluss weiterer MR-Effekte zu eliminieren, muss dazu das
Hochfeldverhalten der Widerstandskurven zu einem verschwindenden Magnetfeld extra-
poliert werden.

Ist das Hochfeldverhalten isotrop, kann die Stéirke des AMR andererseits durch eine Ro-
tation der Probe in einem geniigend groflen Séttigungsfeld bestimmt werden. Der Wider-
stand zeigt dann ein cos? p-Verhalten vom Winkel ¢ zwischen M und j:

AMR-Verhiltnis = (3.9)

p(p) = pi + Apanr cos® @ (3.10)

In der Vergangenheit wurden zur Beschreibung des AMR verschiedene theoretische Mo-
delle von J. Smit, L. Berger sowie R. I. Potter entwickelt [126, 128, 129, 130]. In allen
diesen Modellen wird die Spin-Bahn-Wechselwirkung als mikroskopische Ursache fiir den
AMR angesehen. Sie verursacht eine anisotrope Streuung der Leitungselektronen an sym-
metrischen Streupotentialen mit der Moglichkeit des Umklappens des Spins.

1Tn der vorliegenden Arbeit wird hierfiir der spezifische Widerstand p, bei senkrecht zur Stromrichtung
orientierter Magnetisierung verwendet. In der Literatur wird hingegen haufig ein mittleres ppittel =
1/3-p+2/3- p1 verwendet [126]. Wegen der kleinen GroBe der auftretenden Widerstandsdifferenzen ist
der Unterschied jedoch zu vernachléssigen.
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Voll-relativistische ab initio-Berechnungen haben die Spin-Bahn-Wechselwirkung als Ur-
sache fiir den AMR bestétigt [131].

3.2.2 Geometrischer Grofien-Effekt

Zusétzlich zu der Abhéngigkeit des Widerstands vom Winkel zwischen Stromdichte und
Magnetisierungsrichtung, die durch den AMR hervorgerufen wird, wurde von T. T. Chen
und V. A. Marsocci eine Abhéngigkeit von der Orientierung der Magnetisierung zur Pro-
bennormalen gefunden [132]. Der spezifische Widerstand der untersuchten, etwa 100 nm
dicken polykristallinen und einkristallinen Nickel-Filme war im untersuchten Tempera-
turbereich von 4 K bis Raumtemperatur bei einer Magnetisierungsrichtung entlang der
Probennormalen (polare Geometrie, p,) kleiner als bei einer Ausrichtung in der Filmebene
senkrecht zum Strom (transversale Geometrie, p): p, < pi. Der AMR kann nicht fiir die-
sen Effekt verantwortlich sein, da die Magnetisierung in beiden Geometrien senkrecht zum
Strom ausgerichtet ist. Des Weiteren wurde bei einer Rotation der Magnetisierung um die
Stromrichtung ein cos? f-Verhalten vom Winkel 6 zwischen M und der Probennormalen
gefunden, das der Winkelabhingigkeit des AMR (siehe Gl. 3.10) formal dhnelt:

p(0) = py + Apgsg cos® 0, mit Apgsg = pp — py < 0 (3.11)

Chen und Marsocci vermuteten, dass sich der Effekt aus einem anomalen und einem
normalen Anteil zusammensetzt!?. Fiir Letzteren wurde die Ablenkung der Elektronen
durch die Lorentz-Kraft und die dadurch hervorgerufene erhohte Grenzflichenstreuung
in Systemen mit endlichen Ausdehnungen verantwortlich gemacht. Dadurch erklért sich
die Bezeichnung als Geometrischer Grifen-Effekt' (GSE). Diese Bezeichnung ist jedoch
irrefithrend, wie weiter unten dargestellt wird. Die Ursache des anomalen Anteils des
Effekts konnte in der Untersuchung nicht abschlieBend geklart werden [132].

Die von Rijks et al. durchgefithrte Untersuchung des spezifischen Widerstands von po-
lykristallinen Permalloy-Filmen mit Filmdicken von 4,5 nm bis 100 nm zeigte bei einer
Temperatur von 5 K ein qualitativ dhnliches Verhalten (p, < pt) [133]. Der Vergleich von
texturierten und untexturierten Filmen deutete darauf hin, dass der Grad der fec(111)-
Textur dieser Filme einen wesentlichen Einfluss auf den GSE hat. Zusétzlich zu diesem
Textureffekt wurde ein Dimensionalitiatseffekt gefunden. Dieser ist aber grofitenteils auf
die Schichtdickenabhéngigkeit des spezifischen Widerstands oder eine Anderung der Tex-
tur mit der Schichtdicke der Filme zuriickzufithren und deutet nicht auf einen Grenz-
flachenbeitrag zum GSE hin.

12In der Literatur werden Magnetowiderstandseffekte, die nur von einem #dufleren Magnetfeld hervorge-
rufen werden, als normal oder im Englischen ordinary bezeichnet. Ist die Magnetisierung der Probe die
Ursache fiir den Effekt, wird er hiufig anomal oder auflergewdhnlich (im Englischen: anomalous oder ez-
traordinary) genannt. Dariiber hinaus existieren auch Bezeichnungen, die der Phiéinomenologie des Effekts
geschuldet sind.

13Engl.: geometrical size effect
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Die von Gil et al. in einer umfassenden Studie untersuchten polykristallinen Kobaltfilme
mit einer hep(0001)-Textur wiesen ebenfalls das bereits beschriebene (p, < pi)-Verhalten
auf, wobei die Grofle des Effekts sowohl von der Schichtdicke (10 nm < d < 188 nm) als
auch von der Temperatur (70 K < 7" < 350 K) unabhéingig war [134]. Dies zeigt deut-
lich, dass der GSE nicht durch die Streuung von Leitungselektronen an den Grenzflichen
der Probe hervorgerufen wird und somit auch kein Dimensionalitédtseffekt ist, wofiir er
urspriinglich gehalten wurde.

Auf der Basis von Potters Beschreibung des AMR [130] wurde ein Modell vorgestellt, das
mit den Ergebnissen der Untersuchung konsistent ist und gleichzeitig die obere Grenze von

Z""_Tppf < 2 fiir die Grofle des GSE erklért, die bei den Untersuchungen von Permalloy- und

Kobaltfilmen gefunden wurde [133, 134]. Als mikroskopische Ursache fiir den GSE wird die
Textur der Proben genannt, die einen anisotropen Einfluss der Spin-Bahn-Wechselwirkung
auf die s-d-Streuung der Minoritétselektronen bewirkt [134].

3.2.3 Spinwellen-Magnetowiderstand

Bei endlichen Temperaturen 7T sind in einem Ferromagneten Spinwellen angeregt,
die die Sattigungsmagnetisierung M(T) gegeniiber der Magnetisierung am absoluten
Temperatur-Nullpunkt M;(0) absenken. Die Temperaturabhingigkeit von M(T") wird
durch das Bloch’sche T%/2-Gesetz beschrieben [135]:

M(T) = M,(0)(1 — bT%/?) , (3.12)

wobei b eine materialspezifische Konstante darstellt (b = 3,3 - 107¢ K=3/2 fiir Kobalt-
Volumenmaterial [136]). Durch das Anlegen eines dufleren Magnetfelds H werden Spin-
wellen unterdriickt, so dass die Magnonendichte bzw. die Sattigungsmagnetisierung eine
leichte Feldabhingigkeit aufweist. Diese ist umso grofler, je ndher die Temperatur an der
jeweiligen Curie-Temperatur T¢ liegt (siehe z.B. Ref. [95], TS ~ 1400 K [97]).

Die Streuung von Leitungselektronen an Magnonen, den Quasiteilchen der Spinwellen,
leistet einen nicht unerheblichen Beitrag zum Gesamtwiderstand. In Kobalt ist dieser
Streubeitrag bei Raumtemperatur fiir 18% des Widerstands nach Abzug der Streuung
an statischen Storstellen verantwortlich [137]. Deshalb wird durch ein in Magnetisie-
rungsrichtung angelegtes Feld der Widerstand reduziert. Dieser haufig als Spinwellen-
Magnetowiderstand'* (SMR) bezeichnete Effekt sorgt in einem weiten Temperaturbe-
reich fiir eine groBtenteils lineare Abnahme des Widerstands mit steigender Feldstérke.
In diinnen Kobaltschichten erreicht der Effekt bei Raumtemperatur eine Stérke von
0,004..0,007 uQcm/T [134, 137], die mit wachsender Temperatur wegen der hoheren Ma-
gnonendichte ansteigt.

Der SMR von Eisen-, Kobalt- und Nickelfilmen wurde umfassend von Raquet et al. un-
tersucht [137, 138, 139]. Der Effekt zeigt keine signifikante Abhéngigkeit von der Textur
und der Schichtdicke im Bereich von 7 nm bis 1 pm, wodurch die intrinsische Natur des

14Engl.: spin-disorder MR
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Effekts nachgewiesen ist. AuBerdem wurde von Raquet et al. ein theoretisches Modell
unter Beriicksichtigung der s™-sh™- und d"*-d%'-Intrabandstreuung sowie der s-d+-
Interbandstreuung an Magnonen vorgeschlagen, das die experimentellen Ergebnisse sehr
gut reproduziert [137].

3.2.4 Lorentz-Magnetowiderstand

Der Vollstéandigkeit halber sei an dieser Stelle auch der normale- oder Lorentz-Magneto-
widerstand (LMR) erwéhnt, der in einem vereinfachten Bild als Folge der Lorentz-Kraft
qualitativ verstanden werden kann und somit in allen Leitern auftritt. In einem Magnetfeld
B werden Elektronen durch die Lorentz-Kraft F;, = —ev x B auf eine helikale Bahn
gezwungen, sofern die Geschwindigkeit v nicht parallel zu B ist. Durch die Ablenkung
der Elektronen wird deren effektive mittlere freie Weglédnge in Stromrichtung reduziert,
der Widerstand p erhoht sich entsprechend. Je seltener die Elektronen gestreut werden
und je grofer B ist, desto grofer ist der zu erwartende Effekt. In der Regel beobachtet
man einen quadratischen Anstieg des Widerstands mit der Feldstérke, wobei die Grofie
des Effekts unter anderem von der Richtung des Magnetfelds relativ zur Stromrichtung
abhéngt [140, 126].

In den im Abschnitt 5.3 vorgestellten MR-Untersuchungen an Co/Pt-Schichtsystemen
wurde aufgrund der geringen mittleren freien Weglidnge im untersuchten Magnetfeldbe-
reich kein nennenswerter Beitrag des LMR in der Feldabhéngigkeit des Widerstands beob-
achtet. Aus diesem Grund wird an dieser Stelle nicht nédher auf diesen Effekt eingegangen.
Eine zusammenfassende Behandlung normaler Magnetowiderstandseffekte befindet sich
in Ref. [119].

3.2.5 Hall-Effekt

Nachdem in den vorangegangenen Abschnitten ausschlieflich MR-Effekte behandelt wur-
den, die sich auf den Léngswiderstand auswirken, wird in diesem Abschnitt der Einfluss
magnetischer Felder und der Magnetisierung auf den Querwiderstand dargestellt.
Bereits 1879 fand E. H. Hall heraus, dass sich eine Querspannung in einem stromdurch-
flossenen Streifen Blattgold aufbaut, wenn man entlang der Probennormalen ein Ma-
gnetfeld anlegt [141]. Dieser nach seinem Entdecker benannte Hall-Effekt ldsst sich {iber
die Lorentz-Kraft in einem Modell freier Elektronen herleiten, das fiir Alkalimetalle und
Edelmetalle mit einem Valenzelektron eine gute Ndherung darstellt [119]. Fiir einen in
z-Richtung flieBenden Strom I, und ein in 2-Richtung angelegtes Magnetfeld H, entsteht
in y-Richtung die Hall-Spannung Uy:

Ix
d
Dabei ist d die Filmdicke und Ry die normale Hall-Konstante, die mit der effektiven
Ladungstragerdichte n* iiber Ry = 1/(en*) zusammenhéngt [71]. Effektiv bedeutet in die-
sem Zusammenhang, dass die Bandstruktur beriicksichtigt werden muss. In der Literatur

Un = poRoH, (3.13)
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werden Werte von R§°® = —(1,1..1,3) - 1071 m3/C und RE* = —(1,5..2,4) - 107 m?/C
angegeben [71, 142, 119].

Bald nach der Entdeckung des normalen Hall-Effekts wurde ebenfalls von E. H. Hall in
den Ferromagneten Kobalt und Nickel ein deutlich gréferer Effekt in der Querspannung
beobachtet, der sich auf die Magnetisierung zuriickfithren ldsst [67]. Basierend auf der Ar-
beit von E. M. Pugh und T. W. Lippert [143, 144] wurde folgender phinomenologischer
Zusammenhang zwischen der Hall-Spannung und den Normalkomponenten des Magnet-
felds H, bzw. der Magnetisierung M, gefunden [145]:

I,
d

Die Literaturwerte fiir die so genannte anomale Hall-Konstante Ry fiir polykristalline
Kobaltfilme bei Raumtemperatur liegt im Bereich RS = +(0,6..3) - 1072 m3/C [71, 146,
142]. Im Vergleich hierzu haben die normalen Hall-Konstanten von Co und Pt ein anderes
Vorzeichen und sind betragsméBig deutlich kleiner.

Es zeigt sich eine deutliche Abhéngigkeit von Ry von allen Parametern, die einen Einfluss
auf den spezifischen Langswiderstand p haben. Dazu gehort insbesondere die Temperatur,
die Schichtdicke der untersuchten Filme und deren Prédparationsmethode, die die kristal-
linen Eigenschaften bestimmt. Bei sehr reinen polykristallinen Filmen (RRR = 66)"
wurden unterhalb von 220 K sogar negative Werte beobachtet [71].

Beim Anlegen eines senkrechten Magnetfelds H, an eine stromdurchflossene, ferroma-
gnetische Probe zeigt sich folgendes phidnomenologisches Verhalten [71]: Bei niedriger
Feldstarke dominiert die Ausrichtung der Magnetisierung M die Hall-Spannung aufgrund
der Tatsache, dass |Rs| > |Ro| gilt. Nach Séttigung der Magnetisierung in Feldrichtung
(M, = M) bleibt der von M, abhéngige anomale Term in Gl. 3.14 konstant, so dass die
Hall-Spannung aufgrund des normalen Hall-Effekts eine leichte, lineare Abnahme mit der
Feldstérke zeigt.

In der Regel wird in der Literatur statt der Hall-Spannung der (spezifische) Hall-Wider-
stand py := Ry - d := Uy /1, - d angegeben.

Wiéhrend der normale Hall-Effekt im Wesentlichen von der Lorentz-Kraft hervorgerufen
wird, ist fiir den AHE die Spin-Bahn-Wechselwirkung verantwortlich. Die erste Theorie
zum AHE wurde von R. Karplus und J. M. Luttinger vorgestellt [68]. Sie beschreibt
eine Bewegung der Leitungselektronen senkrecht zur Stromrichtung aufgrund der Band-
struktur in einem idealen Kristallgitter. Da dieser Effekt ohne Streuung der Leitungselek-
tronen auftritt, spricht man vom intrinsischen Beitrag zum AHE [145]. Spater wurden
auch extrinsische Beitrdge beschrieben, die von einer Asymmetrie bei der Streuung von
Leitungselektronen aufgrund der Spin-Bahn-Wechselwirkung hervorgerufen werden. Zu

15Das Restwiderstandsverhéltnis (Engl.: residual resistance ratio (RRR)) ist das Verhéltnis der spezi-
fischen Widersténde einer Probe bei Raumtemperatur und bei 4,2 K: RRR = p(RT)/p(4,2 K). Es ist ein
Ma# fiir die temperaturunabhéngigen Beitrage zum Widerstand und somit fiir die kristalline Qualitét.
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den bekanntesten Arbeiten gehort die von J. Smit, in der eine asymmetrische Streu-
ung!® an Storstellen beschrieben ist. Es wird eine lineare Abhingigkeit der anomalen
Hall-Konstante R vom spezifischen Léngswiderstand vorhergesagt: Ry o< p [147, 148].
Bald darauf wurde von L. Berger ein weiterer extrinsischer Beitrag gefunden, der einen
seitlichen Versatz!'” der Ladungstriger bei der Streuung zur Folge hat [70]. Dieser Mecha-
nismus zeigt eine quadratische Abhingigkeit vom Lingswiderstand: Ry oc p?.

In experimentellen Arbeiten wird die anomale Hall-Konstante haufig an folgendes expo-
nentielles Gesetz angepasst:

R, o p° (3.15)

Anhand des Exponenten 8 = 1..2 wurde entschieden, welcher Mechanismus in den unter-
suchten Proben dominiert. Eine Ubersicht iiber die frithen Theorien zum AHE findet sich
in den Refs. [71, 70, 149]. Heutzutage werden zur Beschreibung des AHE semiklassische
und quantentheoretische lineare Transporttheorien verwendet, die in den Refs. [145, 150]
vorgestellt werden.

Der Vollstéandigkeit halber sei erwiahnt, dass die oben genannten Theorien fiir homogene
Systeme entwickelt wurden. In Vielschichtsystemen, wie sie in der vorliegenden Arbeit
untersucht werden, und granularen Proben wurden Exponenten [ in Gl. 3.15 gefunden,
die nicht mit den bisherigen Theorien erklart werden kénnen [151, 152]. Um ein besse-
res Verstdndnis fiir die Ursache des AHE in diesen Systemen zu erlangen, wurde vorge-
schlagen, statt der Abhéngigkeit von Rs vom Gesamtwiderstand die Abhéngigkeit von
den einzelnen Streubeitrdgen (Phononen, Verunreinigungen, Grenzflichen) zu untersu-
chen [153, 152, 154].

Ein genaues Verstédndnis der mikroskopischen Ursachen des AHE ist nicht erforderlich,
um den Magnetisierungszustand der in dieser Arbeit untersuchten Proben aus den AHE-
Messungen bestimmen zu konnen. Stattdessen ist die Kenntnis der phinomenologischen
Zusammenhénge (siche Gl. 3.14) ausreichend.

16Engl.: skew scattering
"Engl.: side jump
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4 Probenpriparation

In diesem Kapitel wird die Herstellung der mittels Magnetotransports untersuchten
Co/Pt-Schichtsysteme erlautert (Abschnitt 4.1). In Abschnitt 4.2 werden die magneti-
schen und strukturellen Eigenschaften der Proben beschrieben.

4.1 Herstellung von Kobalt-Platin-Schichtsystemen

In diesem Abschnitt werden zunéchst die zur Herstellung der Proben verwendeten Zer-
staubungstechniken vorgestellt (Abschnitt 4.1.1). Der Aufbau der mit diesen Techniken
hergestellten Probenserie wird in Abschnitt 4.1.2 erlautert. Die fiir die Magnetotransport-
Messungen zum Einsatz kommende Drahtgeometrie und die elektrische Kontaktierung der
Proben wird in Abschnitt 4.1.3 beschrieben.

4.1.1 Verwendete Herstellungstechniken

Zur Herstellung der Kobalt-Platin-Schichtsysteme werden zwei verschiedene Metho-
den miteinander kombiniert. Eine Wachstumsschicht aus Platin wird mittels ECR!®-
Ionenstrahlzerstaubung (ECR-Sputtern) auf das Substrat aufgebracht. Diese ECR-
Platinschicht weist eine ausgeprégte (111)-Textur auf [80]. Die nachfolgenden Kobalt- und
Platinschichten werden mit Gleichstrom-Magnetron-Plasmazerstaubung (DC-Magnetron-
Sputtern) hergestellt, wodurch im Vergleich zur ECR-Technik schirfere Grenzflichen er-
zeugt werden.

Es wurde gezeigt, dass die Kombination dieser beiden Herstellungsmethoden zu einem tex-
turierten Schichtaufbau mit scharfen Grenzflachen fiihrt, wodurch die magnetokristalline-
und die Grenzflachenanisotropie gegeniiber einer Herstellung mit nur einer dieser Techni-
ken erhoht ist [84, 82].

Bei beiden Techniken wird die Schichtherstellung bei Raumtemperatur durchgefiihrt. Als
Substrat wird ausschliellich thermisch oxidiertes Silizium verwendet. Die Wafer weisen
eine Gesamtdicke von 525 um auf, die Oxidschicht ist 300 nm dick.

Im Folgenden werden die beiden Herstellungstechniken kurz beschrieben. Beim ECR-
Sputtern wird eine Mikrowelle von einem Magnetron erzeugt und iiber eine Antenne in
eine Plasmakammer eingekoppelt. In dieser Kammer befindet sich ein permanentes Ma-
gnetfeld, das freie Elektronen auf eine helikale Bahn zwingt, auf der sie mit der Zyklo-
tronfrequenz umlaufen. Uber eine Zuleitung wird Argon in die Plasmakammer geleitet.
Stimmt die Frequenz der Mikrowelle mit der Zyklotronfrequenz iiberein, wird Energie
von der Mikrowelle resonant auf die Elektronen iibertragen, die dadurch in der Lage sind,
Argonatome zu ionisieren. Diese Argon-lonen werden iiber eine Hochspannung auf ein
Platin-Target beschleunigt, das dadurch zerstdubt wird. Die aus dem Target geltsten
Platinatome legen sich unter anderem auf dem Substrat nieder, das in einem Abstand

18Engl.: electron cyclotron resonance
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von 10 cm planparallel iiber dem Target positioniert wird. Der Aufbau der ECR-Quelle
ist in den Refs. [155, 80] genauer beschrieben.

Der Arbeitsdruck wihrend des ECR-Sputterns betréigt 2 - 10~ mbar. Die Ionen werden
mit einer Spannung von 1,2 kV auf das Target beschleunigt, wodurch eine Auftragsrate
von ungefihr 0,07 nm/s erzielt wird. Wahrend der Herstellung lésst sich die Schichtdicke
iiber die Messung der auf dem Target deponierten Ladung kontrollieren.

Beim DC-Magnetron-Sputtern wird das Plasma direkt vor dem Target erzeugt. Auch
hier wird die Aufenthaltswahrscheinlichkeit der Elektronen vor dem Target durch ein per-
manentes Magnetfeld erhoht. Dadurch steigt die Ionisationswahrscheinlichkeit der in die
Kammer geleiteten Argonatome an dieser Stelle. Das Target befindet sich auf einer nega-
tiven Hochspannung, so dass die erzeugten Argon-Ionen in dessen Richtung beschleunigt
werden und Material abtragen. Dieses wird wie beim ECR-Sputtern teilweise auf dem
Substrat abgeschieden, das sich ebenfalls in 10 cm Abstand zum Target befindet.
Wiéhrend das Magnetron in Betrieb ist, wird der Ionenstrom, der auf das Target trifft,
konstant auf einem Wert von 30 mA fiir Platin bzw. 50 mA fiir Kobalt gehalten. Je nach
Abnutzung der Targets betragt die Energie zwischen 450 eV und 600 eV fiir Platin bzw.
etwa 300 eV fiir Kobalt. Bei einem Arbeitsdruck von 3,3 - 1073 mbar werden Auftragsra-
ten von etwa 0,07 nm/s fiir Platin und 0,03 nm/s fiir Kobalt erzielt. Die Auftragsraten
wurden iiber Rontgenreflektometrie (XRR) kalibriert. Die Kalibrierung wurde mittels
Rasterkraftmikroskops (AFM) und energiedispersiver Rontgenanalyse (EDX) iiberpriift.
Das zylindrische Target im Platin-Magnetron!® hat einen Durchmesser von 2,54 cm und
eine Dicke von 3 mm. Das Target im Kobalt-Magnetron?® hat den doppelten Durchmesser
und besitzt ebenfalls eine Dicke von 3 mm.

Weitere Informationen zum Magnetron-Sputtern finden sich in den Refs. [156, 157]. Der
Aufbau der verwendeten Praparationskammer ist in den Refs. [82, 92] beschrieben. Dort
werden auch die Unterschiede zwischen den Eigenschaften der Filme erortert, die mittels
ECR- bzw. Magnetron-Plasmazerstaubung hergestellt werden.

4.1.2 Hergestellte Probenserie

Fiir die Untersuchung des Magnetotransports wurden Kobaltfilme mit einer variablen Di-
cke von d¢, = 0,8..50 nm mittels DC-Magnetron-Sputterns auf einer ECR-Platin-Wachs-
tumsschicht hergestellt.

Da der AMR und der AHE, die zur magnetischen Charakterisierung der Proben verwendet
werden, in der Kobaltschicht entstehen, stellt die Platinschicht einen unvermeidlichen
Nebenschlusswiderstand?! dar. Dieser sollte minimiert werden, um ein moglichst groBes
MR-Signal zu erhalten. Gleichzeitig muss die Platinschicht aber eine gewisse Mindestdicke
haben, um eine optimale Textur und Grenzflachenqualitéit der Probe zu gewéhrleisten. H.
Stillrich hat in seiner Dissertation gezeigt, dass eine ECR-Platin-Wachstumslage ab 4 nm

193ja international, Inc. A 310-XP
20aja international, Inc. A 320-XP
21'Engl.: shunt
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Dicke diesen Zweck erfiillt [82]. Nach der Herstellung der Wachstumslage ist ein Transfer
der Probe von der ECR- in die Magnetronkammer erforderlich.

Um einen Einfluss der Adsorbate, die sich moglicherweise wéhrend des Transfers auf der
Probe abscheiden, auf die magnetischen Eigenschaften zu verhindern, wird unmittelbar
vor der ersten Kobaltschicht eine 1 nm dicke Platinlage mittels Magnetron-Sputterns
hergestellt [82].

Um eine Kontamination der Proben an Luft zu verhindern, wird zuletzt eine 3 nm di-
cke Platin-Deckschicht aufgebracht. Es hat sich erwiesen, dass diese Schichtdicke zur
Gewihrleistung gleichbleibender magnetischer Eigenschaften der Proben iiber mehrere
Jahre hinweg ausreichend ist. Zusammenfassend lautet der Schichtaufbau fiir die herge-
stellte Probenserie zur Untersuchung des Magnetotransports:

PtECR / Ptl nm / COO,S..5O nm / Pt3 nm

4 nm

4.1.3 Probengeometrie fiir MR-Messungen

Um fiir die Transportmessungen eine definierte und reproduzierbare Probengeometrie zu
erzielen, wird bei der Herstellung der Kobalt-Platin-Schichten eine Schattenmaske auf
das Substrat gelegt. Diese besteht aus einer 100 pm dicken Aluminiumfolie, in die mittels
Laserschneiders eine Drahtgeometrie von 0,5 mm Breite und 6 mm Lénge strukturiert wur-
de??. Zur Kontaktierung des Co/Pt-Drahts werden mit Hilfe einer zweiten Maske 100 nm
dicke Goldkontakte aufgebracht. Als Haftvermittler wird eine 20 nm diinne Chromschicht
eingesetzt. Es werden insgesamt sechs Kontakte hergestellt, die zum Einpréagen des Mess-
stroms sowie zur Messung der Quer- und Langsspannung dienen. Der Abstand der Kon-
takte, an denen die Langsspannung gemessen wird, betrdgt 4 mm. Um die Kontaktmaske
zielgenau iiber der Drahtprobe positionieren zu kénnen, wurde ein Probentréager konstru-
iert, mit dem sich die Probe lateral unter dem Deckel, an dem die Maske befestigt ist,
verschieben ldasst. In Abb. 4.1 ist dieser Probentriger zusammen mit dem Design der
Masken und der resultierenden Probengeometrie gezeigt.

Neben der fiir die MR-Untersuchungen vorgesehenen Drahtproben werden mehrere Re-
ferenzproben hergestellt, die vor der Filmherstellung auf den Deckel des Probentréagers
geklebt werden. Diese Proben dienen zur magnetischen Charakterisierung mittels magne-
tooptischen Kerr-Effekts (MOKE) sowie zur Durchfithrung von Réntgen-Strukturunter-
suchungen (siehe Abschnitt. 4.2).

Zur Durchfithrung der MR-Messungen miissen die Proben elektrisch kontaktiert werden.
Um eine einfache Handhabung der Proben zu ermdéglichen, werden sie auf Chiptriger??
geklebt. Die elektrische Verbindung zwischen den Kontakten auf der Probe und den Kon-
takten des Chiptrigers wird mittels Ultraschall-Drahtbondens hergestellt. In Abb. 4.2 ist
eine fertig préparierte und kontaktierte Probe in einem Chiptrager gezeigt.

22multiflex GmbH
23factronix GmbH
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Abbildung 4.1: (a) Probentridger zur Herstellung der Drahtgeometrie fiir die Magneto-
transportuntersuchungen an Co/Pt-Schichtsystemen. Auf dem Probentriiger (links) be-
findet sich ein SiO,-Substrat, das sich iiber die beiden Stellschrauben relativ zum Trager
verschieben lisst. Die Schattenmaske (Design siche rotes Rechteck) befindet sich an der
Unterseite des Deckels (rechts), der vor dem Einbau in die Préparationskammer auf dem
Probentriger fixiert wird. Auf dem Deckel sind verschiedene andere Substrate aufgeklebt,
die als Referenzproben zur magnetischen und strukturellen Charakterisierung genutzt
werden kénnen. (b) Zur Aufbringung der Chrom-Gold-Kontakte wird ein zweiter Deckel
mit einer anderen Maske verwendet, deren Design rechts unten vergroflert gezeigt ist.
Auf dem Probentriager befindet sich eine fertig préaparierte Probe mit Co/Pt-Draht und
Goldkontakten.

Fllllllﬂllllw

Abbildung 4.2: Kontaktierte Probe in einem Chiptrager. Da sich einzelne Bonds l6sen oder
einen schlechten elektrischen Kontakt aufweisen konnten, werden stets doppelte Bonds
gesetzt. Die roten Ziffern bezeichnen die Kontaktpads. Die Querspannung wird zwischen
den Kontakten 1 und 2, die Langsspannung zwischen den Kontakten 3 und 4 abgegriffen.
Der Strom flieit zwischen den Kontakten 5 und 6.
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4.2 Magnetische und strukturelle Charakterisierung der herge-
stellten Probenserie

Nachdem die Herstellung der Proben und deren Design nun beschrieben sind, werden im
Folgenden die strukturellen und magnetischen Eigenschaften vorgestellt. Dafiir werden
zunéchst in Abschnitt 4.2.1 die angewendeten Rontgen-Untersuchungsmethoden erklért,
deren Ergebnisse in Abschnitt 4.2.2 zusammengefasst sind. Das Ummagnetisierungsver-
halten bzw. die Anisotropie der Proben wird in den Abschnitten 4.2.3 bzw. 4.2.4 darge-
stellt.

4.2.1 Strukturuntersuchungen mittels Rontgendiffraktometers

Um die magnetischen Eigenschaften der hergestellten Proben verstehen zu kénnen, miissen
zunéchst die strukturellen Eigenschaften wie die Textur, eventuell vorhandene Verspan-
nungen und die Grenzflachenqualitdt untersucht werden. Diese haben einen entscheiden-
den Einfluss auf die magnetische Anisotropie der Proben (siche Abschnitt 2.2).

Die kristalline Struktur wurde in Kooperation mit der Arbeitsgruppe von A. Schrey-
er vom Helmholtz-Zentrum Geesthacht mittels Rontgendiffraktion (XRD) und
Rontgenreflektometrie (XRR) untersucht. Die Messungen wurden an einem kom-
merziellen Réntgen-Diffraktometer®® von D. Lott und W. Kreuzpaintner durchgefiihrt.
Da die Ergebnisse dieser Untersuchungen bereits ausfithrlich in Ref. [92] diskutiert
wurden, soll an dieser Stelle nur die Zusammenfassung der wichtigsten Ergebnisse
préasentiert werden, die fiir ein Verstdndnis der kristallinen Struktur der vorliegenden
Probenserie notwendig sind. Eine Einfithrung in die verwendeten Messtechniken findet
sich in den Refs. [158, 159, 92] und den darin genannten Referenzen.

In Abb. 4.3 ist die Funktionsweise des Aufbaus schematisch dargestellt. Rontgenquelle
und Detektor befinden sich unter dem gleichen Winkel § zur Probenoberfliche (w =
0). Die Probe kann zusétzlich um den Winkel w verkippt werden, so dass auch die
Rontgenstrahlung detektiert werden kann, die von gegeniiber der Probenebene verkippten
Kristalliten spiegelnd reflektiert wird.

Bei der Roéntgendiffraktion (XRD) wird die Probe unter dem Einfallswinkel 6 mit
Rontgenstrahlung der Wellenléinge A = 1,5406 A (Cu Ka-Linie) bestrahlt. An den einzel-
nen Gitterebenen wird die Strahlung gebeugt, es bilden sich konstruktive Interferenzen
unter den Winkeln 6, die die Bragg-Bedingung erfiillen [97]:

Qd[hkl] sinf = n\ (41)

Hierbei ist dp der Abstand der Gitterebenen in der Richtung, die durch die Miller’schen
Indizes h,k,l angegeben wird und n die Ordnung der konstruktiven Interferenz. Das be-
deutet, dass in bestimmten Richtungen 6 Intensitdtsmaxima auftreten, aus denen sich der

24Bruker AXS-D8 Advance Réntgendiffraktometer
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Kristallit Gitterebenen

Abbildung 4.3: Schematische Darstellung der Messgeometrie des Rontgendiffraktometers.

jeweilige Gitterabstand berechnen lésst. Aus den Gitterkonstanten von Platin (apt . =
0,392 nm) und Kobalt (acefc = 0,352 nm, aconep = 0,251 nm, cconep = 0,407 nm) fol-
gen die zu erwartenden Gitterabstidnde der relaxierten Gitter d}’/g,lfcc(lll) = 0,2263 nm und
dg(())l,fcc(lll) = 0,2038 nm bzw. dg(()jl,hcp(OOOI) = 0,2035 nm [101, 160]. Die Absténde der Gitter-
ebenen von hep- und fee-Kobalt liegen so nahe beieinander, dass sie mit dem verwendeten
Aufbau praktisch nicht zu unterscheiden sind.

In Tab 4.1 sind die im untersuchten Winkelbereich zu erwartenden Reflexe aufgezihlt.

| Gitter | Reflexposition (26) |
Pt-fee(111) 39,8°
Pt-fec(200) 16,28°
Co-fee(111) 44,42°
Co-fcc(200) 51,75°
Co-hep(1010) 4151°
Co-hep(0002) 44,48°
Co-hep(1011) 47 37°

Tabelle 4.1: Positionen der Reflexe in 20-Richtung fiir relaxierte Kobalt- und Platin-
Kristallgitter im untersuchten Winkelbereich.

Die zu erwartende Intensitédt der Reflexionsmaxima ist einerseits proportional zur jewei-
ligen Schichtdicke, andererseits ist der Reflex von Kobalt um einen Faktor £ = 0,14
schwéicher als der von Platin [92]. Bis zu einer Kobaltdicke von d¢, = 12 nm liegt die
Intensitéit des Kobaltreflexes unterhalb der Detektionsgrenze, weshalb in diesem Schicht-
dickenbereich mit XRD keine Aussage zur Struktur des Kobalts gemacht werden kann.

Im Gegensatz dazu ist fir alle Proben der Pt(111)-Reflex zu beobachten. Fiir Kobalt-
Schichtdicken von dg, = 1..7 nm tauchen zwei Reflexe auf, was sich im Rahmen der
so genannten kinematischen Nadherung zumindest fiir dg, > 4 nm erkldren ldsst [92]. In
dieser Ndherung werden Mehrfachstreuung, Absorption und die Interferenz zwischen dem
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einfallenden Strahl und gestreuten Strahlen vernachléssigt [161].

Zuséatzlich zu dem Winkel 6 kann in dem verwendeten Aufbau die Probe in der Einfallsebe-
ne um den Winkel w verkippt werden (siehe Abb. 4.3). Dies fithrt dazu, dass Kristallite
zum Reflex beitragen, deren (111)- bzw. (0001)-Gitterebenen gegeniiber der Probennor-
malen um w verkippt sind. Es sei darauf hingewiesen, dass die mit der in Abschnitt 4.1
beschriebenen Methode hergestellten Proben zwar polykristallin sind, die einzelnen Kris-
tallite aber bevorzugt in fcc(111)-Richtung wachsen [80, 82]. Innerhalb der Probenebene
sind die Kristallrichtungen willkiirlich verteilt. Der Grad der Ausrichtung der Kristalli-
te entlang der Probennormalen nennt sich Textur, die durch einen so genannten rocking
scan, bei dem w bei festem @ variiert wird, bestimmt werden kann. Alle gemessenen Reflexe
haben ihr Maximum bei w = 0°, was auf eine ausgeprigte Textur schlieffen lasst.

In Abb. 4.4(a) ist eine so genannte Diffraktionskarte gezeigt, in der die Intensitit der
reflektierten Rontgenstrahlung in Abhéngigkeit der Winkel # und w fiir eine Probe mit
einer Kobaltdicke von 30 nm farbkodiert wiedergegeben ist. Es sind zwei deutliche Reflexe
zu erkennen. Der Reflex bei 20 ~ 39,5° kann dem Platin zugeordnet werden und ist sowohl
von den Halbwertsbreiten, als auch von der Intensitéit grofler als der Kobalt-Reflex bei
20 =~ 44,5°. Dies ist noch besser in den Abb. 4.4(b) bzw. 4.4(c) zu erkennen, in denen die
iiber w integrierte Beugungsintensitit gegen 26 bzw. die Form der Reflexe in w-Richtung
dargestellt ist.

Aus der Halbwertsbreite der Reflexe Bgy in 6-Richtung, die beispielhaft in Abb. 4.4(b)
aus der Anpassung bestimmt wurde, ldsst sich {iber die Scherrer-Gleichung die jeweilige
Korngréfle d5om in Wachstumsrichtung (z-Richtung) bestimmen [158, 162]:

JKom _ 0,94\

= 4.2
Bag cos 0 (4.2)

Allerdings kénnte eine inhomogene Verspannung in der Probe zu einer Verbreiterung des
Reflexes in #-Richtung fithren. Die Textur der Proben schlédgt sich in der Breite b,, der
Reflexe in w-Richtung nieder, die fiir die Probe mit d¢, = 30 nm in Abb. 4.4(c) gezeigt
sind.

Die Ergebnisse der XRD-Untersuchungen werden im néchsten Abschnitt zusammen mit
denen der Rontgen-Reflektometrie (XRR) vorgestellt. Zunéchst soll aber auch diese Tech-
nik kurz erlautert werden. Bei der Reflektometrie wird derselbe Aufbau verwendet wie
schon fiir die XRD-Messungen (siche Abb. 4.3), allerdings ist der Winkel 6 typischerweise
<10°. Die relevanten Fléachen, an denen der Rontgenstrahl reflektiert wird, sind nun nicht
mehr die einzelnen Gitterebenen, sondern die Grenzflichen zwischen den unterschiedli-
chen Schichten der Probe (siehe Abb. 4.5(a)). Wie jede elektromagnetische Welle wird der
Rontgenstrahl beim Ubergang zu einem Medium mit unterschiedlichem Brechungsindex
n sowohl reflektiert als auch nach dem Gesetz von Snellius gebrochen [159]:

ny cos B, = ng cos by (4.3)
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Abbildung 4.4: (a) Diffraktionskarte der Probe mit dc, = 30 nm. Die Intensitat ist
farbkodiert wiedergegeben. Die vertikalen gestrichelten Linien geben die Positionen der
Schnitte an, die in (c) dargestellt sind. Die horizontale gestrichelte Linie symbolisiert die
in (b) dargestellte, iiber w integrierte Beugungsintensitdt in Abhingigkeit von 26. Aus
der angepassten Normalverteilung in (b) (rote Linie) ergeben sich die Halbwertsbreiten
BEY = (1,90 £ 0,01)° und BSP = (1,00 & 0,02)°. (c) Schnitt durch den Platin-Reflex bei
260 = 39,65° (rot) und durch den Kobalt-Reflex bei 26 = 44,5° (griin) mit den jeweiligen

Anpassungen, aus denen die Halbwertsbreiten

bestimmt wurden.

29

(27,140,5)° und b<°

(20,8 £0,4)°



Die an jeder Grenzflache reflektierten Teilstrahlen interferieren miteinander, wodurch cha-
rakteristische Oszillationen in der reflektierten Intensitdt R entstehen. In der Regel wird
R nicht gegen 0, sondern gegen den Impulsiibertrag in z-Richtung @), = 47/Asin @ auf-
getragen. Aus der Periode dieser Oszillationen lésst sich direkt die jeweilige Gesamt-
Schichtdicke d ablesen: AQ), = 27/d. Die Schichtdicken der einzelnen Schichten sowie die
Ausdehnung der Grenzflachenbereiche lassen sich nach einem Modell von L. G. Parrat
bestimmen, das die Reflektivitéit einer Probe mit mehreren verschiedenen Schichten ana-
lytisch beschreibt [163, 159]. Da die Grenzflachen in den hergestellten Proben nicht perfekt
sind, sondern eine gewisse Rauigkeit und eine Interdiffusion von Atomen aus benachbarten
Schichten aufweisen, dndert sich der Brechungsindex nicht abrupt, sondern kontinuierlich
im Bereich einer Grenzfliche. Diese Tatsache beeinflusst ebenfalls die genaue Form der
Reflektivitéatskurve R(Q,), die mit der Software PARRAT32 [164] angepasst werden kann.
In Abb. 4.5(b) ist beispielhaft die (spiegelnde) Reflektivitat R(().) der Probe mit dg, =
12 nm zusammen mit der PARRAT32-Anpassung dargestellt. Die Anpassung beschreibt
den Verlauf der Kurve sehr gut. Es ergibt sich eine Gesamtschichtdicke von 20,6 nm, was
3% iiber der beabsichtigten Schichtdicke liegt. Die Co/Pt-Grenzflichenbereiche haben eine
Dicke von etwa (4 & 1) A, die sich aus Rauigkeit und Interdiffusion zusammensetzt.
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Abbildung 4.5: (a) Nicht mafstabsgetreue Skizze des Probenaufbaus mit Einfalls- und
Ausfallsrichtung der Rontgenstrahlung (schwarze Pfeile). Je nach Einfallswinkel 6 wird
bei der XRR an den Grenzflichen ein Teil der Strahlung reflektiert, der andere Anteil
wird nach dem Gesetz von Snellius (siche Gl. 4.3) gebrochen. Die von den unterschied-
lichen Grenzflaichen reflektierten Teilstrahlen interferieren miteinander, wodurch ein cha-
rakteristisches Interferenzmuster in der reflektierten Intensitét R entsteht. (b) Normierte
Reflektivitit R der Probe mit dg, = 12 nm (schwarz) und Anpassung mit PARRAT32
(rot).
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4.2.2 Ergebnisse der XRD- und XRR-Untersuchungen

Die XRD-Spektren aller Proben weisen fee-Pt(111)-Reflexe auf, wihrend fce(200)-Reflexe
nicht beobachtet wurden. Dies deutet auf eine ausgeprégte fce-(111)-Struktur des Platins
hin, da ansonsten beide Reflexe mit vergleichbarer Intensitit auftreten miissten [165].
Fiir mittlere Kobaltdicken 1 < dg, < 7 nm teilt sich der Platin-Reflex in mehrere Sub-
Reflexe auf. Dies lidsst sich im Rahmen der kinematischen Néherung erkléren, was dar-
auf hindeutet, dass einkristalline Phasen in Wachstumsrichtung existieren [92]. Mit der
Scherrer-Gleichung (Gl. 4.2) wurde aus der Gesamtbreite des Pt-Reflexes eine Ausdeh-
nung dieser Phasen in Wachstumsrichtung von 5 nm bestimmt, was der Dicke der Wachs-
tumsschicht entspricht. Das bedeutet, dass die Platin-Reflexe im XRD-Spektrum von der
Pt-Wachstumsschicht dominiert werden, wéhrend der Einfluss der Pt-Decklage praktisch
zu vernachléssigen ist [92]. Deshalb beziehen sich die Aussagen tiber das Wachstum von
Platin in diesem Abschnitt ausschlieflich auf die Wachstumsschicht.

Aus der Position der Reflexe in 26-Richtung wurde ein mittlerer Gitterebenenabstand in
Wachstumsrichtung von dpy fec(111) = (2,278 £+ 0,003) A bestimmt. Dieser Wert wurde in
allen Pt/Co/Pt-Proben und insbesondere auch fiir einen reinen Platin-Film, der analog zur
verwendeten Wachstumsschicht mittels ECR-Sputterns hergestellt wurde und eine Dicke
von 5 nm hat, gefunden. Es ist also davon auszugehen, dass diese Verspannung von 0,7 %
gegeniiber dem Volumenkristall (dgg}fm(m) — 2,263 A) durch den Herstellungsprozess und
nicht durch das nachtrigliche Aufbringen der Kobaltschicht entsteht [166].

Die [111]-Richtungen der Pt-Kristallite aller Proben sind um das Maximum bei w = 0
normalverteilt, was ebenfalls auf eine ausgepréigte Textur des Platins deutet. Die Brei-
te dieser Verteilung (FWHM?9) ist unabhéngig von der Kobaltdicke und betriigt (2342)°.

Da der Kobalt-Reflex mit dem vorhandenen experimentellen Aufbau erst ab einer Kobalt-
Schichtdicke von 12 nm zu beobachten ist, gelten die folgenden Aussagen entsprechend
nur fiir grofle Schichtdicken. Die Position des Kobalt-Reflexes ist unabhéngig von der
Schichtdicke und entspricht einem Gitterebenenabstand von (2,034 4 0,004) A. Der Ver-

gleich mit den entsprechenden Werten fiir den Volumenkristall <d¥(())1,hcp(0001) = 2,035 A,

dg(())l,fcc(lll) = 2,038 A) zeigt, dass die Kobaltschichten praktisch keine Verspannung auf-

weisen. Die Breite der Reflexe in 20-Richtung konnte erst ab d¢, = 20 nm quantitativ
ausgewertet werden [92]. Oberhalb dieser Grenze ergibt sich unabhéngig von der Kobaltdi-
cke eine konstante Breite, die auf Phasen koh&renten Wachstums mit einer Kohérenzlédnge
von etwa 15 nm schlieflen lasst. Dies zeigt, dass die kristalline Ordnung zumindest in den
dicken Kobaltschichten reproduzierbar ist.

Die mittels hochauflosenden REM-Aufnahmen bestimmte laterale Korngréfle betrégt
(11 + 2) nm. Auch dieser Wert ist bei allen hergestellten Proben gleich und wird wahr-
scheinlich wieder von der Wachstumsschicht generiert. In Kombination mit den XRD-
Ergebnissen lésst sich hieraus schlieflen, dass die Proben wahrscheinlich ein sdulenartiges

2°Engl.: full width at half maximum
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Wachstum mit ausgepriagter Textur aufweisen, wie es bereits hdufig fiir Co/Pt-Systeme
gefunden wurde [79, 167, 168, 169, 80].

Aktuell werden XRD-Untersuchungen von meinem Kollegen G. Winkler durchgefiihrt, bei
denen die Probennormale um den Winkel x aus der Einfallsebene der Rontgenstrahlung
gedreht wird. Auf diese Weise ldsst sich die Bragg-Bedingung fiir Gitterebenen erfiillen,
die deutlich gegeniiber der Wachstumsrichtung verkippt sind. Als vorldufiges Ergebnis
zeigt sich fiir die Probe mit dc, = 50 nm im Bereich von 30° < x < 50° der bereits
beobachtete Co-Reflex (hep(0002) oder fec(111)) an der zu erwartenden Stelle bei
20 ~ 44,5° (siche Abb. 4.4(a) bzw. Tab. 4.1). Gleichzeitig ist der fcc(200)-Reflex bei
20 =~ b52° fast ebenso intensiv ausgeprdgt. Dies deutet darauf hin, dass zumindest
ein grofler Teil der Kobaltschicht in fce-Struktur vorliegt. Dariiber hinaus deutet das
vollige Fehlen des hep(1011)-Reflexes im untersuchten Winkelbereich von 0° < y < 60°
darauf hin, dass das Kobalt nicht in hep-Struktur vorliegt. Insgesamt sind dies deutliche
Hinweise darauf, dass die 50 nm dicke Kobaltschicht groitenteils in fee-Struktur vorliegt.

Die Qualitdat der Grenzflichen wurde mittels XRR untersucht. Dabei wurde eine mittlere
Breite der Grenzflichenbereiche von (742) A gefunden, was 3-4 Atomlagen entspricht. Ab
einer Schichtdicke von etwa 0,8 nm kann die Kobaltschicht demnach als zusammenh&ngend
angesehen werden. Hierbei lédsst sich zunéchst nicht zwischen Rauigkeit und Interdiffusion
unterscheiden. Allerdings lassen sich beide Anteile mit der Messung der nicht-spiegelnden
Reflektivitat trennen. Man macht sich dabei zunutze, dass die Rontgenstrahlung an Grenz-
flachenrauigkeiten diffus gestreut wird. Dies trifft jedoch nicht auf die in lateraler Rich-
tung homogene Interdiffusion zu [159]. Durch die Verkippung der Probe um den Win-
kel w (siche Abb. 4.3) lasst sich die diffuse Reflektivitét der Probe messen und mit der
Software TRDS_SL? der Anteil der Rauigkeit von (2 + 1) A an der Gesamtdicke der
Grenzflichen bestimmen. Damit ergibt sich eine Interdiffusionsbreite von (542) A. Diese
Werte sind jeweils dickenunabhéngig, also kann davon ausgegangen werden, dass der Ein-
fluss der Grenzflichenbeschaffenheit auf die magnetischen Eigenschaften bei allen Proben
ungefiihr gleich ist. Ahnliche Werte wurden bereits in anderen Untersuchungen zu Co/Pt-
Schichtsystemen gefunden [170, 168, 79, 171, 169, 80].

Die Oberflachenrauigkeit der Filme wurde mittels AFM untersucht. Entsprechend der
Rauigkeit der verwendeten Substrate und der gefundenen Grenzflichenrauigkeiten wurde
ein Wert von (3 +2) A gemessen.

Neben den Einzellagen wurden in Ref. [92] auch Co/Pt-Multilagen untersucht, die mit
der in Abschnitt 4.1.2 genannten Methode hergestellt wurden und eine Kobaltdicke von
dco, = 0,8 nm aufweisen. Da bei diesen Multilagen ein gemeinsamer Reflex fiir Co und Pt
gemessen wird, lasst sich der Gitterebenenabstand fiir Kobalt selbst bei dieser geringen
Co-Schichtdicke bestimmen. Es zeigt sich, dass dessen Wert nidher an demjenigen von
relaxiertem Platin als an dem von relaxiertem Kobalt liegt. Aufgrund der Interdiffusion
an den Grenzflichen muss davon ausgegangen werden, dass die Kobaltschicht zum groflen

26sergey.gmca.aps.anl.gov/TRDS sl.html
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Teil mit Platin durchmischt ist. Es handelt sich also eher um eine CoPt-Legierung, de-
ren Gitterkonstante in erster Ndherung von der jeweiligen Konzentration der Elemente
abhéngt [172, 173].

Eine starke Verspannung bei kleinen Kobaltdicken, die durch Gitterrelaxationen komplett
im Bereich bis 5 nm abgebaut wird, wurde bereits von Zhang et al. fiir Co/Pt-Multilagen
beschrieben [174, 175].

Wie bereits erwdhnt konnten mit den eingesetzten Methoden keine Kobalt-Reflexe in der
Rontgendiffraktion fiir de, < 12 nm beobachtet werden. Der Verspannungsabbau und
die Kristallstruktur des Kobalts bei kleineren Schichtdicken konnten in Zukunft mittels
SXRD?"- und EXAFS?-Untersuchungen an Réntgenquellen mit hoheren Strahlungsin-
tensitéiten, wie sie beispielsweise an einem Synchrotron zur Verfiigung stehen, untersucht
werden [176, 177, 178, 179, 159].

4.2.3 Ummagnetisierungsverhalten

Zur Messung des Ummagnetisierungsverhaltens der hergestellten Co/Pt-Schichtsysteme
wird der magnetooptische Kerr-Effekt (MOKE) genutzt. Dieser tritt bei der Reflexion von
polarisiertem Licht an einer magnetischen Oberfldche auf. Dabei dndert sich einerseits die
Elliptizitat e, andererseits wird die grofle Halbachse dieser Ellipse gegeniiber derjenigen
des einfallenden Strahls um den Winkel © verkippt. Sowohl € als auch © sind proportional
zur Magnetisierung der Probe. Da der verwendete Laser in einem Einfallswinkel von 45°
auf die Probe trifft, ist der verwendete Aufbau gleichzeitig sensitiv auf die polare und lon-
gitudinale Magnetisierungskomponente. Wird das Magnetfeld senkrecht zur magnetischen
Vorzugsrichtung (im Folgenden auch harte Richtung genannt) angelegt, kann es aufgrund
einer unvermeidlichen Fehlausrichtung des Magnetfelds zu einem Umschalten der Magne-
tisierung entlang der Vorzugsrichtung (leichte Richtung) kommen. In diesem Fall muss
die Messung mit invertiertem Strahlengang wiederholt werden, damit die iiberlagerten
Anteile des longitudinalen und polaren Kerr-Effekts separiert werden kénnen [180]. Ei-
ne detaillierte Beschreibung des verwendeten MOKE-Experiments findet sich in Ref. [82].
Die theoretischen Grundlagen des magnetooptischen Kerr-Effekts werden in Ref. [181, 182]
ausfithrlich beschrieben.

In Abb. 4.6 sind MOKE-Messungen zweier représentativer Proben mit dc, = 0,8 nm und
dco = 2 nm dargestellt. Das Ummagnetisierungsverhalten in der jeweils harten Richtung
der Magnetisierbarkeit ist grof§ dargestellt und zeigt bei beiden Proben eine geschlosse-
ne Kurve mit einem ndherungsweise linearen Anstieg des Kerr-Signals mit wachsendem
Feld. Dieser geht in eine Séttigung iiber, sobald die Magnetisierung entlang der Rich-
tung des angelegten Magnetfelds ausgerichtet ist. Der lineare Anstieg zeigt, dass es sich
beim Modus der Ummagnetisierung um kohérente Rotation handelt. Das Ummagnetisie-
rungsverhalten in der leichten Richtung zeigt bei beiden Proben eine geoffnete Hysterese

2Tsurface X-ray diffraction
28extended X-ray absorption fine structure
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mit einem relativ kleinen Koerzitivfeld unter 20 mT. Die Ummagnetisierung ist also ir-
reversibel und erfolgt durch Nukleation von Doménen mit der vom Feld begiinstigten
Magnetisierungsrichtung, die sich durch Domé&nenwandverschiebung rapide vergréfiern,
bis alle anders ausgerichteten Doménen annihiliert sind [183]. Es ist zu beachten, dass
das Wechselspiel aus konstanter Formanisotropie auf der einen Seite und mit wachsen-
der Kobaltdicke abnehmender Grenzflichenanisotropie auf der anderen Seite fiir einen
Spinreorientierungsiibergang (SRT?Y) bei einer bestimmten Kobaltdicke dsgr sorgt. An
den Abb. 4.6(a) und (b) ist zu erkennen, dass diese kritische Dicke zwischen 0,8 nm und
2 nm liegt. Im folgenden Abschnitt werden die Anisotropiekonstanten der Proben und die
genaue Position des SRT ermittelt.

150 Longitudinale Elliptizitat ) Polare Rotation
(a) b
1004 E ( )
— 1 J
5] dco=0,8 M o
= Polare - Longitudinale
g | Rotation g Elliptizitat
= r g’
@ = [
0] NN ° i |l
-14 %, I.-/ ]
-1004 /. IIDH (mT; ’ R I‘UH (mT)
150 i -50 . 0 50 2 : -50 : 0 50
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Abbildung 4.6: Mittels MOKE aufgenommene Ummagnetisierungskurven von Co/Pt-
Einzellagen mit dem Schichtaufbau 5 nm Pt / d¢, / 3 nm Pt. (a) Longitudinale Elliptizitét
(groB) und polare Rotation (klein) der Probe mit d¢, = 0,8 nm. (b) Polare Rotation (grof})
und longitudinale Elliptizitat (klein) der Probe mit dc, = 2 nm. Die roten Linien stel-
len Anpassungen nach den Gln. 2.15 und 2.17 dar, aus denen die Anisotropiekonstanten
bestimmt werden (siehe Abschnitt 4.2.4).

4.2.4 Bestimmung der Anisotropie

Experimentell werden die Anisotropiekontanten 1. und 2. Ordnung aus dem Ummagneti-
sierungverhalten in harter Richtung durch Anpassung an die Gln. 2.15 und 2.17 bestimmt.
Diese sind kubische Funktionen des Magnetfelds in Abhéngigkeit der Magnetisierungs-
komponente in Feldrichtung. Experimentell wird hingegen die Magnetfeldkomponente in
Abhéngigkeit des angelegten Magnetfelds gemessen.

Da das maximale Magnetfeld des verwendeten MOKE-Aufbaus von £800 mT nicht aus-
reicht, um die Proben mit einer Kobaltdicke d¢, > 3,2 nm in harter Richtung zu séttigen,

ngl.: spin reorientation transition
29Engl.: sp tation t t

34



konnte die Anisotropie dickerer Kobalt-Filme mittels MOKE nicht bestimmt werden. Die
Bestimmung mittels anomalen Hall-Effekts (AHE) ist hingegen nur bei den Proben mit in
der Filmebene liegender magnetischer Vorzugsrichtung moglich (dc, > dsgr), da der AHE
nur auf die senkrechte Magnetisierungskomponente sensitiv ist (siche Abschnitt 3.2.5).
Diese Messungen wurden im MR-~Aufbau (siehe Abschnitt 5.1) durchgefiihrt, in dem aus-
reichend grofle Magnetfelder zur Verfiigung stehen.

Die mit MOKE oder AHE aufgenommenen Messkurven (siehe z.B. Abschnitt 4.2.3)
miissen also invertiert werden, um durch Anpassung nach den Gln. 2.15 und 2.17 die
Anisotropiekonstanten bestimmen zu konnen. Als Maf3 fiir die normierte Magnetisie-
rungskomponente parallel zur Probenebene m = M, /M, wird die dazu proportionale
longitudinale Kerr-Elliptizitat €/e; verwendet, wobei ¢ das Séattigungssignal der MOKE-
Messung ist. Analog wird m, = M, /M durch die normierte polare Kerr-Rotation © /0y
bzw. den normierten Hall-Widerstand Rapg/Ranrs (siche Abschnitt 3.2.5) bestimmt.
Fiir die Bestimmung der Anisotropie wurde eine konstante Sattigungsmagnetisierung von
MEoVel = 14 MA /m angenommen [93]. Die Untersuchung der hergestellten Proben mit-
tels Messung der ferromagnetischen Resonanz (FMR) hat gezeigt, dass M fir Kobalt-
dicken oberhalb von 4 nm im Rahmen der Messgenauigkeit diesem Wert entspricht [92].
Fiir kleinere Schichtdicken ist die Sensitivitdt des verwendeten FMR-Aufbaus zu gering.
Allerdings wurde fiir  polykristalline Co/Pt-Multilagen  gezeigt, dass die
Sattigungsmagnetisierung oberhalb einer Kobaltdicke von etwa 0,8 nm in guter
Niherung konstant ist und dem angegebenen Wert von MZEVl entspricht [184].

Die Anisotropiekonstante 2. Ordnung zeigt in Ubereinstimmung mit Ref. [183] keine sig-
nifikante Abhingigkeit von der Kobaltdicke und betriigt: Ky = (70 4= 30) kJ/m3. Aus der
Abhéngigkeit der effektiven Anisotropiekonstanten 1. Ordnung von der Kobaltdicke d¢,
der untersuchten Co/Pt-Filme lassen sich hingegen die Volumen- und Grenzflachenanteile
in K o separieren. Dazu multipliziert man K o (sieche Gl. 2.12) mit d¢, und erhélt eine
Geradengleichung, aus deren Steigung bzw. Schnittpunkt mit der y-Achse der Volumen-
anteil Ky bzw. der Grenzflachenbeitrag 2/;g zur effektiven Anisotropie hervorgeht:

Ky e - doo = Kives - doo + 2K (4.4)

Diese Auftragung der Daten ist in Abb. 4.7 fiir die hergestellte Probenserie mit 0,8 nm <
dco < 50 nm dargestellt.

In Ubereinstimmung mit der phéinomenologischen Beschreibung (Gl. 4.4) zeigt K Leff - dco
in Abb. 4.7(a) einen linearen Verlauf, der mit einer Geraden angepasst wurde (schwarze
Linie). In Abb. 4.7(b) sieht man einen vergroflerten Ausschnitt aus Abb. 4.7(a), in dem
der Bereich 0 < dg, < 4,5 nm dargestellt ist. Der Spinreorientierungsiibergang befindet
sich bei dsgr = 1,1 nm. Auflerdem ist deutlich zu erkennen, dass die Messdaten bei klei-
nen Kobaltdicken eine kleinere Steigung und einen kleineren y-Achsenabschnitt aufweisen,
was durch die lineare Anpassung (rote Linie) veranschaulicht wird. Die aus den Anpas-
sungen bestimmten Anisotropiebeitrige sind in Tabelle 4.2 zusammengefasst, wobei zur
Bestimmung des Volumenanteils Ky die Formanisotropie zu Ky g addiert werden muss
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Abbildung 4.7: (a) Auftragung der effektiven Anisotropiekonstante K o multipliziert mit
der Kobalt-Schichtdicke dc, gegen dg,. Die Messpunkte, die mittels MOKE bzw. AHE
ermittelt wurden, sind rot bzw. schwarz dargestellt. Die Linien sind lineare Anpassungen
der Messpunkte fiir do, < 4 nm (rot) und dg, > 4 nm (schwarz). In (b) ist der blau
markierte Ausschnitt aus (a) fiir kleine Kobalt-Dicken gezeigt.

(siehe Gl. 2.12).

Ky eft (MJ/m3) Ky (MJ/m3) Kig (mJ/mQ)
do, < 4 nm -0,99 + 0,02 0,24 £ 0,03 0,53 = 0,03
doo > 41m | 125 £ 0,02 | -0,02 +0,02 0.8 £ 0,2

Tabelle 4.2: Aus Abb. 4.7 mit Gl. 4.4 bestimmte Anisotropiekonstanten 1. Ordnung fiir
Co/Pt-Einzellagen.

Es zeigt sich, dass der Beitrag der Volumenanisotropie zur effektiven Anisotropiekonstante
1. Ordnung, der bei kleinen Kobaltdicken (0,24 4 0,03) MJ/m? betriigt, bei Dicken iiber
4 nm praktisch verschwindet. Gleichzeitig steigt die Grenzflichenanisotropie von (0,53
0,03) mJ/m? auf (0,8 £ 0,2) mJ/m? um etwa 50%.

Die in der Literatur angegebenen Werte der Anisotropickonstanten fiir Co/Pt(111)-
Schichtsysteme liegen aufgrund unterschiedlicher Herstellungsmethoden und den dar-
aus resultierenden strukturellen Variationen in recht grofien Bereichen (K5 =
(0,08..1,29) mJ/m? und Ky = (0,08..0,95) MJ/m? [104, 102, 105, 103, 185]), in denen
sich auch die vorliegenden Werte einordnen lassen.

Im Folgenden wird diskutiert, wodurch es zu der Anderung der Anisotropiekonstanten bei
dco ~ 4 nm kommt. Die Ursache hierfiir konnte ein Wechsel des kristallinen Wachstums
der Kobaltschicht mit wachsender Kobalt-Schichtdicke sein [102, 186]. Der verschwindend
kleine Wert von Ky bei groflen Schichtdicken deutet dabei eher auf eine fcc-Struktur
als auf eine hep-Struktur des Kobalts hin. Literaturwerte fiir die Volumenanisotropie-
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konstante 1. Ordnung sind fiir hep-Kobalt mit KxP ~ 0,5 MJ/m? deutlich gréBer als

die fiir fce-Kobalt mit K¢ ~ (0,03..0,09) MJ/m?® oder als der gemessene Wert von
Kico>dmm — (001 4 0,03) MJ/m? [184, 103]. Es ist daher unwahrscheinlich, dass bei
groflen Schichtdicken das Kobalt in hep-Struktur vorliegt. Diese Interpretation ist konsis-
tent mit den Ergebnissen der XRD-Untersuchung an der Probe mit d¢, = 50 nm, deren
Normale aus der Einfallsebene gekippt wurde (sieche Abschnitt 4.2.2). Allerdings wiirde das
bedeuten, dass die Kristallstruktur zweimal zunéchst von fcc nach hep und dann spéter
zuriick auf fcc wechselt. Entsprechend miissten in Abb. 4.7 drei Schichtdicken-Bereiche
mit unterschiedlichen Steigungen der Geraden zu beobachten sein, was aber nicht der Fall
ist. AuBerdem erscheint ein Wechsel von hcp nach fce unwahrscheinlich, da hep fiir Kobalt
die energetisch bevorzugte Kristallstruktur bei Raumtemperatur ist.

In der Literatur wurde ein Wechsel der Kristallstruktur in Co/Pt(111)-Schichtsystemen
von fce auf hep bei Kobaltdicken zwischen 1 nm und 1,5 nm beschrieben, der iiber die
Anderung des Kerr-Signals und der Anisotropiekonstanten [102] bzw. einen anomalen
Anstieg der orbitalen magnetischen Momente nachgewiesen wurde [186]. Ein Wechsel
zuriick zur fce-Kristallstruktur wurde nicht beobachtet.

Hochstwahrscheinlich ist ein Abbau von Verspannungen des Kristallgitters und die damit
verbundene Anderung des magnetoelastischen Anisotropiebeitrags (siche Abschnitt 2.2)
fiir die Anderung der Anisotropiekonstanten im Bereich der Kobaltdicke um 4 nm verant-
wortlich. Aufgrund des deutlichen Unterschieds der Gitterkonstanten von fce-Platin und
fce-Kobalt von ca. 11% wachsen die ersten Kobalt-Atomlagen stark verspannt auf. Es
entstehen Versetzungen, die die Verspannung mit weiter wachsender Schichtdicke redu-
zieren [108], bis diese vollstiandig abgebaut sind (siche Abschnitt 4.2.2). Mit dem Abbau
der Verspannung dndern sich natiirlich auch die damit verkniipften magnetoelastischen
Anisotropiebeitriage, was sich sowohl auf Ky als auch auf Kjs auswirken kann [106].
Eine Quantifizierung dieses Anisotropiebeitrags ist jedoch schwierig, da die Gitterabsténde
in den Kobaltschichten mit den verwendeten Methoden erst ab dc, = 12 nm bestimmt
werden konnen (sieche Abschnitt 4.2.2). Fiir sehr kleine Kobaltdicken wurde hingegen
gezeigt, dass die Kobaltschicht im Wesentlichen mit Platin durchmischt ist. Es liegt also
eher eine CoPt-Legierung vor, fiir die die in Abschnitt 2.2 angegebenen magnetoelastischen
Kopplungs-Koeffizienten ungiiltig sind.

Der zu erwartende Abbau der Verspannung liegt im 0,1%-Bereich, weshalb ein erhebli-
cher Einfluss der magnetoelastischen Anisotropie auf die Gesamt-Anisotropie zu erwarten
ist, der die beobachtete Anderung der Anisotropie-Konstanten bei dg, ~ 4 nm erkléren
kénnte [92].
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5 Magnetotransport-Messungen

Nachdem die Herstellung sowie die magnetischen und strukturellen Eigenschaften der
Proben im vorherigen Kapitel beschrieben wurden, werden in diesem Kapitel die
Magnetotransport-Messungen vorgestellt. Dazu wird zunéchst der verwendete Messauf-
bau in Abschnitt 5.1 und die damit durchgefithrten Messungen in Abschnitt 5.2 erldutert.
Die Ergebnisse der Langswiderstandsmessungen werden in Abschnitt 5.3 gezeigt. Hierbei
ist insbesondere die Entdeckung eines bis dahin unbekannten MR-Effektes hervorzuheben,
der von der Co/Pt-Grenzflichenregion hervorgerufen wird und anisotroper Grenzflachen-
Magnetowiderstand (AIMR)° genannt wurde [89]. Zur genaueren Quantifizierung der ge-
fundenen MR-Effekte ist es notwendig, den Einfluss des Platin-Nebenschlusswiderstands
zu eliminieren, was in Abschnitt 5.4 beschrieben wird. Die Ergebnisse der Querwider-
standsmessungen werden in Abschnitt 5.5 vorgestellt. Zuletzt wurden zwei weitere Pro-
benserien mit konstanter Kobaltdicke hergestellt, bei denen an den Co/Pt-Grenzflichen
Zwischenschichten aus Kupfer eingefiigt wurden. Der Einfluss dieser Storung auf den
AIMR und die magnetische Anisotropie wird in Abschnitt 5.6 untersucht.

5.1 MR-Messaufbau

Fiir die Durchfithrung der Magnetotransportmessungen steht ein supraleitender Magnet3!

mit einer 6 cm Warmbohrung zur Verfiigung, der die Messung der Proben bei Raumtem-
peratur erlaubt. Sein schematischer Aufbau ist in Abb. 5.1(a) skizziert. Das Magnetfeld
von bis zu £11 T ist parallel zur Achse der Warmbohrung orientiert. Der Magnet wird
von einem Netzteil®? versorgt, das iiber LabView angesteuert wird.

Um die Proben in allen Raumrichtungen relativ zum Feld ausrichten zu kénnen, wurde
ein geeigneter Probenmanipulator konstruiert, der in Abb. 5.1(b) dargestellt ist.

Der Chiptrager mit der Probe wird in einen Sockel gesteckt, der auf einer Platine verlotet
ist. Auf deren Riickseite ist ein Dorn aus Aluminium befestigt (siehe Abb. 5.1(c)), der sich
entweder parallel (Position 1 in Abb. 5.1(b)) oder senkrecht (Position 2 in Abb. 5.1(b)) zur
Achse einer drehbaren Walze fixieren ldsst, die sich am unteren Ende des Manipulators
befindet. Dadurch kann das Feld relativ zur Probe entweder in der Filmebene oder in
der Ebene senkrecht dazu um mehr als 180° rotiert werden. Uber eine Umlenkung aus
Kegelzahnriddern lésst sich die Walze iiber ein Handrad drehen, das mit einer Winkelskala
versehen ist.

Uber eine Stromquelle®® wurde fiir die Messungen ein Strom von I, = 5 mA eingeprigt.
Zur Messung der Quer- und Lingsspannung wurden Nanovoltmeter3* verwendet. Mit der
Messauflosung dieser Geritekombination von 1 - 1075 lie sich im Bereich 1 mA < I, <

30Engl.: anisotropic interface magnetoresistance

31Oxford Intruments B-T environment, Projektnummer 37791
320xford Intruments PS 120-10

33Keithley Model 6221 AC und DC

34Keithley Model 2182A
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Abbildung 5.1: (a) Schnittansicht des Warmbohrmagneten. Die supraleitende Spule (blau)
befindet sich in einem Bad aus fliissigem Helium (griin) und erzeugt ein Feld von bis zu
+11 T parallel zur Warmbohrung. Um Strahlungsverluste zu minimieren, befindet sich um
das Helium-Reservoir ein Strahlungsschild, das mit fliissigem Stickstoff gefiillt ist. In die
Warmbohrung wird der Probenmanipulator eingefiihrt. Der rote Kreis zeigt den Bereich
an, der in (b) vergrofiert dargestellt ist. (b) Ausschnitt aus einer Konstruktionsskizze des
Probenmanipulators. Uber ein Handrad (nicht in der Abbildung) und eine Umlenkung
durch zwei Kegelzahnréder lédsst sich eine Walze drehen, die senkrecht zur Feldrichtung
orientiert ist. Die Walze besitzt zwei Bohrungen, in die ein Dorn auf der Riickseite des
Probentrégers (siche (c)) gesteckt werden kann. Befindet sich der Probentrager in der
ersten Bohrung (Position 1), die parallel zur Drehachse (gestrichelt) verlduft, bleibt das
Magnetfeld bei Rotation stets in der Probenebene. Wird der Probentriager an Position 2
fixiert, ldsst sich das Magnetfeld aus der Filmebene herausdrehen. Die mit diesem Proben-
manipulator moglichen Drehungen des Magnetfelds relativ zur Probe sind in Abb. 5.2(b)
zusammenfassend dargestellt. (¢) Foto des Probentriagers. Der Dorn aus Aluminium auf
der Riickseite ist deutlich zu erkennen. Auf der Vorderseite befindet sich der Sockel fiir
die Chiptréger (schwarz).
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10 mA keine Anderung des Widerstands R der Proben feststellen, was zeigt, dass eine
joule’sche Erwarmung der Proben zu vernachléssigen ist.

5.2 Durchfiihrung der MR-Messungen

Generell wurden die Proben mit zwei verschiedenen Messmethoden charakterisiert. In der
einen Methode wurde die Probe so eingebaut, dass das Magnetfeld relativ zur Stromdich-
te j und der Probennormalen n entlang dreier bestimmter Richtungen angelegt werden
konnte:

1. longitudinales Feld H: H||j
2. transversales Feld Hy: jLH 1n

3. polares Feld H,: H|n

Wihrend der Messung wurde die Magnetfeldstiarke zwischen 6 T und +6 T mit einer
konstanten Rate von 0,2 T /min durchfahren, wobei die Ausrichtung der Probe im Magnet-
feld konstant gehalten wurde. Mit dieser Messmethode lasst sich also die Feldabhéngigkeit
des Widerstands und das Ummagnetisierungsverhalten der Proben untersuchen. Das ma-
ximale Feld von 6 T ist ausreichend, um die Magnetisierung aller hergestellten Proben
vollstandig entlang des Magnetfelds auszurichten. Um das Ummagnetisierungsverhalten
der Proben feiner auflésen zu koénnen, wurde in den leichten Richtungen der Magneti-
sierbarkeit ein zweiter Messdurchlauf zwischen 30,05 T und +0,05 T mit einer Rate von
0,01 T/min durchgefiihrt. Diese Messungen wurden dann mit den Hochfeldmessungen
iiberlagert.

Der Vollstandigkeit halber muss erwéhnt werden, dass es aufgrund unvermeidlicher
Abweichungen von der in Abschnitt 4.1.3 vorgestellten idealen Probengeometrie zu
Uberlagerungen von Lings- und Querwiderstandseffekten in den Messkurven kommt. So
enthilt jede Langswiderstandsmessung kleine Anteile von Querwiderstandseffekten und
umgekehrt. Diese parasitiren Anteile sind im Vergleich zu den zu messenden Grofien
vernachléssigbar klein. Auflerdem konnen sie leicht aus den Messungen herauskorri-
giert werden, indem die Messung mit umgedrehter Feldrichtung wiederholt und bei-
de Messungen miteinander verrechnet werden. Hierbei wird die Tatsache genutzt, dass
Langswiderstandseffekte unabhéngig von der Feldrichtung sind, wéhrend Querwider-
standseffekte mit der Feldrichtung ihr Vorzeichen &ndern (siche Abschnitt 3.2). Alle in
diesem Kapitel gezeigten Messungen wurden auf diese Art korrigiert.

Da die Messungen relativ viel Zeit in Anspruch nehmen, unterliegt der Widerstand
thermischen Drifts. Deshalb ist es notwendig, die in den drei Geometrien aufgenomme-
nen Messkurven vertikal zu verschieben. Die dafiir benétigten Widerstandsdifferenzen
AR;, = Ry — Ry und AR,, := R, — Ry *® werden mit einer weiteren Messmethode

35Um die Effekte sprachlich besser trennen zu koénnen, wurden die Indizes ip und op eingefiihrt, wie
sie in der englischsprachigen Literatur haufig verwendet werden. op bezeichnet im Folgenden eine Wider-
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bestimmt, die aufgrund der kiirzeren Messzeit deutlich weniger von Drifts beeinflusst
wird und im Folgenden beschrieben ist.

Bei dieser zweiten Messmethode wurde die Probe in einem konstanten Magnetfeld von
6 T in den beiden zur Verfiigung stehenden Ebenen rotiert. Die Proben wurden in bei-
den Geometrien so eingebaut, dass bei £90° das Magnetfeld jeweils transversal orientiert
war. Diese Messmethode offenbart die Winkelabhéngigkeit der auftretenden MR-Effekte
und hat den Vorteil, dass die Proben wahrend der Messung in einem eindoménigen Zu-
stand vorliegen. Im Gegensatz zur erstgenannten Messmethode treten also keine Multi-
doménenzustéinde auf, die sich iiber den AMR oder den Domédnenwandwiderstand auf den
Langswiderstand auswirken kénnen [187, 188, 189]. Ein weiterer Vorteil der Rotations-
methode ist die im Vergleich zur erstgenannten Methode kiirzere Messzeit. Wie bereits
erwahnt, fallen daher thermische Drifts des Widerstands kleiner aus, weshalb sich die AR;
mit ¢ = (ip,op) genauer bestimmen lassen.

Die verwendeten Messgeometrien sind in Abb. 5.2 zusammenfassend dargestellt.

) (b)

Pt Hp Pt

Co Co
H

Pt H] I Pt

Abbildung 5.2: (a) Pt/Co/Pt-Schichtmodell mit der Richtung der Stromdichte j (gelb) und
der Magnetfeldrichtung bei longitudinaler (blau), transversaler (rot) und polarer Messgeo-
metrie (schwarz). (b) Bei den Rotationsmessungen im Séttigungsfeld wird die Magneti-
sierung M (blau) entweder in der Filmebene um den Winkel ¢ zur Stromrichtung oder in
der Ebene senkrecht dazu um den Winkel 6 zur Probennormalen gedreht. Bei ¢ = 0 bzw.
6 = 0 befindet sich die Magnetisierung in der longitudinalen bzw. polaren Richtung. Bei
@ = 0 = +90° befindet sich die Probe jeweils im transversalen Magnetisierungzustand.
Abb. aus Ref. [92].

standsénderung, die auf eine Rotation der Magnetisierung aus der transversalen in die polare Richtung
(Engl.: out-of-plane) zuriickzufiihren ist. ¢p steht fiir Widerstandséinderungen, die sich bei der Rotation
der Magnetisierung in der Filmebene (Engl.: in plane) ergeben. AR;, entspricht dem in Abschnitt 3.2.1
eingefithrten ARAMR-
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5.3 Ergebnisse der Lingswiderstandsmessungen

In diesem Abschnitt wird die Auswertung der Lingswiderstandsmessungen beispielhaft
anhand der Probe mit 6 nm Kobaltdicke erldutert. Im folgenden Abschnitt 5.3.1 werden
dann die Ergebnisse fiir die gesamte Probenserie prasentiert.

In Abb. 5.3(a) sind die Widersténde R; mit i = (||,p,t) der Probe mit dg, = 6 nm in
Abhéngigkeit der Stédrke des Magnetfelds H; dargestellt, das in den drei Messgeometri-
en angelegt wurde. Die Kurven wurden entsprechend der aus den Rotationsmessungen
bestimmten AR; (siche Abb. 5.3(b)) vertikal verschoben.

@ (b)

T T T T T T T 3 205,54 i

205,01

204,54

R (Q)

204,04

20354

TRHM

Abbildung 5.3: (a) Widerstand R der Probe mit dg, = 6 nm in Abhéngigkeit des in
longitudinaler (blau), polarer (schwarz) und transversaler (rot) Messgeometrie angeleg-
ten Feldes H. Die schwarzen Pfeile veranschaulichen die Widerstandsdifferenzen AR;,
und AR,,. (b) Widerstand R derselben Probe bei Rotation der Magnetisierung in der
Filmebene (schwarz) um den Winkel ¢ bzw. Rotation der Magnetisierung in der Ebe-
ne senkrecht zur Stromrichtung (rot) um den Winkel 6. An die Messpunkte sind in der

jeweiligen Farbe cos®-Verlidufe angepasst (durchgezogene Linien). Wie in (a) zeigen die
schwarzen Pfeile die Widerstandsdifferenzen AR;, und AR,,. Abb. aus Ref. [89].

Der Widerstand bei longitudinal angelegtem Feld R zeigt einen sprunghaften Anstieg um
ca. 1,3 € bei betragsmiéfig kleinen Feldstidrken < 20 mT, der dann in einen linearen Ab-
fall mit einer kleinen Steigung von ca. 0,04 Q /T {ibergeht. Dieser Kurvenverlauf 14sst sich
folgendermaflen interpretieren: Im feldfreien Zustand liegt die Magnetisierung in Form
von in der Filmebene orientierten Doménen vor. Die Ausrichtung der Magnetisierung
der Domaénen ist statistisch in der Filmebene verteilt. Das bedeutet, dass Magnetisie-
rungskomponenten senkrecht und parallel zum Strom vorhanden sind. Die longitudinalen
Magnetisierungskomponenten sorgen wegen des AMR (siehe Abschnitt 3.2.1) fiir einen
hoheren Widerstandsbeitrag als die transversalen. Das longitudinale duflere Feld sorgt
durch Doménenwandverschiebungen dafiir, dass die aufgrund der wachsenden Zeeman-
Energie ungiinstiger werdenden Doménen mit transversalen Magnetisierungskomponenten
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verdréngt werden. Insgesamt orientiert sich die Magnetisierung parallel zum in Stromrich-
tung angelegten Feld, wodurch der Widerstand aufgrund des AMR steigt. Die Ausrichtung
der Magnetisierung ist bereits bei kleinen Feldern abgeschlossen. Wird das Feld weiter
erhoht, sorgt der Spinwellen-MR (SMR, siehe Abschnitt 3.2.3) fir eine Reduktion der
Magnonendichte, wodurch der Widerstand linear mit dem Feld sinkt.

Der Widerstand bei in transversaler Geometrie angelegtem Feld R; zeigt einen starken Ab-
fall bei kleinen Feldstérken, der in einen linearen Abfall mit kleinerer Steigung iibergeht.
Das Verhalten ldsst sich analog zur longitudinalen Geometrie erkléren.

In polarer Geometrie zeigt sich qualitativ ein anderes Bild. Der Widerstand R, zeigt
hier einen parabolischen Anstieg, der erst bei ca. 1,4 T in den bereits beschriebenen
linearen Abfall iibergeht. Der Anstieg ldsst sich auf eine kohérente Rotation der Magne-
tisierung zum in harter Richtung der Magnetisierbarkeit angelegten Feld zuriickfiihren,
die bei ca. 1,4 T abgeschlossen ist. Dies wird durch das in Abb. 5.7(a) gezeigte Ummag-
netisierungsverhalten derselben Probe bestatigt. Bei kleinen Feldern | H| < 0,2 T zeigt
sich eine leichte Abweichung vom parabolischen Verhalten, die sich iiber einen Zerfall in
Doménen erklaren ldsst. Oberhalb von 0,2 T sorgt die in der Ebene liegende Magnet-
feldkomponente, die auf eine experimentell unvermeidliche Fehlorientierung des Feldes
zuriickzufiihren ist, fiir eine Ausrichtung der Magnetisierung in der Filmebene.

Der lineare Abfall des Widerstands aufgrund des SMR hat in allen Geometrien ei-
ne dhnliche Steigung, wodurch gezeigt wird, dass dieser MR-Effekt isotrop ist und der
Lorentz-MR (LMR) vernachléssigt werden kann. Dadurch bleiben die Widerstandsdiffe-
renzen AR;, = R — R, und AR,, = R, — R bei grofien Feldern im Wesentlichen konstant.
Generell zeigt sich, dass der Widerstand in transversaler Richtung R; stets kleiner ist
als derjenige in polarer Geometrie R,. Daraus folgt fiir die Probe mit dc, = 6 nm:
AR, = R, — R > 0. Fiir diesen Umstand kann nicht der in Abschnitt 3.2.2 vorge-
stellte Geometrische GroBen-Effekt (GSE) verantwortlich gemacht werden, fiir den gilt:
ARGSE = Rp — R, <0.

In Abb. 5.3(b) sind die Abhéngigkeiten der Widersténde R;,(p) und R,,(f) bei Rotation
um die in Abb. 5.2(b) definierten Winkel ¢ und # in einem Séttigungsfeld von 6 T fiir die
Probe mit einer Kobaltschichtdicke von 6 nm dargestellt. Fiir die Rotation der Magneti-
sierung in der Filmebene wird das aus Gl. 3.10 fiir den AMR erwartete cos? ¢-Verhalten
gefunden.

Bei der Rotation der Magnetisierung in der Ebene senkrecht zur Stromrichtung wird
das gleiche Verhalten gefunden, das sich ebenfalls sehr gut mit einer cos? f-Abh#ngigkeit
beschreiben lédsst. Dieser Effekt ist etwas kleiner als der AMR, jedoch in derselben
Groflenordnung und besitzt in der hier verwendeten Notation das gleiche Vorzeichen:
AR,, > 0. Es sei noch einmal darauf hingewiesen, dass in derselben Messgeometrie fiir
Nickel, Kobalt und Permalloy der GSE gefunden wurde, der zwar ebenfalls die cos? 6-
Abhéngigkeit aufweist, allerdings das umgekehrte Vorzeichen besitzt. Es handelt sich
hierbei also um einen bisher unbekannten Effekt, dessen Schichtdickenabhéngigkeit im
folgenden Abschnitt 5.3.1 ndher untersucht wird.
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5.3.1 Anisotroper Grenzflichen-Magnetowiderstand

In diesem Abschnitt wird die Abhéngigkeit der Widerstandsdifferenzen AR;, und AR,,
von der Kobalt-Schichtdicke vorgestellt und diskutiert. Es wird sich zeigen, dass der
im vorherigen Abschnitt bei der Rotation der Magnetisierung um die Stromrichtung
gefundene Léngswiderstandseffekt (AR,, > 0) im Bereich der Co/Pt-Grenzfliche
entsteht. Deshalb wird im Folgenden die Bezeichnung Anisotroper Grenzfiichen-
Magnetowiderstand (AIMR) verwendet, unter der dieser Effekt auch publiziert
wurde [89]. Um Verwirrungen zu vermeiden sei vorab erwihnt, dass in der betreffenden
op-Messgeometrie zusétzlich der GSE auftritt, so dass in dieser Geometrie immer eine

Uberlagerung beider Effekte gemessen wird. Es sei daran erinnert, dass der GSE von der
Textur der Proben und nicht von der Kobalt-Schichtdicke abhéngt (siehe Abschnitt 3.2.2).

Da die MR-Effekte von der Magnetisierung in der Kobaltschicht hervorgerufen wer-
den, ist es sinnvoll, bei der Quantifizierung dieser Effekte auch nur die Kobaltschicht
zu beriicksichtigen. In einem ersten Schritt erfolgt dies iiber die Einfithrung der auf die
Kobaltdicke bezogenen spezifischen Widerstandsdifferenzen Ap; co:

Api,Co = AR% - dCo/l mit ¢ = (Zp,Op) (51>

Hierbei stellen b = 0,5 mm bzw. [ = 4 mm die Breite bzw. Lange der Drahtgeometrie der
Proben dar (siche Abschnitt 4.1.3).

Weitere intrinsische Groflen, die in der Literatur hdufig zur Quantifizierung von MR-
Effekten verwendet werden, sind die ip- und op-MR-Verhéltnisse:

i-MR := Ap;/py = AR;/R; mit i = (ip,op) (5.2)

Sie werden in der vorliegenden Arbeit auf den transversalen Widerstand Ry bzw. p; nor-
miert3®. Wihrend das ip-MR-Verhéltnis dem gewohnlichen AMR entspricht, setzt sich
das op-MR-Verhéltnis zusammen aus dem AIMR und dem GSE.

In einem zweiten Schritt muss beriicksichtigt werden, dass der Messstrom sowohl durch
die Kobaltschicht als auch durch die Platinschichten flieft. Nur der Anteil des Stroms,
der durch das Kobalt flieit, kann die MR-Effekte hervorrufen. Aufgrund der Grenz-
flachenstreuung (siehe Abschnitt 3.1) ist der spezifische Widerstand der Kobaltschicht
abhéngig von dc,, was somit auch fiir das Verhéltnis des durch das Kobalt flieBenden Stro-
mes zum Gesamtstrom I¢,/I gilt. Die Schichtdickenabhingigkeit der MR-Effekte ist also
iiberlagert von einer Schichtdickenabhéngigkeit von /¢,. Dieser Einfluss des Nebenschluss-
widerstands (Shunt), den die Platinschichten darstellen, wird im néchsten Abschnitt 5.4
behandelt. Doch zunéchst sollen in diesem Abschnitt die unkorrigierten Messdaten nach
den Gln. 5.1 und 5.2 vorgestellt werden.

36Da die die in dieser Arbeit gefundenen MR-Effekte klein sind (< 2%), werden die MR-Verhiiltnisse
von der Wahl des Normierungswiderstands praktisch nicht beeinflusst.
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Abbildung 5.4: Abhéngigkeit der spezifischen Widerstandsdifferenzen Ap; ¢, (a) und der
MR-Verhéltnisse :— MR = Ap;/p (b) mit i = (ip,op) von der Kobalt-Schichtdicke dc,. Die
Daten der op-Geometrie sind jeweils mit einem 1/dc,-Verhalten angepasst (gestrichelte
Linie) .

Die Schichtdickenabhéngigkeit der spezifischen Widerstandsdifferenzen Ap; ¢, und der
MR-Verhéltnisse i-MR ist in Abb. 5.4 aufgetragen. Beide Groflen zeigen ein qualitativ
sehr &hnliches Verhalten, weshalb sie gleichzeitig diskutiert werden konnen. In der ip-
Geometrie zeigt sich zunéchst bis zu einer Schichtdicke von etwa 10 nm ein ndherungsweise
linearer steiler Anstieg, der im Bereich 10 nm < d¢, < 30 nm deutlich flacher verlduft und
schliefllich in einen Sattigungswert von Ap;, co &~ 0,3 ufdem bzw. ip-MR ~ 1,5% miindet.
Wie im néchsten Abschnitt 5.4 gezeigt wird, ldsst sich dieses Verhalten grofitenteils mit
dem Platin-Shunt und der damit verbundenen Abhéngigkeit des Kobaltstroms I¢, von
dc, erkldaren. Der Sattigungswert bei grofien Kobalt-Schichtdicken, bei denen der Shunt
vernachlassigt werden kann, liegt im Bereich der fiir polykristallines Kobalt gefundenen
Literaturwerte [126, 190, 134].

In der op-Geometrie zeigt sich ein komplett anderes Verhalten. Bis ungefdhr 7 nm wachsen
Apop.co und der op-MR an. Dabei sind ihre Werte bis 4 nm mit denen der ip-Geometrie
vergleichbar. Mit weiter wachsender Kobalt-Dicke zeigt sich ein Abfall, der sich ab d¢, =
9 nm jeweils mit einem 1/dc,-Verhalten beschreiben ldsst. Zwischen 30 nm und 40 nm
werden die Werte negativ.

Da der Platin-Shunt mit wachsender Kobalt-Dicke an Einfluss verliert, ist der 1/d¢,-Abfall
der Werte ein deutliches Indiz dafiir, dass der in der op-Geometrie dominierende MR-
Effekt nicht im Kobalt-Volumen, sondern vielmehr in einem Grenzflichenbereich erzeugt
wird. Auch der mogliche Einfluss einer sich &ndernden kristallinen Struktur der Proben
kann fiir die Proben mit dc, > 12 nm ausgeschlossen werden (siehe Abschnitt 4.2.1). Die
Eliminierung des Platin-Nebenschlusswiderstands im folgenden Abschnitt 5.4 wird die
an dieser Stelle gemachten Aussagen bestitigen. Somit ist die Bezeichnung Anisotroper
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Grenzflichen-Magnetowiderstand (AIMR) gerechtfertigt.

Der dem AIMR iiberlagerte GSE dominiert die Messungen bei groflen Schichtdicken, bei
denen der AIMR vernachléssigbar klein ist. Er zeichnet sich durch ein negatives Vorzeichen
aus und sorgt somit fiir den Vorzeichenwechsel von Ap,, ¢, bzw. dem op-MR bei dc, ~

35 nm. Aufgrund der konstanten Textur der Proben ist davon auszugehen, dass der GSE
keine Schichtdicken-Abhéngigkeit zeigt (siehe Abschnitt 3.2.2).

5.4 Eliminierung des Nebenschlusswiderstands

In diesem Abschnitt wird gezeigt, wie der Einfluss des Platin-Nebenschlusswiderstands
(Shunt) aus der Schichtdickenabhéngigkeit der MR-Effekte eliminiert werden kann. Da-
zu wird in einem ersten Schritt ein Parallelstrommodell entwickelt, das die spezifi-
schen Widersténde der Kobalt- und Platinschichten nach dem Fuchs-Sondheimer-Modell
beriicksichtigt. Mit diesem Modell lésst sich der durch die Kobaltschicht flieBende Strom
I, direkt bestimmen und somit der Einfluss des Platin-Shunts aus allen Messungen ent-
fernen. In einem zweiten Schritt wird analog zu Ref. [89] der AIMR im Rahmen eines
modifizierten Fuchs-Sondheimer-Modells quantifiziert, indem Ap,, co(dco) auf eine Grofle
normiert wird, die in erster Ndherung direkt proportional zu I¢, ist. Wie in Ref. [89] wird
hierzu der AMR bzw. die entsprechende spezifische Widerstandsdifferenz Ap;, co(dco)
verwendet.

5.4.1 Normierung der Widerstandsdifferenzen auf den Kobaltstrom

Bei dem im Folgenden eingefiihrten Parallelstrommodell zur Berechnung des durch die
Kobaltschicht flielenden Stroms I, wird davon ausgegangen, dass sich das Kobalt-Platin-
Schichtsystem durch zwei parallel geschaltete Widerstéande beschreiben lasst, die die Ko-
balt- bzw. die beiden Platinschichten reprisentieren. Diese Annahme impliziert, dass kein
Ladungstrigeraustausch zwischen den Schichten stattfindet. Weiterhin wird angenommen,
dass die MR-Effekte in der Kobaltschicht entstehen, somit also deren Groéfle proportio-
nal zu I¢, ist. Folglich wird der Einfluss einer moglichen Polarisation des Platins nicht
beriicksichtigt [191, 192, 193]. Unter diesen Voraussetzungen gilt:

1 1\
I=1Ico+Ips & R= + — 5.3

¢ o ( RCO RPt > ( )
Rpy ist der kombinierte Widerstand der Platin-Wachstumslage und der Deckschicht. Da
die Platin-Schichtdicke in der hergestellten Probenserie konstant gehalten wurde, ist auch
Rp; eine Konstante. Im Gegensatz dazu ist R¢, einerseits von der Magnetisierung M,
andererseits von der Kobalt-Schichtdicke d¢, abhéngig:

1 l
R o d oaM - - 54
coldeoM) 0co(dco,M) - deo b (5.4)
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Dabei sind [ bzw. b die Lange bzw. Breite der Probe. Die spezifische Leitfahigkeit der
Kobaltschicht oco(dco,M) ergibt sich im Fuchs-Sondheimer-Modell (siehe Abschnitt 3.1)
aus Gl. 3.4 zu:

O—Co(dCoaO—ggl(lv-D 7p(M)) - O—ggl X

B 3a0_é/gl(1 B )/Oo (:L'*3 — 1‘*5) (1 — eXp(_aCzlfcgglx)> " (55)
deo P 1

x |1

1 — pexp(—-%Se )

Vol
aUCO

Die Konstante a berechnet sich aus der angenommenen Ladungserhaltung (siehe Gl. 3.5)
und der effektiven Ladungstrigerdichte n* = (3,7 +0,2) - 10*® m~3, die aus der normalen
Hall-Konstante der Kobaltschicht (Ry = —(1,7 £ 0,1) - 1071 m3/C, siehe Abschnitt 5.5)
bestimmt wurde, zu:

-1
sm\ ' ¢? 2/3 ~15 2
a=||—= —n = (1,14+£0,04) - 107 Qm (5.6)

Um die Anwendbarkeit des durch die Gln. 5.3-5.6 beschriebenen Parallelstrommodells zu
iiberpriifen, wurde die Abhéngigkeit des Langswiderstands R von der Kobalt-Schichtdicke
angepasst. In Abb. 5.5(a) sind die Messwerte und die entsprechende Anpassung darge-
stellt. Es zeigt sich ein Abfall des Widerstands mit wachsender Schichtdicke, der einem
1/d%,-Verhalten dhnelt. Das Modell beschreibt die Messwerte sehr gut. Die Ergebnisse
der Anpassung sind in Tab. 5.1 zusammengefasst. Dabei sei angemerkt, dass R(d¢,) nicht
sehr empfindlich auf den Spiegelungsparameter p reagiert.

 Be =) | p | A
| (380£10) Q | (26£1) uQem | 0,240,2 | (4,4+0,4) nm |

Tabelle 5.1: Ergebnisse der Anpassung des Léngswiderstands R durch das durch die
Gln. 5.3-5.6 beschriebene Parallelstrommodell.

Nachdem gezeigt wurde, dass sich das Parallelstrommodell anwenden ldsst, wird als
nichstes die Grofle I/l bestimmt, mit der die MR-Effekte normiert werden koénnen,
um den Einfluss des Platin-Shunts zu eliminieren:

ICo(dCO)/I =1- R(dCo)/RPt (57)

Der Wert fiir Rpy stammt aus der Anpassung des Langswiderstands (siche Tab. 5.1),
die Werte fiir R(dc,) werden einerseits mit den Ergebnissen der Anpassung nach den
Gln. 5.3-5.6 berechnet, andererseits werden die gemessenen Widerstinde®” verwendet. Die

37BEs werden die Widerstandswerte in der transversalen Geometrie R; (siche Abb. 5.3(a)) verwendet,
deren Feldabhingigkeit auf 0 T extrapoliert wurde.
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Abbildung 5.5: Kobalt-Schichtdickenabhangigkeit des Gesamtwiderstands R der Proben
(a) und des durch die Kobaltschicht flieBenden Stroms I¢, (b). Die Messwerte ergeben
sich aus der Extrapolation des linearen Hochfeldverhaltens des transversalen Widerstands
R; zum Nullfeld (siche Abb 5.3(a)). Die roten Linien stellen Anpassungen nach dem
Parallelstrommodell (Gln. 5.3-5.6) dar.

Schichtdickenabhéngigkeit des Kobalt-Stroms ist in Abb. 5.5(b) dargestellt. Es zeigt sich,
dass in den Proben mit senkrechter leichter Achse der Magnetisierbarkeit (dg, < 1,1 nm)
weniger als 10% des Gesamtstroms durch die Kobaltschicht flieft. Ab dc, > 7 nm fliefit
iiber die Hélfte des Stroms durchs Kobalt. Selbst fiir die 50 nm Kobaltschicht fliet noch
etwa 10% des Stroms durch die Platinschichten.

Im Folgenden wird die Schichtdickenabhéngigkeit der auf I,/ normierten Widerstands-
differenzen Apjgaie* diskutiert, die in Abb. 5.6(a) gezeigt ist. In der ip-Geometrie
zeigt sich bis dg, = 9 nm ein ndherungsweise linearer Anstieg bis auf einen Wert von
Appodaert x5 0,36 uQcm. Oberhalb dieser Schichtdicke bleibt der Wert im Rahmen des
Fehlers konstant, was bedeutet, dass der AMR im Einklang mit der Literatur keine
Schichtdickenabhéngigkeit zeigt [126]. Der Anstieg bei niedriger Kobalt-Schichtdicke ist
allerdings noch unverstanden. Eine mogliche Erklarung wére ein Einfluss der Grenzflidche
mit ihrer heterogenen chemischen Struktur auf die Spin-Bahn-Wechselwirkung, die die

mikroskopische Ursache des AMR ist.

Im Rahmen einer voll-relativistischen spin-polarisierten ab initio-Berechnung fiir
Pt/Co/Pt-Systeme, die erginzend zu der in dieser Arbeit vorgestellten experimentellen
Studie von P. Weinberger durchgefithrt wurde, wurde ebenfalls ein Grenzflichenbeitrag
zum ip- und op-MR gefunden [90]. Im Unterschied zu den realen Proben wurde von einer
idealen fce(111)-Gitterstruktur ohne thermische Anregungen ausgegangen. Genau wie in
der vorliegenden Arbeit wurde dort in beiden Messgeometrien eine Anisotropie im Ma-
gnetowiderstand beobachtet. Insbesondere sei darauf hingewiesen, dass fiir den op-Effekt
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Abbildung 5.6: (a) Auf Ic,/I normierte spezifische Widerstandsdifferenzen in der ip-
Geometrie (schwarz) und der op-Geometrie (rot) in Abhéangigkeit der Kobalt-Schichtdicke.
Die gestrichelte Linie ist eine Anpassung von Apto@iert an ein 1/dc,-Verhalten fiir

op,Co

dco > 9 nm. (b) Schichtdickenabhéingigkeit der Widerstandsdifferenz ApioEne*, die auf
Ico/I (rot) bzw. Ap;pco (schwarz) normiert wurde. Die Kurven sind so skaliert, dass sie
im Bereich d¢, > 9 nm zusammenliegen. In diesem Bereich ist Ap?ﬁ%”giert unabhéngig von
der Schichtdicke (siehe (a)), so dass die Normierung gerechtfertigt ist. Die gestrichelte

Linie ist eine Anpassung nach GI. 5.8.

in Ubereinstimmung mit den Ergebnissen dieser Arbeit dieselbe cos?-Abhingigkeit und
dasselbe Vorzeichen (Ap,, > 0) gefunden wurde. Im Unterschied zu den untersuchten Pro-
ben leistet im idealen System das Volumenmaterial keinen Beitrag zum Widerstand. Da
dort keine Elektronenstreuung stattfindet, kann auch kein MR-Beitrag entstehen. Folglich
miissen die beiden MR-Effekte im idealen System an der Co/Pt-Grenzfléche entstehen. In
den untersuchten Proben hingegen leistet insbesondere das Kobalt-Volumenmaterial einen
Beitrag zum ip-MR, was am konstanten Wert von Apfen® bei grofien Schichtdicken er-
sichtlich ist. Ein Grenzflichenbeitrag zum ip-MR ist hier hingegen nicht zu beobachten,
was moglicherweise auf die im Vergleich zur theoretischen Studie niedrigere Qualitit der

Grenzflache zuriickzufiihren ist.

Eine weitere mogliche Ursache fiir den Anstieg des ip-MR bei kleinen Schichtdicken kénnte
die Legierungsbildung aufgrund der Durchmischung an der Grenzfliche sein. Es wurde ge-
zeigt, dass in CoPt-Legierungen die Grole von Ap;), stark von der jeweiligen Zusammenset-
zung abhéngt [190, 194, 195]. Allerdings zeigt sich, dass mit zunehmendem Kobalt-Anteil
Ap;y kleiner wird. Die Co/Pt-Grenzflichen miissten also ein gréferes Ap;, aufweisen als
die Kobaltschicht, was im Widerspruch steht zum beobachteten Anstieg mit wachsender
Schichtdicke.

normiert

Die auf den Kobalt-Strom normierte Widerstandsdifferenz in der op-Geometrie Appty
zeigt qualitativ dieselbe Abhéngigkeit von dc, wie die nicht normierte Gréle Ap,, co (siche
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Abb. 5.4). Nach einem Anstieg, der dhnlich stark ist wie bei der ip-Widerstandsdifferenz,
wird bei dc, = 5 nm ein Maximum erreicht. Darauf folgt ein Abfall, der ab dc, = 9 nm eine
1/dco-Abhéngigkeit aufweist. Da in diesem Schichtdickenbereich der ip-Effekt konstant
bleibt und in dieser Auftragung der Platin-Shunt keine Rolle spielt, ist das 1/d.-Verhalten
ein eindeutiger Beweis fiir die Entstehung des AIMR in der Co/Pt-Grenzflichenregion.

Bei doo & 35 nm wird AppoEie® negativ, was auf die Existenz des GSE zuriickzufiihren
1st.

5.4.2 Normierung der op- auf die ip-Widerstandsdifferenz

Im letzten Abschnitt wurde die Anwendbarkeit des Parallelstrommodells und die Un-
abhéangigkeit von Ap?ﬁ%ﬁiert von der Schichtdicke ab dc, = 9 nm gezeigt. Daher ist es
zusétzlich zur Normierung auf Ig,/I gerechtfertigt, ab dg, = 9 nm den op-MR auf den
ip-MR zu normieren. Das hat den Vorteil, dass die Normierung direkt aus den Messdaten
erfolgen kann und ein anschauliches Maf} fiir die Gréfle des op-Effekts erlangt wird. Die
beiden Normierungen der op-Widerstandsdifferenzen werden in Abb. 5.6(b) miteinander
verglichen. Sie zeigen ab d¢, = 9 nm einen identischen Verlauf. Unterhalb dieser Schicht-
dicke zeigt Apop co/Apip.co grofiere Werte, die sich mit dem unverstandenen Anstieg von
Ap%’m&‘ert bei kleinen Schichtdicken (s.o.) erkldren lassen. Im Maximum bei d¢, = 2 nm
betragt die Grofle des op-MR 94% des AMR.

Die Aquivalenz der beiden Normierungen rechtfertigt die in Ref. [89] verwendete Normie-
rung auf den AMR. Dort wurde zur Quantifizierung des AIMR ein modifiziertes FS-Modell
verwendet, das im Folgenden kurz vorgestellt wird.

Die spezifischen Widersténde pc,,; mit ¢ = (||,p,t) bei einer Ausrichtung der Magnetisie-
rung entlang der longitudinalen, polaren bzw. transversalen Feldrichtung werden jeweils
analog zu Gl. 5.5 unter der Verwendung des Zusammenhangs pc, = 0(_3; beschrieben.
Der AMR wird dabei beriicksichtigt, indem der spezifische Widerstand des Volumenmate-
rials pl!(M) zwei verschiedene Werte annehmen kann, je nachdem, ob die Magnetisierung
parallel (Index ||) oder senkrecht (Index L) zur Stromrichtung ausgerichtet ist.

Die entsprechenden Widersténde des Volumenmaterials werden als pgglu in der longitudi-

nalen Geometrie und als p¢! | in der transversalen und polaren Geometrie bezeichnet.

Der Wert fiir p\cfgl | ergibt sich aus der Anpassung der Widersténde R(dc,) im Parallel-
strommodell (siehe Tab. 5.1). Durch Addition des Séttigungswerts von AppoEnie® fiir grofie
Schichtdicken (ApoEiert(da, > 9 nm) = (0,36 & 0,01) uQcem, sieche Abb. 5.6(a)) erhélt

ip,Co
man den Wert fiir pggln

Der AIMR wird hingegen durch eine Abhéngigkeit des Spiegelungsparameters p von
der Magnetisierungsrichtung beriicksichtigt. Anschaulich bedeutet dies, dass die Grenz-
flachenstreuung bei einer Magnetisierung in der Filmebene (Index ip) weniger diffusiv ist
als bei einer Ausrichtung der Magnetisierung in polarer Richtung (Index op): pi, > Dop.
Wiéhrend sich der Wert fiir p;, wieder aus der Anpassung der Schichtdickenabhéngigkeit
der Widersténde ergibt (siehe Tab. 5.1), stellt p,, einen Anpassungsparameter dar. Es sei
nochmals darauf hingewiesen, dass die absoluten Werte von p mit einem relativ groflen
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Fehler behaftet sind, da die Anpassung nicht sehr sensitiv auf die Grenzflichenstreuung
ist. Die Differenz Ap = p;, — pop, die ein MaB fiir die Stiarke des AIMR ist, ldsst sich
hingegen recht genau quantifizieren.

Die Tatsache, dass sich die Magnetowiderstandseffekte mit dem Parallelstrommodell be-
schreiben lassen, bedeutet, dass das Platin keinen nennenswerten Beitrag zum MR leistet.
Deshalb werden die Platinschichten im Folgenden nicht beriicksichtigt.

Nach diesen Voriiberlegungen ldsst sich jetzt das Modell fiir den auf den ip-MR normierten
op-MR aufstellen:

Apop (dew o i) — PCop(dcopt | Pop) — Peot(deo,nlo L Pip) By 58)
CosVMoprWGSE) — — NGSE .
Apip P PCo,|| (dep\C/?)l’” 7pip) - pCO,t(dCo7p\C/?)17L7pip>

Hierbei ist kgsg ein Maf fir den konstanten Beitrag des GSE (siehe Abschnitt 5.3.1). Mit
GL. 5.8 lassen sich die in Abb. 5.6(b) gezeigten Messwerte fiir Ap,,/Ap;, anpassen, wobei
Pop Und kggr die einzigen Anpassungsparameter sind. Als Ergebnis erhélt man ein Ap
von 0,034 0,01, das die GroBle des AIMR im vorgestellten FS-Modell unabhéngig von der
Kobalt-Schichtdicke angibt. Anschaulich bedeutet das, dass der AIMR eine Erhohung der
diffusiven Grenzflachenstreuung um 3% bewirkt, wenn die Magnetisierung aus der Filme-
bene in die Normale gedreht wird. Da sich spétestens ab einer Kobalt-Schichtdicke von
12 nm die Textur der Proben nicht mehr dndert (siche Abschnitt 4.2.1), ist es legitim, den
GSE als konstante Verschiebung der Messwerte zu behandeln. Die Anpassung ergibt einen
Wert von kgsg = 0,12 + 0,01. Der GSE erreicht in den untersuchten Proben also etwa
12% der Grofle des AMR. Dieser Wert liegt deutlich unterhalb der von Gil et al. gefun-
denen Werte fiir 10 bis 188 nm dicke polykristalline Kobaltfilme von kSl = 0,7..1 [134].
Der Grund hierfiir kénnte in einer unterschiedlichen Kristallstruktur liegen. Wéahrend in
Ref. [134] polykristalline Filme mit hep(0001)-Textur untersucht wurden, liegen die fiir
diese Arbeit hergestellten Proben wahrscheinlich iiberwiegend in fce(111)-Textur vor (sie-
he Abschnitt 4.2.4).

5.5 Ergebnisse der Querwiderstandsmessungen

In diesem Abschnitt werden die Ergebnisse der Querwiderstands-Untersuchungen der
Co/Pt-Schichtsysteme présentiert. Dazu wird zundchst anhand einer repréisentativen Mes-
sung die Bestimmung der normalen bzw. anomalen Hall-Konstanten Ry bzw. Ry erldutert,
deren Abhéangigkeit von d¢, im Anschluss diskutiert wird.

In Abb. 5.7(a) ist die auf den Kobaltstrom I, normierte Messung des Hall-Widerstands
Ry = Uy/Ic, der Probe mit 6 nm Kobaltschicht dargestellt. Mit ansteigendem, senkrecht
zur Filmebene angelegten Magnetfeld zeigt sich ein linearer Anstieg des Hall-Widerstands
Ry, der ab 1,4 T in einen linearen Abfall iibergeht. Das Maximum von Ry von 0,63 2 wird
bei pupH = 1,8 T erreicht. Die Abhéngigkeit des Hall-Widerstands von der Feldstérke spie-
gelt das in Abschnitt 4.2.3 beschriebene Ummagnetisierungsverhalten der Proben in harter
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Richtung der Magnetisierbarkeit wider und ist représentativ fiir alle hergestellten Proben
mit Kobalt-Schichtdicken oberhalb des Spinreorientierungsiibergangs bei d¢, = 1,1 nm.
Im Unterschied zu den vorgestellten MOKE-Messungen zeigt sich nach Sattigung der
Magnetisierung ein linearer Abfall des Messsignals aufgrund des normalen Hall-Effekts.
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Abbildung 5.7: (a) Auf I¢, normierter Hall-Widerstand Ry der Probe mit 6 nm Kobalt-
schicht in Abhéngigkeit des senkrecht zur Filmebene angelegten Magnetfelds jio H. Um den
Einfluss des Langswiderstands auf die Messkurve zu eliminieren, wurden zwei Messungen
mit entgegengesetzter Richtung des Magnetfelds miteinander verrechnet. Zur Bestimmung
der Steigung des normalen Hall-Effekts syg wird der Kurvenverlauf fiir ygH > 3 T line-
ar angepasst (rot). Die Querwiderstandsdifferenz ARaxg (blau) aufgrund des anomalen
Hall-Effekts wird zwischen den Schnittpunkten der linearen Anpassungen mit der Ordi-
nate abgelesen. (b) Nach Gl. 5.10 bestimmte anomale Hall-Konstanten R (schwarz) in
Abhéngigkeit der Kobalt-Schichtdicke dg,. Die Daten sind ab dg, = 9 nm an ein 1/dc,-
Verhalten angepasst (rote gestrichelte Linie). Auflerdem sind die Werte fiir die nach G1. 5.9
bestimmten normalen Hall-Konstanten R, dargestellt (rot).

Aus der partiellen Ableitung der Gl. 3.14 nach dem Magnetfeld H, bzw. der Magnetisie-
rung M, erhilt man fiir die Hall-Konstanten Ry bzw. R, die folgenden Beziehungen?s:

oUg d ARug
Ry=———— —=—— . d=syrp-d 5.9
O M) T AGom) T (5.9)

R Uy dco  ARanp

’ a(ﬂ’OMz) [Co 2,u0]\4s
Da der normale Hall-Effekt sowohl in der Platin-, als auch in der Kobaltschicht entsteht,
wird in Gl. 5.9 die Gesamtdicke der Probe und der Gesamtstrom beriicksichtigt. Man

dco (5.10)

38Da der Strom immer in 2-Richtung angelegt wird, wird im Folgenden beim Messstrom auf den Index
x verzichtet, der in Gl. 3.14 noch verwendet wurde.
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erhélt daraus also eine fiir den jeweiligen Schichtaufbau giiltige, effektive Hall-Konstante.
Im Gegensatz dazu entsteht der anomale Hall-Effekt nur in der Kobaltschicht, so dass
auch nur die Kobalt-Schichtdicke dc, und der durch die Kobaltschicht flieBende Strom
I, in Gl. 5.10 eingesetzt werden. Die Grofle ARagg ist die Querwiderstandsdifferenz, die
auftritt, wenn die Magnetisierung von £M; nach FM, gedreht wird. Die Anderung der
polaren Magnetisierungskomponente ist also AM, = 2M.

In Abb. 5.7(a) ist gezeigt, wie die HilfsgroBen syg und ARaygg bestimmt werden. Fiir die
Steigung des normalen Hall-Effekts syg werden die Kurven bei po|H.| > 3 T, also deutlich
oberhalb des Séttigungsfelds, linear angepasst. Die beiden Steigungen des negativen und
positiven Asts spg; und spgo werden gemittelt. Der Hall-Widerstand in Abb. 5.7(a)
ist bereits auf den Kobaltstrom normiert. Diese Normierung ist aber unzuléssig bei der
Quantifizierung des normalen Hall-Effekts (s.0.) und wird durch die Multiplikation mit
dem Faktor I¢,/I riickgéngig gemacht:

sug,1 + sug2  Ico
2 I
Die Widerstandsdifferenz A Rapr wird zwischen den Schnittpunkten der beiden linearen
Anpassungen mit der Ordinate abgelesen.
Die Schichtdickenabhéngigkeit der beiden Hall-Konstanten ist in Abb. 5.7(b) dargestellt.
Fiir Ry zeigt sich zunéchst bis dg, = 5 nm ein Anstieg auf den Maximalwert von ca.
2,4-107? m3/C, gefolgt von einem Abfall entsprechend eines 1/dg,-Verhaltens mit einem
Grenzwert bei grofien Kobaltdicken von etwa 1-107% m?/C. Damit liegen die Werte fiir
die anomale Hall-Konstante im Bereich der Literaturwerte (RS° = +(0,6..3) - 1079 m?/C,
siche Abschnitt 3.2.5).
Der Kurvenverlauf deutet darauf hin, dass sich der AHE zusammensetzt aus einem Vo-
lumenanteil, der fiir den Grenzwert bei grofien Schichtdicken verantwortlich ist, und ei-
nem Grenzflachenanteil, der fiir die Schichtdickenabhéngigkeit von Ry fiir dg, > 9 nm
sorgt. Ein Beitrag der Grenzflichen zum AHE wurde in der Literatur héufig beob-
achtet [153, 152, 154, 146, 196]. Gerber et al. haben in diinnen Nickel-Filmen einen
Grenzflichenbeitrag zum AHE gefunden, der linear mit dem Léngswiderstandsbeitrag
der Grenzfliche skaliert und mit zunehmender kristalliner Qualitdt der Filme an-
steigt [153, 152]. Es wurde argumentiert, dass generell alle Streumechanismen, die
einen Langswiderstandsbeitrag hervorrufen, auch einen Beitrag zur Hall-Spannung liefern
konnen und darauf separat untersucht werden miissen [154]. Bei der Untersuchung poly-
kristalliner Kobaltfilme wurde von J. Kétzler und W. Gil in qualitativer Ubereinstimmung
mit den Ergebnissen fiir Nickel von Gerber et al. ein Anstieg von Ry mit abnehmender
Filmdicke beobachtet [146]. Bei einer Reduktion der Schichtdicke von 188 nm auf 10 nm
wurde bei Raumtemperatur ein Anstieg der anomalen Hall-Konstanten auf mehr als den
dreifachen Wert gefunden. Von Zhang et al. wurde in Co/Pt-Multilagen ein oszillatorisches
Verhalten von Rg mit der Anzahl der Bilagen beobachtet, das auf die Grenzflachenstreuung
zuriickgefiihrt wurde [196].
Die Schichtdickenabhéngigkeit der fiir den jeweiligen Co/Pt-Schichtaufbau giiltigen nor-

(5.11)

SHE =
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malen Hall-Konstante Ry zeigt einen starken Anstieg bei kleinen Filmdicken, der ab
dco = 15 nm schwécher wird und schliellich ab dc, = 30 nm einen Séattigungswert von
etwa Rys = —2- 1071 m3/C annimmt. Dabei muss allerdings beriicksichtigt werden, dass
sich der gemessene normale Hall-Effekt in nicht trivialer Weise aus den jeweiligen Effek-
ten der unterschiedlichen Materialien zusammensetzt. Da RY' deutlich kleiner ist als RS°
(siche Refs. [71, 142, 119]), kann man in erster Ndherung annehmen, dass der normale
Hall-Effekt hauptséchlich in der Kobalt-Schicht erzeugt wird. Dann lédsst sich analog zu
der auergewohnlichen Hall-Konstante ein RS° fiir die Kobaltschicht bestimmen, indem
man in Gl. 5.9 d¢, statt d verwendet und in Gl. 5.11 auf den Faktor I¢,/I verzichtet.
Obwohl der Platin-Shunt auf diese Weise aus der Messung korrigiert ist, zeigen die Werte
qualitativ denselben Verlauf wie die in Abb. 5.7(b) gezeigte Schichtdickenabhéngigkeit
von Ry, nur dass der Sattigungswert mit R&‘S) =—1,9-107 m3/C um 5% kleiner ist.
Experimentelle Arbeiten, in denen die Abhéngigkeit der normalen Hall-Konstante von
Kobalt von der Filmdicke untersucht wurde, sind selten. Kotzler und Gil haben in den
von ihnen untersuchten Co-Filmen mit Schichtdicken zwischen 10 nm und 188 nm ein kon-
stantes RS° entsprechend des Literaturwerts gefunden [146]. In Co/Pt-Multilagen haben
Canedy et al. positive Werte fiir Ry gefunden [193], was wahrscheinlich auf die Hochfeld-
Suszeptibilitdt ihrer nur wenige Monolagen dicken Kobaltschichten zuriickzufiihren
ist [92].

5.6 Modifizierung der Grenzfliche durch eine Kupfer-Zwischen-
schicht

In den vorigen Abschnitten wurde gezeigt, dass der AIMR im Bereich der Grenzfliche
zwischen Kobalt und Platin entsteht. Im Folgenden wird der Einfluss untersucht, den ei-
ne Zwischenschicht aus einem dritten Material an der Co/Pt-Grenzflache auf den AIMR
und die Anisotropie hat. In Kombination mit diesem Material sollte Kobalt keinen oder
nur einen sehr kleinen AIMR aufweisen, damit die Modifizierung der Co/Pt-Grenzflache
einen signifikanten Effekt auf den AIMR der Probe haben kann. In einer Voruntersu-
chung wurden Kobalt-Schichtsysteme mittels Elektronenstrahlverdampfens hergestellt,
wobei die Platin-Wachstums- und Deckschicht durch ein anderes, nicht magnetisches
Metall ersetzt wurde. Zwar weisen die so hergestellten Proben andere strukturelle Ei-
genschaften auf als die mittels der in Abschnitt 4.1 beschriebenen Sputter-Verfahren her-
gestellten Proben. Bei Co/Pt-Proben fithren jedoch beide Herstellungstechniken zu qua-
litativ vergleichbaren Magnetotransport-Eigenschaften. Es zeigte sich, dass ein Co/Cu-
Schichtsystem einen betragsméfig kleinen, negativen op-MR aufweist, der wahrscheinlich
auf den GSE zuriickzufiihren ist [92].

Daraufhin wurden zwei Co/Cu/Pt-Probenserien mit Cu-Zwischenschicht mittels Sputter-
techniken hergestellt. Dies wurde nach einem Umbau der Préparationskammer moglich,
nach dem neben den Co- und Pt-Magnetrons nun auch Platz fiir drei weitere Magnetrons
zur Verfiigung steht. Wahrend sich die Geometrie fiir das Magnetron-lIonenstrahlzerstiu-
ben nicht veréindert hat, hat sich der Abstand zwischen ECR-Pt-Target und Probe hal-
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biert, so dass die ECR-Auftragsrate in etwa vervierfacht wurde. Die Auswirkungen dieser
Anderung auf die magnetischen Eigenschaften der Proben werden im Zusammenhang mit
den im Folgenden vorgestellten Ergebnissen diskutiert.

Der Schichtaufbau beider Probenserien ist vergleichbar mit dem der bisher untersuch-
ten Co/Pt-Serie (siche Abschnitt 4.1.2). Wéhrend die Kobalt- und Platinschichtdicken
konstant bleiben, wird zwischen der Kobaltschicht und der Platin-Decklage eine Kupfer-
schicht mit d¢, = 0..8 nm mittels DC-Magnetron-lonenstrahlzerstdaubung prapariert. Bei
der zweiten Probenserie wird zusétzlich die Grenzfliche zur Pt-Wachstumsschicht durch
eine zweite Kupfer-Zwischenschicht mit derselben Dicke modifiziert. Wie schon im Fall der
Herstellung von Kobalt- und Platin-Magnetronschichten betréagt der Arbeitsdruck dabei
3,3 - 1072 mbar. Die Energie der Argon-Ionen befindet sich zwischen 650 ¢V und 700 eV,
woraus sich eine Kupfer-Auftragsrate von ca. 0,07 nm/s ergibt, die mittels AFM kalibriert
wurde. Die Kobaltdicke wurde konstant zu dc, = 6 nm gewihlt, da hier ein maximaler
AIMR bei den Co/Pt-Proben gefunden wird (siche Abb. 5.6).

Zwischen der Herstellung der beiden Probenserien kam es zu einer abrupten Anderung
der Auftragsrate des ECR-Platins, deren Ursache bisher unverstanden ist. Die Folge ist,
dass die Wachstumsschichten der Proben mit zwei Cu-Schichten diinner sind als bei den
Proben der anderen Serie. Mit Hilfe von Strukturuntersuchungen an Co/Pt-Proben, die
im selben Zeitraum in der Préparationskammer hergestellt wurden, konnte die Anderung
nachvollzogen und die Dicke der hergestellten ECR-Schichten fiir die Probenserie mit
zwei Kupferlagen zu d5R = (2,7 £ 0,1) nm bestimmt werden. Die Wachstumsschicht
der Probenserie mit einer Cu-Schicht weist die gewiinschte Solldicke von 4 nm auf. Der
Schichtaufbau beider Probenserien wird in Abb. 5.8 veranschaulicht.

Trotz unterschiedlich dicker Wachstumslagen ist eine Vergleichbarkeit beider Probenserien
beziiglich der Anisotropie und des AIMR, gegeben, was in den folgenden Abschnitten 5.6.1
und 5.6.2 gezeigt wird.

(a) Probenserie mit 1xCu (b) Probenserie mit 2xCu

3 nm Platin

3 nm Platin

1 nm Platin

Abbildung 5.8: Schichtaufbau der Probenserien mit (a) einer bzw. (b) zwei Kupfer-
Zwischenschichten der Dicke d¢,.
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5.6.1 Effektive Anisotropie in Co/Cu/Pt-Schichtsystemen

In diesem Abschnitt wird der Einfluss der Kupfer-Zwischenlagen auf die effektive Ani-
sotropie der Proben untersucht. Hierzu wurde das Ummagnetisierungsverhalten der Pro-
ben in harter Richtung der Magnetisierbarkeit mittels anomalen Hall-Effekts gemessen.
Qualitativ zeigen alle Proben mit Cu-Zwischenschicht dasselbe Ummagnetisierungsver-
halten, das bereits von der Probe ohne Kupferschicht bekannt ist (siche Abb. 5.7). In
Abb. 5.9(a) ist dieses Verhalten fiir die Probe mit zwei Kupfer-Zwischenlagen der Dicke
dcy = 0,5 nm exemplarisch dargestellt. Der Hall-Widerstand zeigt einen nahezu linea-
ren Verlauf wihrend der Ummagnetisierung mit dem Feld. Zur Bestimmung der Aniso-
tropiekonstanten K .4 und K, der Proben Av;zurde Gl. 2.17 an die Messungen des Hall-
L

Widerstands angepasst. Dabei gilt: m, = 3+ = }i‘*ﬁ. Fiir K5 wurde ein konstanter

Wert von K3 = (90 4 30) kJ/m® gefunden, der mit dem der Co/Pt-Serie im Rahmen des
Fehlers eine gute Ubereinstimmung zeigt (sieche Abschnitt 4.2.4).

(@) (b)

o Probenserie mit 1xCu
-950 = Probenserie mit 2xCu
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Abbildung 5.9: (a) Hall-Widerstand Rapg der Probe mit zwei Cu-Schichten der Dicke
dcy = 0,5 nm nach Abzug des normalen Hall-Effekts. Die Anisotropiekonstanten K of
und K5 werden aus der Anpassung nach Gl. 2.17 (rot) bestimmt, in die der Sattigungswert
Rangs (blau) eingeht. (b) Auftragung der effektiven Anisotropiekonstanten 1. Ordnung
der beiden Probenserien gegen die Dicke der einzelnen Kupferschichten. Die jeweiligen
Sattigungswerte sind aus den Messwerten fiir d¢, > 1,5 nm unter Gewichtung der jewei-
ligen Messfehler bestimmt und als gestrichelte Linie in der Farbe der Messpunkte ange-
geben. Als Referenz ist der Wert aus der Co/Pt-Probenserie mit dc, = 6 nm angegeben
(blauer Punkt). Die Formanisotropie eines Kobalt-Films von —£2 M2 = —1,23 MJ/m? ist
als blaue gestrichelte Linie dargestellt.

Die fiir beide Probenserien erhaltenen effektiven Anisotropiekonstanten 1. Ordnung sind
in Abb. 5.9(b) gegen die Kupfer-Schichtdicke aufgetragen. Der Wert fiir K7 o ohne Kupfer-
schicht (dg, = 0) ist im Rahmen des Fehlers fiir beide Probenserien identisch und betrigt
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—(1020420) kJ/m3. Das zeigt, dass die unterschiedliche Dicke der Platin-Wachstumslagen
keinen messbaren Einfluss auf die Anisotropie hat. Der Referenzwert aus der Co/Pt-Serie
ist mit K 10 Eépt = —(960 £ 10) kJ/m? etwas groBer. Die Ursache hierfiir wird spéter disku-
tiert.

Mit steigender Kupferdicke zeigt sich ein leichter Abfall der Werte zu negativeren Aniso-
tropiekonstanten fiir die Probenserie mit einer Kupferschicht bzw. ein stéirkerer Abfall im
Fall von zwei Kupferschichten. Ab einer Schichtdicke der Kupferlagen von etwa 1,5 nm
bleibt die Anisotropie im Rahmen des Fehlers konstant, wobei sich Séttigungswerte von
K5 = —(1080 £ 10) kJ/m? fiir die Probenserie mit einer Kupfer-Zwischenschicht und
K 12’;%1; = —(1250+20) kJ/m? fiir die zweite Probenserie ergeben. Letzterer Wert entspricht
im Rahmen des Fehlers der Formanisotropie eines Kobalt-Films.

Daraus folgt einerseits, dass die Kupferschichten bereits ab dc, = 1,5 nm eine geschlossene
Grenzflache mit konstanter Grenzflichen-Anisotropie zum Kobalt bilden. Zum anderen
zeigt sich aus dem Sattigungswert der Probenserie mit zwei Kupferlagen, dass die Summe
aus Volumenanisotropie und Co/Cu-Grenzfliachenanisotropie verschwindet:

/O 9 KCO/CU
chv/C 4 18
dCo
Im Folgenden wird gezeigt, dass die in Co/Cu-Systemen zu erwartenden Grenzflichen-

und Volumenanisotropiebeitrige positiv sind. Um Gl. 5.12 erfiillen zu konnen, miissen
demnach beide Beitrage getrennt voneinander verschwinden:

—0 (5.12)

K/ =K/ =0 (5.13)

Folglich sind die Formanisotropie —£2 M2 und die Co/Pt-Grenzfléchenanisotropie K,g Co/Pt
die emm%en relevanten Anlsotroplebeltrage in den untersuchten Probenserien.

Fir K ICSO werden in der Literatur je nach Préaparationsprozess positive Werte im Bereich
0..0,5 mJ/m? angegeben [105]. Die Volumenanisotropie setzt sich aus magnetokristallinen
und magnetoelastischen Anteilen zusammen. Der magnetokristalline Anteil befindet sich
laut Literatur im Bereich von ch\?/rgﬁl = +(30..330) kJ/m? [105]. Die Verspannung auf-
grund der unterschiedlichen Gitterkonstanten fiir das Wachstum von Co auf Cu betrigt

etwa 5"/ = (af —afs) Jafc = 2%. Sofern diese Verspannung nicht abgebaut wird, ergibt

sich nach Gl. 2.10 ein magnetoelastischer Anisotropiebeitrag von K IC\(,)/IS; ~ +800 kJ/m?.
Da fce-Pt eine groflere Gitterkonstante als fce-Cu und fee-Co hat, erhoht sich dieser Wert
sogar noch, wenn beriicksichtigt wird, dass das Kupfer wahrscheinlich auch schon ver-
spannt auf der Pt-Wachstumsschicht aufwichst. Eine Verspannung der Kobaltschicht
wiirde also genau wie der magnetokristalline Beitrag zu einer Erhéhung der effektiven
Anisotropiekonstante 1. Ordnung fithren. Da Letztere im Wesentlichen der Formanisotro-
pie entspricht, kann eine signifikante Verspannung der Kobaltschicht somit ausgeschlossen
werden.

Da fiir das Wachstum von Kobalt auf einer Platin-Wachstumsschicht ebenfalls ein ver-

schwindender Volumenbeitrag zur Anisotropie gefunden wurde (siehe Tab. 4.2), miisste
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der Wert der effektiven Anisotropiekonstante der Referenzproben (dc, = 0) demjenigen
aus der Co/Pt-Probenserie mit d¢, = 6 nm entsprechen. Tatséchlich liegt dieser aber um
etwa 60 kJ/m? hoher (siche Abb. 5.9(b)). Dies deutet darauf hin, dass die mittlere Co/Pt-
Grenzflaichenanisotropie in den Probenserien mit Kupfer-Zwischenschicht im Vergleich zu
dem in Tab. 4.2 angegebenen Wert fiir die Co/Pt-Serie mit KCO/Pt (0,640,2) mJ/m? et-
was kleiner ist. Wahrscheinlich l&sst sich das auf eine leicht untersch1edhche Beschaffenheit
der Grenzflache aufgrund des Umbaus der Priparationskammer mit der einhergehenden
Anderung der Auftragsrate fiir die Platin-Wachstumslage zuriickfiihren.

Bei dem Verlauf von K ¢ fiir die Probenserie mit nur einer Kupferlage in Abb. 5.9(b)
ist auffillig, dass der Sattigungswert fiir dc, > 1,5 nm nicht mittig zwischen dem Re-
ferenzwert ohne Kupferschicht und dem Séttigungswert fiir die zweite Probenserie liegt.
Das deutet darauf hin, dass die untere Pt/Co-Grenzfliche zur Wachstumsschicht (die
wahrscheinlich mit wachsender Kupferdicke in guter Ndherung unveridndert bleibt) einen
grofleren Beitrag zur Grenzflachenanisotropie leistet als die obere Co/Pt-Grenzfliche zur
Deckschicht, wie es bereits fiir Pt/Co/Pt-Schichten von Bandiera et al. beobachtet wur-
de [197]. Dort wurde die Asymmetrie auf unterschiedlich starke Durchmischungen und
unterschiedliche Verspannungen an den Grenzflachen zuriickgefiihrt.

Im Folgenden wird die Grenzflichenanisotropie der oberen (,Co/Pt“-) und unteren
(,Pt/Co*)-Grenzfldche getrennt voneinander bestimmt. Aus der Anisotropieénderung, die
mit der Substitution der oberen Co/Pt-Grenzfliche durch eine Co/Cu-Grenzflache in der
Probenserie mit einer Cu-Lage einhergeht, ldsst sich die Anisotropie der oberen Co/Pt-
Grenzflache berechnen. Fiir die Probe ohne Kupferschicht setzt sich K o folgendermafien
zusammen:

KPt/Co + KCO/Pt

chsépt _ KCO/Pt MOMSQ I (5.14)
2 dCo
Dahingegen gilt fiir den Sattigungswert fiir dg, > 1,5 nm:
. KPt/Co KCO/Cu
e (5.15)

2 dCo
Dabei wird davon ausgegangen, dass die Volumenanisotropie durch die auf der Kobalt-
schicht aufgebrachten Kupferlage nicht gedndert wird. Aus der Differenz der Gln. 5.14
und 5.15 unter Beriicksichtigung von Klqso/ @ — (sieche Gl. 5.13) ergibt sich fiir die

obere Co/Pt-Grenzflache: K| CO/ PY = (0,4 £0,2) mJ/m? Zusammen mit der mittleren

Co/Pt- Grenzﬂachenamsotrople ergibt sich fiir die untere Pt/Co-Grenzfldche: Klpsf/ Co —

(0,94 0,4) mJ/m?2. In Tab. 5.2 sind die gefundenen Anisotropiekonstanten zusammenge-
fasst.

5.6.2 AIMR in Co/Cu/Pt-Schichtsystemen

In diesem Abschnitt wird der Einfluss der Kupfer-Zwischenschichten auf den AIMR, un-
tersucht. Im Unterschied zu der Vorgehensweise bei den Co/Pt-Proben in Abschnitt 5.4
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’ ch\? Cu ‘ Kleo Cu ‘ chso Pt (mittel) ‘ chso Pt (oben) ‘ KlPSt Co (unten) ‘

| 0 [ 0 ](0,6+02 mJ/m?[(04+02) mJ/m? | (0,9+04) mJ/m? |

Tabelle 5.2: Bei der Untersuchung der Probenserien mit einer bzw. zwei Kupfer-
Zwischenlagen gefundene Anisotropiekonstanten.

wird hier auf eine Normierung der op-Widerstandsdifferenz auf den Kobaltstrom ver-
zichtet. Dieser ldsst sich zwar analog zur Untersuchung der Co/Pt-Probenserie aus ei-
nem Parallelstrommodell bestimmen. Da aber im Vergleich die Gesamtschichtdicke der
Co/Cu/Pt-Probenserie deutlich weniger variiert wird als bei der Co/Pt-Serie, ist auch die
Schichtdickenabhéngigkeit des Widerstands weniger ausgepragt. Entsprechend lésst sich
der Widerstand der Proben mit dem Parallelstrommodell weniger genau anpassen, so dass
die berechneten Groflen mit relativ hohen Fehlern behaftet sind.

Stattdessen wird der AMR zur Normierung verwendet. Das ist unter der Annahme erlaubt,
dass der AMR im Wesentlichen unabhéngig von der Kupfer-Schichtdicke ist und somit
ein Maf fiir den Kobaltstrom darstellt.

Vor der Diskussion der normierten Werte werden im Folgenden zunéchst die Widerstands-
differenzen Ap; ¢, (i = (ip,0p)) vorgestellt. Sie sind in Abhéngigkeit von der Kupferdicke
fur die Probenserien mit einer bzw. zwei Kupfer-Schichten in Abb. 5.10(a) bzw. 5.10(b)
dargestellt.

Bei der Probenserie mit einer Cu-Schicht werden beide Widerstandsdifferenzen mit wach-
sender Kupferdicke kleiner. Der Abfall erfolgt zunéichst nédherungsweise linear und zeigt
bei groflen Schichtdicken ein Sattigungsverhalten, wobei die Werte asymptotisch gegen
Null gehen. In Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der Co/Pt-Probenserie sind die
Werte der op-Widerstandsdifferenz stets kleiner als die entsprechenden Ap;, co. Bei der
Probenserie mit zwei Kupferschichten zeigt sich qualitativ das gleiche Bild, wobei hier auf-
grund der doppelt so grolen Gesamtdicke der Cu-Schichten das asymptotische Verhalten
deutlicher zu erkennen ist. Die bei beiden Probenserien voneinander abweichenden Start-
werte fiir de, = 0 sind eine Folge der verschiedenen Dicken der Platin-Wachstumsschicht
und dem damit verbundenen unterschiedlich groffen Nebenschluss-Widerstand.
Insgesamt werden die in Abb. 5.10 dargestellten Kurvenverldufe durch den Kupfer-Shunt,
der mit wachsender Kupferdicke an Einfluss gewinnt, dominiert. Um diesen Einfluss
auf den AIMR zu eliminieren, wird die op-Widerstandsdifferenz auf die ip-Widerstands-
differenz normiert, wie es bereits in Abschnitt 5.4 fiir die Co/Pt-Serie durchgefiihrt wurde.
Die normierten op-Widerstandsdifferenzen sind in Abb. 5.11 fiir beide Probenserien auf-
getragen. Es sei explizit darauf hingewiesen, dass die Werte in dieser Darstellung nicht
gegen die Gesamt-Kupferdicke, sondern die Dicke der einzelnen Kupferschichten aufge-
tragen ist, um eine bessere Vergleichbarkeit zu erméglichen. Beide Referenzproben ohne
Kupferschicht zeigen mit ca. 68% denselben Wert, der sich mit dem Vergleichswert der
Co/Pt-Serie deckt. Dies zeigt, dass die dargestellte GroBle Ap,,/Ap;, im Wesentlichen
unabhéngig ist von den mit unterschiedlicher Auftragsrate und verschiedenen Dicken her-
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Abbildung 5.10: Spezifische Widerstandsdifferenzen Ap;, ¢, und Ap,p co in Abhéngigkeit
der Gesamt-Kupferdicke dg, fir die Probenserie mit einer (a) bzw. zwei Kupfer-
Zwischenschichten (b).

= Probenserie mit IxCu
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Abbildung 5.11: Auf die ip-Widerstandsdifferenzen normierten op-Widerstandsdifferenzen
der Probenserien mit einer (rot) bzw. zwei Kupfer-Zwischenschichten (schwarz) in
Abhéngigkeit von der Dicke der einzelnen Kupferschichten. Die Kurvenverlaufe sind an
einen exponentiellen Abfall o< exp(—dc,/d) angepasst (rote Linien). Der Ap,,/Ap;,-Wert
von der Probe aus der Co/Pt-Serie mit dc, = 6 nm ist als Referenz angegeben (blaue
gestrichelte Linie).
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gestellten Platin-Wachstumslagen. Die Probenserie mit zwei Kupferschichten zeigt einen
starken Abfall des op-MR mit wachsender Kupferschichtdicke, der etwa ab d¢, = 6 nm bei
einem Wert von (5+6)% sattigt. Dieser Wert ist mit einem groflen Fehler behaftet, da das
zu erwartende cos? f-Verhalten des AIMR in der Rotationsmessung von einem weiteren
Effekt tiberlagert wird. Dieser ist proportional zu cos @, was auf einen Hall-Effekt deutet,
der sich aufgrund einer nicht perfekten Probengeometrie zu einem kleinen Teil auch in
der Messung des Léngswiderstands zeigt.

Der Abfall der normierten op-Widerstandsdifferenz ldsst sich iiber ein exponentielles Zer-
fallsgesetz (o< exp(—dcy,/d)) beschreiben, wobei als Sattigungswert der fiir dg, = 8 nm
gemessene Ap,,/Api,-Wert von 5,1% vorgegeben wurde. Es ergibt sich eine Abklinglénge
des op-Effekts von doycy = (1,2 £ 0,1) nm. Die Anpassung ist in Abb. 5.11 als rote Linie
dargestellt.

Die sukzessive Uberfithrung einer Co/Pt-Grenzfliche in eine Co/Cu-Grenzfléiche fiihrt al-
so zu einem Verschwinden des in Co/Pt-Schichtsystemen gefundenen AIMR. Es ist nicht
zu erwarten, dass das Kobalt-Volumenmaterial durch diese Modifikation der Grenzfliche
erheblich in seinen FEigenschaften veréndert wird. Somit ist dies eine Bestétigung der
bereits in den Abschnitten 5.3.1 und 5.4.1 beschriebenen Tatsache, dass der AIMR an
der Co/Pt-Grenzfliache entsteht. Die Kupferdicke, bei der der AIMR praktisch verschwin-
det, entspricht der mittleren freien Weglidnge der Elektronen in der Kupferschicht von
Acu = (5£2) nm. Diese wurde wie in Abschnitt 5.4.1 aus der Ladungserhaltung und dem
spezifischen Widerstand des Cu-Volumenmaterials p¢! berechnet, der aus der Anpassung
des Parallelstrommodells an den Widerstand der Proben R(dc,) bestimmt wurde (nicht
gezeigt).

Fiir die Serie mit nur einer Cu-Schicht zeigt sich ebenfalls ein exponentieller Abfall der
normierten op-Widerstandsdifferenz Ap,,/Ap;, mit zunehmender Cu-Dicke, die in einen
Séttigungswert von etwa 50% miindet. Die Abklingldnge ist mit d1xcy = (2,4 + 0,4) nm
doppelt so grof3, wie fiir die Probenserie mit zwei Kupferschichten. Mogliche Erkldrungen
hierfiir werden am Ende dieses Abschnitts diskutiert.

Bezogen auf den Anfangswert sinkt Ap,,/Ap;, etwa um 25%. Unter der Voraussetzung,
dass die Co/Cu/Pt-Grenzflachenregion bei geniigend dicker Kupferschicht keinen bzw.
einen verschwindend geringen Beitrag zum op-MR liefert, wiirde man zunéchst einen
Abfall auf die Hélfte des Werts ohne Kupfer-Zwischenschicht erwarten, da nur eine Co/Pt-
Grenzflache modifiziert wird und die andere erhalten bleibt.

Der Grund, warum dies nicht beobachtet wird, ist noch nicht endgiiltig verstanden.
Wabhrscheinlich leisten die beiden Co/Pt-Grenzflichen einen unterschiedlichen Beitrag
zum AIMR, wie es bereits fiir die Grenzflachenanisotropie beobachtet wurde (siehe Ab-
schnitt 5.6.1). Die Ursache hierfiir konnte eine unterschiedlich starke Durchmischung der
Co/Pt-Grenzschichten sein [197].

Andererseits konnte auch eine inhomogene Stromdichteverteilung in der Kobaltschicht
fiir unterschiedliche Beitrige der Grenzflichen zum AIMR sorgen, selbst wenn die Grenz-
flichen identische Eigenschaften besitzen wiirden. Aufgrund der besseren Leitfahigkeit
von Kupfer im Vergleich zu Platin ist allerdings zu erwarten, dass die Stromdichte an
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der Co/Cu-Grenzflache, die praktisch keinen AIMR erzeugt, groBer ist. Danach wiirde
man entgegen des experimentellen Befundes einen Abfall von Ap,,/Ap;, auf einen Wert
erwarten, der kleiner als die Héilfte des Referenzwerts von 68% ist. Auch die groflere
Abklingldnge des normierten op-MR bei der Probenserie mit einer Kupferschicht ldsst
sich damit nicht erkldren, da mit zunehmender Cu-Dicke die relative Stromdichte an
der Co/Pt-Grenzflache sinkt und der AIMR dadurch schneller abfallen sollte als bei der
Probenserie mit zwei Cu-Schichten. Trotzdem muss davon ausgegangen werden, dass die
Inhomogenitédt der Stromdichte in der Co-Schicht einen Einfluss auf die Messungen hat.
Bisher wurde nicht untersucht, ob das auf einer Kupferschicht wachsende Kobalt eine im
Vergleich zu dem bereits untersuchten Wachstum auf Platin unterschiedliche Kristallinitét
aufweist, die einen Einfluss auf Ap;, und somit auch auf die Abklinglénge der normierten
Grofle Ap,,/Apip haben konnte [127]. Dies konnte dazu fiihren, dass ein direkter Vergleich
der normierten op-Widerstandsdifferenzen der beiden Probenserien mit einer bzw. zwei
Cu-Schichten unzuléssig ist.

Des Weiteren darf nicht vergessen werden, dass in beiden Probenserien mit Cu-
Zwischenschichten eine Kobaltdicke von 6 nm gewihlt wurde. Der AMR, auf den der
op-MR normiert wird, zeigt aber einen noch unverstandenen Anstieg mit der Kobalt-
schichtdicke bis dg, = 9 nm (siehe Abb. 5.6(a)). Dessen Ursache kénnte in den beiden
Probenserien unterschiedlich stark ausgepréigt sein, was deren Vergleichbarkeit ebenfalls
einschrianken wiirde.
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6 Zusammenfassung und Ausblick Teil I

Die in diesem Teil der Arbeit untersuchten polykristallinen Pt /Co/Pt-Schichtsysteme wur-
den iiber eine Kombination aus ECR~ und DC-Magnetron-Sputtern hergestellt. Das Pla-
tin zeigt ein leicht verspanntes Filmwachstum mit einer ausgepréigten fcc(111)-Textur.
Die Kristallstruktur der Kobaltschicht lasst sich mit den verwendeten Methoden nicht
eindeutig identifizieren. Allerdings gibt es erste experimentelle Hinweise darauf, dass das
Kobalt entgegen der Erwartung auch bei grofien Schichtdicken grofitenteils in fec(111)-
Struktur vorliegt, obwohl Kobalt-Volumenkristalle bei Raumtemperatur ein Wachstum in
hep-Struktur bevorzugen. Die laterale Korngrofie betrigt in allen Proben (11 £ 2) nm.
Die Co/Pt-Grenzflichen weisen eine durchschnittliche Ausdehnung von (0,7 £ 0,2) nm
in Wachstumsrichtung auf, die hauptséchlich auf eine Durchmischung von Kobalt und
Platin zuriickgefiithrt werden kann. Folglich liegt bei einer nominellen Kobaltdicke von
0,8 nm eine CoPt-Legierung vor. Die Verspannung des Kobalts in der Ndhe der Co/Pt-
Grenzflachen verliert mit wachsender Kobalt-Schichtdicke an Gewicht, was vermutlich zu
der beobachteten Anderung der Anisotropiekonstanten im Bereich um d¢, = 4 nm fiihrt.
Oberhalb einer Schichtdicke von d¢, = 12 nm wird keine Verspannung der Kobaltschicht
beobachtet.

Das Einfiigen einer Kupfer-Zwischenschicht an der Co/Pt-Grenzfliche ermoglicht die Be-
stimmung des Grenzflichen-Anisotropiebeitrags Kjg der einzelnen Co/Pt-Grenzfléchen.
Es stellt sich heraus, dass die untere Pt/Co-Grenzfliche ein grofieres Kig aufweist als
die obere Co/Pt-Grenzfliche. Die Ursache hierfiir ist wahrscheinlich eine unterschiedlich
stark ausgepriagte Durchmischung der Grenzflichen.

Der Magnetowiderstand der Proben wurde mittels zweier Messmethoden umfassend un-
tersucht. Einerseits wurde die Abhéingigkeit des Widerstands der Proben von der Stérke
eines dufleren Magnetfelds gemessen, das in polarer, transversaler und longitudinaler Rich-
tung angelegt wurde. Andererseits wurde die Winkelabhéngigkeit des Widerstands bei
einer Rotation der Proben in einem Sittigungsfeld bestimmt. Die Magnetisierung der
Proben wurde dabei entweder in der Filmebene (ip-Geometrie) oder in der Ebene senk-
recht zur Stromrichtung gedreht (op-Geometrie). In der ip-Geometrie tritt der AMR auf,
dessen Abhéngigkeit von der Kobaltdicke zunéchst einen bisher unverstandenen Anstieg
bis dc, = 9 nm aufweist. Bei grofleren Kobaltdicken séttigt das AMR-Verhéltnis bei etwa
1,5%, was dem Wert von Kobalt-Volumenmaterial entspricht.

In der op-Geometrie wurde der AIMR entdeckt, der sich durch eine Erhohung des
Langswiderstands der Proben auszeichnet, wenn die Magnetisierung aus der Filmebene
in die Senkrechte gedreht wird [89]. Seine 1/dc,-Abhéingigkeit zeigt, dass dieser Effekt
in der Co/Pt-Grenzflichenregion entsteht. Dies wird dadurch bestétigt, dass der AIMR
verschwindet, wenn an der Grenzflache eine Kupfer-Zwischenschicht eingefiigt wird. Die
Messergebnisse deuten auf unterschiedliche Beitrage der beiden Co/Pt-Grenzflichen zum
AIMR hin. Wie bereits fiir die Grenzflichen-Anisotropie diskutiert, kénnte hierfiir eine
unterschiedliche Topografie der Grenzflichen verantwortlich sein. Neben dem AIMR, tritt
in der op-Messgeometrie der GSE auf, der in erster Ndherung keine Abhéingigkeit von
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der Kobaltdicke zeigt. Beide Effekte weisen eine cos?-Abhéngigkeit vom Winkel zur Pro-
bennormalen auf, wobei der GSE dem AIMR entgegengerichtet ist. Er sorgt fiir einen
Vorzeichenwechsel in der op-Widerstandsdifferenz bei einer Kobaltdicke von d¢, = 35 nm.
Die Winkelabhéangigkeit und das Vorzeichen des AIMR konnte im Rahmen einer voll-
relativistischen ab initio-Berechnung reproduziert werden [90].

Generell stellen die nichtmagnetischen Wachstums- und Deckschichten fiir die Magneto-
transportmessungen einen Nebenschlusswiderstand dar, der aus den Messungen korrigiert
werden muss. In dieser Arbeit wurde dazu ein Parallelstrommodell unter Beriicksichtigung
der Grenzflichenstreuung nach dem Fuchs-Sondheimer(FS)-Modell aufgestellt, das die
Kobalt-Schichtdickenabhéngigkeit des Widerstands gut wiedergibt.

Damit lassen sich die MR-Messungen auf den Strom I¢, normieren, der durch die Ko-
baltschicht flieit. Eine weitere Moglichkeit zur Eliminierung des Nebenschlusswiderstands
ist die Normierung der op-Widerstandsdifferenz auf die ip-Widerstandsdifferenz, die im
Wesentlichen fiir dc, > 9 nm proportional zu I, ist. Beide Normierungen liefern quali-
tativ gleiche Ergebnisse. Phénomenologisch konnte der AIMR iiber eine Reduktion des
Spiegelungsparameters p im FS-Modell um Ap = 0,03 beschreiben werden, wenn die
Magnetisierung aus der Filmebene in die Probennormale gedreht wird.

Im Bereich kleiner Kobaltdicken bis dc, &~ 5 nm ist die Grofle des AIMR mit derjenigen
des AMR vergleichbar. Dies ist beispielsweise bei der Interpretation von Messungen zum
Doménenwand-Widerstand (DWR?”) zu beachten. Entsprechende Untersuchungen wer-
den héufig an Co/Pt-Schichtsystemen mit senkrechter magnetischer Vorzugsachse durch-
gefiihrt, da in diesen Systemen Blochwénde auftreten, bei denen die Magnetisierungsrich-
tung in der Wandebene rotiert (siehe z.B. Refs. [198, 199, 200]). Dies fiihrt bei senkrecht
durch die Doméinenwand (DW) flieBendem Strom (CPW?-Geometrie) dazu, dass der
AMR keinen extrinsischen Beitrag zum DWR leistet, da die Magnetisierung in der DW
stets senkrecht zur Stromrichtung ausgerichtet ist. Der AIMR sorgt hingegen durchaus
fiir einen extrinsischen Beitrag zum DWR in diesen Systemen, da die Magnetisierung in
der Blochwand aus der Senkrechten in die Filmebene rotiert (transversale Geometrie),
was aufgrund des AIMR zu einer Reduzierung des Widerstands fiihrt.

Um die mikroskopische Ursache des AIMR zu verstehen, sollte in Zukunft untersucht wer-
den, in welchen weiteren Materialsystemen dieser Effekt auftritt und wovon seine Grofie
abhéngt. Dabei sollten einerseits die verwendeten Materialien und andererseits die Qua-
litdt der Grenzflache variiert werden. Bisher zeigen vorlaufige Versuchsergebnisse an mit-
tels Elektronenstrahlverdampfung hergestellten Schichtsystemen, dass aufler in Co/Pt der
AIMR auch in Fe/Pt, Co/Pd, CoPt/Pt und Py/Pt auftritt [92]. In Ni/Pt, Co/Cu und
Co/Au konnte der Effekt hingegen nicht nachgewiesen werden.

Neben der Storung der Co/Pt-Grenzfliche durch eine Kupfer-Zwischenschicht kann die
Qualitat der Grenzflache auch durch alternative Herstellungsmethoden, kiinstliche Durch-
mischung mittels hochenergetischen Ionenbeschusses oder durch nachtréagliche thermische

39Engl.: domain wall resistance
40FEngl.: current perpendicular to wall
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Behandlung beeinflusst werden. Die Herstellung des Co/Pt-Schichtsystems mittels Elek-
tronenstrahlverdampfens oder ECR-Sputterns fithrt zu einem kleineren AIMR, was wahr-
scheinlich auf die mit diesen Methoden erzeugte geringere Qualitdt der Grenzflachen
zuriickgefiihrt werden kann [92]. Es stellt sich die Frage, ob sich der AIMR in einem
epitaktischen System mit schérferen Grenzflichen erhoht.

Des Weiteren sollte die Temperaturabhéngigkeit des Effekts untersucht werden. Zu die-
sem Zweck wurde bereits ein supraleitendes Magnetsystem angeschafft, das die Regelung
der Probentemperatur erméglicht. Da der AIMR ein Grenzflicheneffekt ist, sollte die To-
pografie der Grenzfliche bei weiteren Untersuchungen bekannt sein. Hierzu bieten sich
hochaufgeltste TEM*'-Aufnahmen an. Durch weitere Strukturuntersuchungen sollten die
Fragen geklart werden, ob das Kobalt wie vermutet hauptséachlich in fce-Struktur wéchst
und ob sich die Anderung der Anisotropiekonstanten im Bereich von deco &~ 4 nm mit
einem Wechsel des Kristallwachstums oder mit dem Abbau von Verspannungen erkldren
ldasst. Zur Validierung der im Zusammenhang mit der Kupfer-Zwischenschicht gemachten
Aussagen steht die Untersuchung der Struktur der entsprechenden Proben noch aus.
Neben den im Rahmen dieser Arbeit durchgefithrten Magnetotransport-Messungen wer-
den derzeit auch die magneto-thermoelektrischen Effekte (Seebeck- und Nernst-Effekt) in
Co/Pt-Schichtsystemen untersucht. Erste Ergebnisse belegen, dass sich auch in der Ther-
mospannung eine Anisotropie zeigt, wenn die Magnetisierung aus der Filmebene in die
Probennormale rotiert wird [92].

4 Transmissions-Elektronen-Mikroskop
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Teil 11

Charakterisierung einzelner
Co/Pt-Nanoteilchen
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In diesem Teil der Arbeit wird das Verfahren zur Préparation von Hall-Kreuzen mit dar-
auf befindlichen Co/Pt-Nanopartikeln vorgestellt und erste Ergebnisse zum Ummagne-
tisierungsverhalten dieser Partikel présentiert, das mittels anomalen Hall-Effekts (AHE)
untersucht wird.

Zunéchst werden die hierfiir notwendigen theoretischen Grundlagen vermittelt. Dazu
gehoren die in Kapitel 7 eingefithrten Modelle zur Beschreibung des Ummagnetisierungs-
verhaltens eindoméniger Partikel. Da die zur Strukturierung der Hall-Kreuze eingesetzte
Elektronenstrahllithografie (ESL) bisher in unserer Arbeitsgruppe nicht eingesetzt wurde,
wird auch hierzu eine kurze Einfithrung in Kapitel 8 gegeben.

Die ESL-Strukturierung der Hall-Kreuze lésst sich grundsétzlich mit zwei verschiedenen
Lacksystemen durchfithren. Wahrend mein Kollege A. Neumann sich auf die Praparation
mittels Negativlacks konzentriert, die beispielsweise in Ref. [91] beschrieben ist, wird in
dieser Arbeit die Strukturierung mittels Positivlacks vorgestellt.

In Kapitel 9 wird theoretisch dargelegt, von welchen Faktoren die mittels AHE erzeug-
te Signalstirke eines sich auf einem Hall-Kreuz befindlichen Nanoteilchens abhéngt.
Im darauffolgenden Kapitel 10 wird die experimentelle Durchfithrung der einzelnen
Praparationsschritte erklart. Hierbei wird insbesondere auf die Optimierung der Prozess-
parameter bei der ESL-Strukturierung der Hall-Kreuze eingegangen. Danach wird das
Verfahren zur Strukturierung der Co/Pt-Nanopartikel mittels selbstorganisierter Mizel-
lenkerne, die als Schattenmaske beim anschlieBenden Atzprozess dienen, erldutert. Die
mit SiO,-Kernen befiillten Mizellen wurden von A. Meyer*? zur Verfiigung gestellt. Zum
Atzen wird die Art-Tonenstrahlzerstdubung bei niedriger Beschleunigungsspannung ein-
gesetzt. Der hierfiir verwendete experimentelle Aufbau wurde im Rahmen dieser Arbeit
in Kooperation mit A. Neumann realisiert. Aus diesem Grund wird ausfiihrlich auf die
Konstruktion eingegangen. Basierend auf in situ-Widerstandsmessungen der Probe wird
ein geeignetes Abbruchkriterium des Atzprozesses vorgestellt.

In Kapitel 11 wird die Kontaktierung der Hall-Kreuze, der Einbau der Proben in den
AHE-Messaufbau und schliefllich der Messaufbau selbst dargestellt. Zuletzt werden in
Kapitel 12 Messungen des Ummagnetisierungsverhaltens der Co/Pt-Nanopartikel gezeigt.
Unter anderem wurde hierfiir in unserer Arbeitsgruppe ein Messverfahren entwickelt, mit
dessen Hilfe sich das Schaltverhalten einzelner Partikel untersuchen lésst, auch wenn sich
mehrere Partikel auf dem Hall-Kreuz befinden [91]. Die Messungen demonstrieren die hohe
Empfindlichkeit des AHE, der sich als geeignetes Mittel zur Charakterisierung einzelner
magnetischer Nanostrukturen erweist.

42 Abteilung Nanostrukturierte Oberflichen und Selbstorganisation, Physikalische Chemie, Universitit
Hamburg

67



7 Ummagnetisierungsverhalten eindoméniger Parti-
kel

Das Ummagnetisierungsverhalten magnetischer Partikel unterscheidet sich grundsétzlich
von demjenigen ausgedehnter Filme, sobald eine kritische Partikelgrofie unterschritten
wird, unterhalb derer kein stabiler Multidoménenzustand mehr moglich ist. In diesem
Fall spricht man von eindoménigen Partikeln, deren magnetische Momente durch die
Austauschwechselwirkung parallel ausgerichtet sind. Sie lassen sich daher ndherungsweise
als ein einzelner so genannter Makrospin behandeln®®. Aus dessen Schaltverhalten lassen
sich mithilfe einer geeigneten theoretischen Beschreibung intrinsische Groflen der Partikel
bestimmen. Die exakte mathematische Beschreibung des Ummagnetisierungsverhaltens
eindoméniger Teilchen ist recht anspruchsvoll. Nur unter Zuhilfenahme vereinfachender
Annahmen ist es moglich, brauchbare Naherungen oder gar analytische Losungen anzu-
geben. Das denkbar einfachste Modell ist das Stoner-Wohlfarth-Modell (SW-Modell), das
im folgenden Abschnitt 7.1 vorgestellt wird. Die Abhéngigkeit des Schaltverhaltens von
der Temperatur und der Messrate wird im Abschnitt 7.2 behandelt. Zuletzt wird der
mogliche Einfluss der magnetischen Streufelder benachbarter Partikel auf das Schaltver-
halten in Abschnitt 7.3 diskutiert.

7.1 Stoner-Wohlfarth-Modell

Das einfachste Modell zur Beschreibung des Schaltverhaltens eindoméniger Partikel wur-
de von E.C. Stoner und E.P. Wohlfarth im Jahre 1948 vorgestellt [201]. Im Falle eines
rotationsellipsoiden Teilchens unter Vernachlassigung der Temperatur liasst sich die Ma-
gnetisierung als Makrospin beschreiben, da sich ein homogenes Entmagnetisierungsfeld im
Partikel ausbildet**. Unter der Annahme uniaxialer magnetischer Anisotropie lisst sich
das Ummagnetisierungsverhalten bestimmen. Die freie Energiedichte f setzt sich in die-
sem Fall aus den Beitragen der Anisotropieenergiedichte und der Zeeman-Energiedichte
zusammen:

f = Ksin®60 — poH My cos(0 — 6,) (7.1)

Hierbei ist K die Anisotropiekonstante erster Ordnung, 6 der Winkel zwischen der Magne-
tisierung M und der leichten Achse der Magnetisierbarkeit, o die Vakuumpermeabilitét
und 0y der Winkel zwischen dem externen Magnetfeld H und der leichten Richtung (zur
Veranschaulichung siehe Abb. 7.2).

43 Abweichungen vom eindominigen Verhalten kénnen durch eine nicht rotationsellipsoide Partikelgeo-
metrie und thermische Anregungen auftreten. Auch wéihrend des Ummagnetisierungsprozesses kénnen
mikromagnetische Zustédnde auftreten, die sich nicht mit einem Makrospin beschreiben lassen.

44Das hat zur Folge, dass der Betrag der Magnetisierung M der Sittigungsmagnetisierung M, ent-
spricht. Beide Begriffe werden innerhalb dieses Abschnitts synonym verwendet.
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Abbildung 7.1: Freie Energiedichte f in Abhéngigkeit des Winkels 6 zwischen leichter
Richtung und Magnetisierung M in Einheiten der Anisotropiekonstante K fiir reduzierte
Felder h, die parallel (a) bzw. senkrecht (b) zur leichten Richtung angelegt werden. Die
Energiebarriere £y, ist in (a) beispielhaft fir A = 0 dargestellt.

Die Abhéngigkeit der freien Energiedichte f vom Winkel # und dem reduzierten Feld
h = H/Hy ist in Abb. 7.1(a) fiir ein parallel zur leichten Richtung angelegtes Magnet-
feld (p = 0) dargestellt. Hierbei wurde das so genannte Anisotropiefeld Hyx := uiﬁ
eingefithrt. Bei Abwesenheit eines dufleren Magnetfelds sind zwei lokale Energieminima
bei § = (0°,180°) vorhanden, die durch eine Energiebarriere E}, getrennt sind. Das ange-
legte Magnetfeld (h > 0) ldsst den Magnetisierungszustand bei § = 180° mit steigender
Feldstérke energetisch ungiinstiger werden, bis bei h = 1 das lokale Minimum und somit
auch die Energiebarriere verschwindet. Bei diesem Feld schaltet M in die Richtung des
von H begiinstigten Minimums.

In Abb. 7.1(b) ist die Situation fiir ein Feld senkrecht zur leichten Richtung der Magne-
tisierbarkeit gezeigt. Die beiden Minima der freien Energie bleiben mit wachsendem Feld
auf dem gleichen Energieniveau, wéhrend sie in Richtung des angelegten Feldes (6y = 90°)
verschoben werden. Die Energiebarriere E}, wird stetig kleiner und verschwindet schlief3-
lich bei einem reduzierten Feld von h = 1, bei dem die beiden lokalen Energieminima zu
einem globalen Minimum verschmelzen.

In beiden Féllen lésst sich die Hohe der Energiebarriere Ey, folgendermafien ausdriicken:

ESW = Ey- (1 —h)? (7.2)

Dabei ist Ey := K -V die Energiebarriere bei Abwesenheit eines &ufleren Magnetfelds und
V' das magnetisch aktive Volumen des Partikels. Es sei explizit darauf hingewiesen, dass
senkrechte Felder die Barriere in gleichem Mafle verringern, wie es bei parallelen Feldern
der Fall ist, so dass Gl. 7.2 in beiden Fillen giiltig ist.
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Wird das Magnetfeld unter einem beliebigen Winkel 6, zur leichten Achse angelegt und
betragsméfig erhoht, verschwindet die Energiebarriere Ey, bei dem so genannten reduzier-
ten Schaltfeld hg und die Magnetisierung schaltet in den energetisch giinstigeren Zustand.
Das reduzierte Schaltfeld hg lasst sich aus der Bedingung f” = f” = 0 herleiten (siehe z.B.
Ref. [93]):

hs = (cos?? 0 + sin®/? )~/ (7.3)

S

reduziertes Schaltfeld h

Winkel A

Abbildung 7.2: Reduziertes Schaltfeld hy in Abhéngigkeit des Winkels 6, im SW-Modell
zusammen mit einer Skizze, die die Winkelkonvention im SW-Modell zeigt. 6 ist der
Winkel zwischen leichter Richtung der Magnetisierbarkeit (L.R.) und der Magnetisierung
M, 6, derjenige zwischen 1.R. und dem Magnetfeld H.

Dieses Schaltfeld ist in Abb. 7.2 gegen den Winkel 6, aufgetragen. Es ist maximal, wenn
das Magnetfeld parallel oder senkrecht zur leichten Achse angelegt wird (hs = 1) und
erreicht ein Minimum bei 6y = 45°, wo es halb so grof§ ist (hs = 0,5).

Fiir beliebige Orientierungen des &ufleren Magnetfelds lasst sich der Exponent in Gl. 7.2
nicht analytisch angeben [202]. Deshalb wird héufig der folgende phdnomenologische An-
satz gewdhlt:

E,=EFEy-(1—-h)" | (7.4)
wobei von Victora et al. gezeigt wurde, dass der Exponent n in der Regel einen Wert von
n = 1,5 annimmt [203]. In der Ndhe der hochsymmetrischen Fille 6y = 0° und 6, = 90°
strebt n gegen einen Wert von n = 2, wie durch numerische Untersuchungen gezeigt
wurde [62].

Zusammenfassend lésst sich feststellen, dass im SW-Modell die Energiebarriere zwischen
den beiden stabilen Magnetisierungszustdnden von Richtung und Stérke des dufleren Ma-
gnetfelds sowie von den Gréflen Hi = ﬁ und Ey = KV bestimmt wird. Das reduzierte
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Schaltfeld héngt ausschlieSlich von der Richtung des angelegten Magnetfelds ab, nicht
jedoch von der Zeit oder der Temperatur, die im SW-Modell nicht beriicksichtigt werden.
Tatséichlich haben diese Faktoren aber einen entscheidenden Einfluss auf das Schaltver-
halten eines eindoménigen Teilchens, wie im Folgenden erldutert wird.

7.2 Einfluss der Temperatur auf das Schaltverhalten

In diesem Abschnitt wird der Einfluss einer endlichen Temperatur auf das Schaltverhalten
eines SW-Partikels vorgestellt, der mit dem so genannten Néel-Brown-Modell beschrie-
ben werden kann [204, 205, 206]. Grundsétzlich sorgt die thermische Energie AT mit der
Temperatur 7" und der Boltzmannkonstante k fiir eine statistische Anregung des Ma-
krospins, so dass die Energiebarriere FE}, zwischen den beiden magnetischen Zusténden
leichter iiberwunden werden kann. Es kommt also zu einem thermisch angeregten Schal-
ten, das mit steigender Temperatur ab KV ~ 25 kT in superparamagnetisches Verhalten
tibergeht [204, 207, 208, 209].

Die mittlere Zeit 7;, die das Teilchen im Magnetisierungszustand i verbleibt, ldsst sich
durch ein Arrhenius-Gesetz (siehe z.B. Refs. [206, 210, 211, 212]) ausdriicken:

1/7; = foexp(—Ey,;/kT) (7.5)

In diesem Fall ist £y, ; die Energiebarriere, die das Teilchen iiberwinden muss, um von
Zustand i in Zustand j zu gelangen®®. Der Vorfaktor f; ist die so genannte Schaltversuchs-
frequenz*®, die fiir eindoménige, ferromagnetische Partikel in der Regel mit 10°..10'° Hz
angegeben und in experimentellen Arbeiten fiir gewohnlich als konstant angenommen
wird [204, 96, 213, 62]. Tatséchlich zeigt sie aber leichte Abhéngigkeiten beispielsweise
vom reduzierten Feld h oder der Temperatur [214, 206, 210, 215]. Diese Abhéngigkeiten
sind in den in dieser Arbeit auftretenden Parameterbereichen klein und werden im Fol-
genden vernachléssigt.

7.2.1 Ratenabhingigkeit des mittleren Schaltfelds

Anhand GIl. 7.5 ldasst sich direkt ablesen, dass das Schaltfeld eines Teilchens eine
Zeitabhéngigkeit aufweist. Obwohl zeitabhingige Effekte bei Magnetisierungsmessungen
schon lange bekannt sind (siehe z.B. Ref. [216]), hat es relativ lange gedauert, bis der
Einfluss der Messrate auf das Schaltfeld von eindoménigen Partikeln untersucht wur-
de. Der Anlass hierzu war die stetige Erhohung der Speicherkapazitdt in magnetischen
Speichermedien. Je hoher die Energiebarriere Ej eines Speichermediums ist, desto langle-
biger sind die darauf gespeicherten Informationen. Andererseits erhoht sich die Energie,
die man zum Schreiben benotigt. Die Hohe der Energiebarriere ist also ein Kompromiss

45Im Allgemeinen gilt Ey, ; # Ey, j. Nur fiir die Spezialfiille h = 0 oder 6, = 7 sind die Barrieren gleich
hoch.
46Engl.: attempt frequency
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aus Langzeitstabilitiit (Zeitskala &~ 107 s) und Energieverbrauch beim Schreiben der In-
formationen (Zeitskala ~ 107® s). Bis in die 1980er Jahre wurden Speichermedien mit
einem festen Koerzitivfeld charakterisiert, das auf einer typischen Zeitskala von ~ 10% s
bestimmt wurde. M.P. Sharrock und J.T. McKinney stellten 1981 fest, dass das Koerzi-
tivfeld eine deutliche Abhéngigkeit von der Zeitskala zeigt [213, 217]. Sie entwickelten ein
einfaches Modell fiir das Koerzitivfeld eines Ensembles eindoméniger Teilchen auf Basis
des Stoner-Wohlfarth-Modells. Das Gedankenexperiment dazu sieht folgendermaflen aus:
Zunéchst sind die Magnetisierungen der Teilchen parallel ausgerichtet. Zur Zeit ¢ = 0 wird
ein entgegengerichtetes Magnetfeld konstanter Feldstéirke angelegt, worauthin die Teilchen
mit Hilfe thermischer Aktivierung beginnen, sich entlang des Feldes auszurichten. Nach
einer bestimmten Zeit 7 hat die Hélfte der Teilchen geschaltet. Das dazugehorige mittlere

Schaltfeld lautet:
1 foT
1— \/—a(T) In (—1112)] (7.6)

Hierbei ist Hy das Anisotropiefeld und o(T') = £ das Verhéltnis aus Anisotropie- und
thermischer Energie.

Da in den meisten Experimenten zur Bestimmung des mittleren Schaltfelds H;
ein verénderliches Magnetfeld benutzt wird, hat die Abhéngigkeit von Hg von der
Anderungsrate des Magnetfelds R eine grofiere praktische Relevanz. Diese wurde zuerst
von Oseroff et al. empirisch untersucht [218]. Es folgten viele verschiedene analytische Be-
schreibungen, die sich nur unwesentlich unterscheiden [211, 219, 62, 220]. Der allgemeinste
Zusammenhang wurde von Wernsdorfer et al. vorgestellt, der auch in der vorliegenden Ar-
beit verwendet wird:

HSSharrock(T’T> — HK

HVersd(R Ty = [y {1 - Lé (1T> In (m (T)f(olﬂf e %)} Un} (7.7)

Hierbei ist n der bereits in Gl. 7.4 eingefiihrte Exponent in der Magnetfeldabhéngigkeit
der Energiebarriere. Das in einer Messung beobachtete mittlere Schaltfeld ist also von der
Temperatur 7" und der Anderungsrate R abhéngig.

7.2.2 Schaltfeldverteilung

Aufgrund der statistischen Natur des thermisch aktivierten Schaltens iiber eine Energie-
barriere verdndert sich das experimentell bestimmte Schaltfeld Hg eines einzelnen Teil-
chens von Messung zu Messung. Die im letzten Abschnitt 7.2.1 behandelte Abhéngigkeit
des Schaltverhaltens von 7" und R bezog sich immer auf das mittlere Schaltfeld. In die-
sem Abschnitt wird die Haufigkeitsverteilung des Schaltfelds eines SW-Partikels unter
thermischer Anregung beschrieben.
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Die Schaltwahrscheinlichkeit W bei einem sich mit der Rate R &ndernden Feld H, das
entgegen der Magnetisierung angelegt ist, ldsst sich mit einem modifizierten Arrhenius-
Gesetz ausdriicken [221, 76]:

W(H) = 22 exp (B, (1) /A7) (78)

Hierbei ist Ey,(H) wieder die Hohe der Energiebarriere, die durch Gl. 7.4 angegeben wird.
Die Wahrscheinlichkeit P, dass Hg zwischen H und H 4+ dH liegt, entspricht dem Produkt
aus der Wahrscheinlichkeit, dass die Magnetisierung noch nicht geschaltet hat, und der
Wabhrscheinlichkeit, dass sie in dem Feldbereich H + dH schaltet [222, 221]:

P(H) = (1 - /0 ’ P(H’)dH’) W (H)

Die Losung dieser Gleichung lautet [221, 76]:

Pty = 8 xp () g[8 [" e (B ] (1

Ein analoger Zusammenhang wurde von Breth et al. hergeleitet [215]. Durch Anpassung
der Schaltfeldverteilung (SFV) mittels Gl. 7.9 unter Verwendung von Gl. 7.4 lassen sich
die Energiebarriere £y = KV und das Anisotropiefeld Hg eines Teilchens bestimmen.

7.3 Einfluss magnetostatischer Wechselwirkungen auf das Um-
magnetisierungsverhalten

Magnetostatische Wechselwirkungen miissen immer dann beriicksichtigt werden, wenn
sich zwei oder mehrere magnetische Teilchen in kleinem Abstand zueinander befinden.
Da in diesem Teil der vorliegenden Arbeit ausschlielich grole Ensembles von Co/Pt-
Nanoteilchen hergestellt werden, muss sichergestellt sein, dass bei der Bestimmung der
magnetischen Eigenschaften einzelner Teilchen Wechselwirkungseffekte zu vernachlassigen
sind. Eine technologische Relevanz haben diese Wechselwirkungen bei der Entwicklung
von strukturierten magnetischen Speichermedien. Um die Speicherdichte zu erhohen,
miissen zum einen die einzelnen Speicherbausteine (,,Bits“) kleiner werden, wobei das
Einsetzen des Superparamagnetismus dieser Entwicklung eine natiirliche Grenze setzt.
Zum anderen miissen die Abstdnde zwischen den Bits kleiner werden. Dabei muss aber
sichergestellt sein, dass die magnetostatischen Wechselwirkungen nicht zu einem kollekti-
ven Schalten der Bits und somit zu einer Destabilisierung der gespeicherten Informationen
fithren. Eine Einfithrung in diese Thematik findet sich in den Refs. [2, 4, 3].

Allgemein gilt, dass die Hysterese von Ensembles aus Teilchen, die jeweils eine rechtecki-
ge Hysterese aufweisen, durch die Uberlagerung der unterschiedlichen Schaltfelder bzw.
Schaltfeldverteilungen (SFV) der einzelnen Teilchen geschert wird. Die Ursache fiir die
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unterschiedlichen SF'V sind herstellungsbedingte Variationen beispielsweise der Geome-
trie und der Mikrostruktur, die die magnetischen Eigenschaften der Teilchen beeinflus-
sen (siehe z.B. Refs. [47, 223, 41, 42, 76]). Aufgrund der magnetostatischen Wechsel-
wirkung setzt sich das effektive Feld am Ort eines Teilchens aus dem &dufleren Feld und
der Uberlagerung der Streufelder der benachbarten Teilchen zusammen. Das experimen-
tell beobachtete Schaltfeld eines Teilchens héngt also vom magnetischen Zustand seiner
Nachbarn ab. Dieser Effekt fithrt zu einer zusétzlichen Scherung der Hysterese [47].

Die Starke der magnetostatischen Wechselwirkung héngt mafigeblich vom Abstand der
Teilchen ab. Grob vereinfacht kann man sagen, dass sie fiir Abstédnde, die deutlich gréfer
sind als die Dimension der Teilchen, zu vernachlédssigen ist. In der Dipolndherung, die
giiltig ist, sobald der Abstand r ungefihr der doppelten Groe der Teilchen entspricht [46],
nimmt das Streufeld ~ mr—3 ab, wobei m das magnetische Moment ist. Fiir kleinere
Absténde wird das Streufeld in der Dipolndherung iiberschéitzt und muss exakt berech-
net werden [46]. Die in dieser Arbeit untersuchten Proben weisen aber einen geniigend
groflen Abstand zwischen den Teilchen auf, so dass die exakte Berechnung des Streufelds
nicht notwendig ist. Experimentelle Untersuchungen legen nahe, dass die magnetostatische
Wechselwirkung ab einem Abstand des dreifachen Teilchendurchmessers vernachléssigbar
ist [46, 48].

8 Strukturierung mittels Elektronenstrahllithografie

Die Strukturierung von Hall-Kreuzen mittels Elektronenstrahllithografie (ESL) gehort
zu den anspruchsvolleren Prozessschritten der in der vorliegenden Arbeit vorgestell-
ten Methode zur Herstellung und Messung einzelner Co/Pt-Nanopartikel. Aus diesem
Grund wird an dieser Stelle eine kurze theoretische Einfithrung in diese Technik gege-
ben. Umfassendere Informationen zu dieser Thematik finden sich beispielsweise in den
Refs. [224, 225, 226, 227]. Auf experimentelle Details wird weiter unten in Abschnitt 10
eingegangen.

Die Elektronenstrahllithografie (ESL) ist eine Methode zur Mikro- und Nanostrukturie-
rung, bei der ein Strahl fokussierter, hochenergetischer Elektronen {iber eine Polymer-
schicht (Lack) gerastert wird. Durch die Bestrahlung verdndert sich die Loslichkeit des
Lacks, so dass die bestrahlten Bereiche in einem nachfolgenden Entwicklungsprozess bes-
ser (Positiv-Lack) bzw. schlechter (Negativ-Lack) als die unbestrahlten Bereiche gelost
werden. Nach der Entwicklung kénnen die in den Lack geschriebenen Strukturen je nach
Anwendung durch Abscheide- oder Atzprozesse in das Co/Pt-Filmsystem iibertragen wer-
den. In einem anschliefenden Reinigungsschritt werden die ungelosten Lackreste mittels
Entschichter von der Probe entfernt.

Die ESL zeichnet sich im Vergleich zu alternativen Strukturierungsverfahren insbesonde-
re dadurch aus, dass kleine StrukturgroBen (< 100 nm) erzielt werden kénnen. Da die
Belichtung ein serieller Prozess ist, nimmt sie bei grofleren Strukturen allerdings viel Zeit
in Anspruch. Aus diesem Grund wird die ESL vor allem zur Herstellung von Prototypen,
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Masken fiir andere Lithografiemethoden und in der Forschung eingesetzt.
Im Folgenden wird genauer auf die Wechselwirkungen des Elektronenstrahls mit dem
verwendeten Probensystem eingegangen.

Dringen die Elektronen des Primérstrahls (Primérelektronen (PE)) mit kinetischen Ener-
gien im Bereich von 10..30 keV in die Lackschicht ein, kommt es zunéchst zu inelastischen
Streuprozessen mit den Molekiilen des Lacks. Bei dieser so genannten Vorwértsstreuung
werden Sekundirelektronen (SE) mit geringer Energie (wenige eV) freigesetzt, die auf-
grund ihres groflen Wechselwirkungsquerschnitts nach einer mittleren freien Weglénge
von wenigen Nanometern ihre Energie an die Lackmolekiile abgeben. In Abb. 8.1(a) ist
die mittels Monte-Carlo-Simulation berechnete rdumliche Energiedeposition eines Elek-
trons mit einer Primérenergie von 20,7 keV in PMMA*" dargestellt. Die Energieabgabe
ist am Auftreffpunkt am gréfften und nimmt dann mit zunehmender Eindringtiefe und
lateraler Entfernung vom Auftreffpunkt ab. Insgesamt ergibt sich eine ,birnenférmige*
Kontur des Belichtungsvolumens.

Die PE werden durch die Vorwértsstreuung in der Lackschicht geringfiigig abgelenkt, wo-
durch es mit zunehmender Eindringtiefe zu einer leichten Verbreiterung des Primérstrahls
kommt. Da die mittlere freie Weglidnge der PE typischerweise deutlich grofler ist als die
verwendeten Lackdicken, erreichen die meisten von ihnen das Substrat. Hier werden sie
teilweise unter grofen Winkeln (> 90°) elastisch gestreut, so dass einige Elektronen wie-
der in die Lackschicht eindringen. Diese so genannte Riickstreuung tritt natiirlich auch
schon im Lack auf, ist hier aber wegen der niedrigeren Atommasse und dem damit ver-
bundenen kleineren Streuquerschnitt weniger bedeutend. Die Riickstreuelektronen (RE)
kénnen auf ihrem Weg durch den Lack weitere SE erzeugen, wodurch um die mit dem
Priméarstrahl belichteten Bereiche Randzonen mit niedrigerer Dosis entstehen, die je nach
Beschleunigungsspannung mehrere Mikrometer breit sein konnen (siche z.B. Ref [226]).
In Abb. 8.1(b) sind die mittels Monte-Carlo-Simulation bestimmten Flugbahnen von 100
PE dargestellt, die mit einer Energie von 20 keV auf eine etwa 400 nm dicke PMMA-
Schicht treffen. Die meisten Elektronen erreichen das sich unter der Lackschicht befind-
liche Silizium-Substrat und werden dort nach Abgabe ihrer Energie absorbiert. Einige
Elektronen werden aber vom Substrat zuriickgestreut und verlassen die Probe mit hohen
kinetischen Energien.

Die in den Randbereichen applizierte Dosis reicht in der Regel nicht aus, um den Lack
vollstandig zu belichten. Befinden sich aber zwei belichtete Strukturen sehr nahe beieinan-
der, konnen sich die jeweiligen Randbereiche iiberlagern, so dass die Dosis zur Belichtung
ausreicht (Inter-Prozimity-Effekt) [229]. Auch innerhalb einer Struktur kommt es durch
die Uberlagerung der Randbereiche benachbarter Belichtungspunkte dazu, dass bei no-
minell gleicher Dosis (Verweildauer des Strahls pro Belichtungspunkt) in der Mitte der
Struktur eine hohere Dosis appliziert wird als am Rand (Intra-Prozimity-Effekt).

Bei der Belichtung des in dieser Arbeit verwendeten Positivlacks PMMA werden die lang-

4TPolymethylmethacrylat [228]
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Abbildung 8.1: (a) Mittels Monte-Carlo-Simulationen bestimmte Konturen der Energie-
abscheidung eines Elektrons, das mit einer Energie von 20,7 keV auf eine PMMA-Schicht
trifft (aus Ref. [230]). (b) Monte-Carlo-Simulation der Flughbahn von 100 Primérelektronen
in einer ca. 400 nm dicken PMMA-Schicht auf Siliziumsubstrat bei einer Energie von
20 keV (aus Ref. [231]).

kettigen Polymere durch inelastische Streuungen aufgebrochen [232]. Die Anzahl dieser
Briiche pro Volumeneinheit héngt von der deponierten Energiedichte ab [226]. Bei der
anschliefenden Entwicklung werden die kurzkettigen Molekiile unterhalb einer kritischen
Molekiilmasse leichter vom Entwickler gelost als die unbelichteten Bereiche. Das bei der
Entwicklung entstehende Strukturprofil entspricht also im Wesentlichen dem Dosisprofil
(siche Abb. 8.1(a)).

Der Kontrast eines Lacks gibt dabei an, wie eng der Dosisbereich ist, in dem es zu einer
Belichtung kommt. In Abb. 8.2 ist schematisch eine Kontrastkurve fiir einen Positivlack
dargestellt. Unterhalb einer Schwelldosis Dy kommt es durch die Belichtung mit anschlie-
Bender Entwicklung zu keiner nennenswerten Abnahme der Lackdicke. Ab einer Dosis
D, ist der Lack komplett belichtet. Somit stellt Dy die Empfindlichkeit des Lacks bzw.
die untere Grenzdosis fiir die Strukturierung dar. Zwischen Dy und D, zeigt sich in der
logarithmischen Auftragung ein linearer Abfall der iibrigbleibenden Lackdicke, dessen
Steigung den Kontrast v angibt: v = 1/(log D1 — log Dy). Ein niedriger Kontrast hat zur
Folge, dass die hergestellten Strukturen aufgrund der riickgestreuten Elektronen und dem
damit verbundenen Proximity-Effekt gegeniiber der Belichtungsvorlage stark verbreitert
sein konnen. Dahingegen sorgt ein hoher Kontrast dafiir, dass die hergestellten Struk-
turbreiten nur eine geringe Abhéngigkeit von eventuell auftretenden Dosisschwankungen
zeigen.

Je nach verwendetem Lacksystem und Entwickler kann die Schwelldosis Dy mit der Zeit
abnehmen, so dass die Strukturen mit langerer Entwicklungszeit aufgrund des Dosisprofils
immer breiter werden.
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Abbildung 8.2: Schematische Darstellung der auf die urspriingliche Dicke normierten
Schichtdicke eines Positivlacks nach Belichtung und Entwicklung in Abhéngigkeit der
logarithmierten Belichtungsdosis D. Nach Ref. [226].

Neben der Empfindlichkeit und dem Kontrast zdhlt die maximal zu erreichende Aufldsung
zu den wichtigsten Eigenschaften eines Lacks. Sie gibt die kleinstmogliche Strukturgrofle
an und wird durch die Wechselwirkungen der Strahlelektronen mit der Lackschicht und
dem darunterliegenden Substrat begrenzt. Die de-Broglie-Wellenlénge der Elektronen
(<1 A) und der minimale Strahldurchmesser des eingesetzten REM (wenige Nanometer)
spielen dabei nur eine untergeordnete Rolle. Es muss unterschieden werden zwischen
der Streuung der priméren Strahlelektronen und sekundéren Prozessen, die durch die so
genannte Point-Spread-Funktion beschrieben werden, in der die Einfliisse der Reichweite
der Coulomb-Wechselwirkung zwischen den Elektronen und den Lack-Molekiilen [233],
der Erzeugung und Streuung von SE, der molekularen Struktur des Lacks und der
molekularen Dynamik beim FEntwickeln zusammengefasst werden. Die Point-Spread-
Funktion gibt die gaussférmige Verbreiterung des priméren Belichtungsbereichs durch
die genannten Effekte an. Fiir PMMA wurden Breiten von 12-15 nm experimentell
bestimmt [234, 235, 236]. Unter optimalen Bedingungen lassen sich mittels ESL unter
Verwendung von PMMA als Positivlack isolierte Strukturen in der Groflenordnung von
~ 10 nm herstellen [226, 237, 238]. Der minimale Abstand zweier Strukturen betragt
dabei etwa 30 nm (siehe Ref. [236] und die darin enthaltenen Referenzen).

Neben dem Aufbrechen der Polymerketten bei der Belichtung mit moderaten Dosen fin-
det ein entgegengerichteter Vernetzungsprozess statt, der bei sehr groflen Belichtungs-
dosen (etwa zwei Grofenordnungen iiber der Dosis fiir den normalen Belichtungspro-
zess [239]) dominiert. Diese Quervernetzung®® erzeugt Bindungen zwischen den Molekiilen
und macht den Lack dadurch unempfindlich gegeniiber den zur Entwicklung genutzten

48Engl.: crosslinking
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Losungsmitteln oder chemischen Atzprozessen. Auf diese Weise lisst sich PMMA als Ne-
gativlack mit hoher Auflosung einsetzen [240, 239, 241].

9 Optimierung der Hall-Kreuz-Geometrie

Um die magnetischen Eigenschaften eines einzelnen Nanopartikels mittels AHE bestim-
men zu konnen, ist eine hohe Sensitivitdt und ein gutes Signal-Rausch-Verhéltnis des
Hall-Kreuzes erforderlich. In diesem Abschnitt wird diskutiert, wovon die Signalstéirke
des AHE abhéngt und wie sie sich optimieren ldsst.

9.1 Schichtaufbau des Co/Pt-Partikels

Die einfachste Methode, ein hohes Signal zu erhalten, ist die Erhohung des Messstroms
I, der direkt proportional ist zum anomalen Teil der Hall-Spannung Upug*”:

Uang = MoRsté (9.1)
Hierbei ist o die Vakuumpermeabilitdt, R; die anomale Hall-Konstante, M, die polare
Magnetisierungskomponente und d die Schichtdicke. Allerdings kann der Strom nicht be-
liebig erhoht werden. Zunéchst muss bedacht werden, dass die joule’sche Warme und das
Oersted-Feld das Schaltverhalten der Partikel beeinflussen kénnen. Schliefilich kommt es
bei hohen Messstromen zu irreversiblen Schidigungen des Hall-Kreuzes durch Elektromi-
gration, die zu einem Durchbrennen fiihren kénnen.
Die Gl. 9.1 ist in dieser Form nur giiltig fiir homogene Materialien. Weder der Einfluss des
Schichtaufbaus, noch derjenige einer Strukturierung des magnetischen Materials in Nano-
partikel ist hier beriicksichtigt. Durch den Co/Pt-Schichtaufbau flieit ein grofer Teil des
eingepragten Stroms nicht durch die Kobaltschicht, in der das AHE-Signal erzeugt wird,
sondern durch den unvermeidlichen Nebenschluss-Widerstand (Shunt), den die Platin-
Schichten darstellen. Dies kann beriicksichtigt werden, indem statt des Gesamtstroms [
und der Gesamtdicke d in GIl. 9.1 die auf die Kobaltschichten bezogenen Grofien verwendet
werden, wie es in Abschnitt 5.4 im ersten Teil der vorliegenden Arbeit getan wurde. Mit
wachsender Co-Dicke bzw. wachsendem Co/Pt-Verhéltnis steigt der Anteil des Kobalt-
stroms am Messstrom I¢,/I und somit auch das Signal-Rausch-Verhiltnis des AHE an,
wie aus Abb. 5.5(b) ersichtlich ist. Eine Erhohung des Co/Pt-Verhéltnisses bei gleichzei-
tiger Beibehaltung der senkrechten leichten Achse der Magnetisierbarkeit léasst sich durch
die Erhohung der Anzahl der Kobaltlagen erreichen. Das Hinzufiigen beliebig vieler Ko-
baltlagen wird allerdings dadurch verhindert, dass mit der in dieser Arbeit vorgestellten
Herstellungsmethode nur eine begrenzte Filmdicke strukturiert werden kann [82]. Eine

49Der normale Hall-Effekt wird in diesem Abschnitt wegen seines geringen Anteils an der Hall-Spannung
vernachléssigt.
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Reduzierung des Einflusses des Nebenschluss-Widerstands ist auch durch die Schichtdi-
ckenreduktion der unmagnetischen Schichten oder durch die Verwendung von Materialien
mit hoheren spezifischen Widerstdnden moglich.

9.2 Laterale Abmessung des Co/Pt-Partikels

Neben dem Schichtaufbau des einzelnen Partikels geht natiirlich auch dessen laterale Ab-
messung verglichen zu der Abmessung des Hall-Kreuzes in die Hohe des AHE-Signals
ein. Dazu haben Kikuchi et al. den AHE an ferromagnetischen FePt-Scheiben mit unter-
schiedlichen Durchmessern D gemessen [72]. Die Scheiben wurden mittels lithografischer
Methoden in die Mitte von Hall-Kreuzen mit unterschiedlichen Breiten der Zuleitungen
w prapariert. Dabei wurde herausgefunden, dass die Signalstdrke ungefihr proportio-
nal zu (D/w)? ansteigt. Damit ist der AHE direkt proportional zu der Flichenfiillung
der magnetischen Partikel auf dem Hall-Kreuz. Eine Diplomarbeit, die in unserer Ar-
beitsgruppe angefertigt wurde und in der ebenfalls der AHE von Co/Pt-Nanopartikeln
untersucht wurde, kommt zu demselben Ergebnis [242]. Da die lateralen Abmessungen
des Hall-Kreuzes nicht in Gl. 9.1 eingehen, ist dieses beliebig skalierbar. Eine optimale
Flachenfiillung erhélt man, wenn der sensitive Kreuzungsbereich und das zu messende
Objekt vergleichbare Abmessungen haben. In der Praxis ist die Skalierbarkeit hin zu
kleineren Abmessungen des Hall-Kreuzes durch die verwendete Herstellungsmethode be-
grenzt. AuBerdem erhoht sich bei einer Reduzierung der Abmessungen die Anfilligkeit
gegeniiber elektrostatischen Entladungen, die die Kreuze beschidigen kénnen. Werden
wie im vorliegenden Fall die magnetischen Nanopartikel mit Hilfe von Selbstorganisation
hergestellt, verringert sich mit schrumpfenden Abmessungen des Hall-Kreuzes auch die
Wahrscheinlichkeit, dass sich iiberhaupt ein Partikel auf dem Kreuz befindet.

9.3 Sensitivitatsfunktion eines Hall-Kreuzes

Die in dieser Arbeit hergestellten Teilchen befinden sich an zufélligen Positionen auf dem
Hall-Kreuz. Deshalb muss die Sensitivitatsfunktion S(x,y) des Hall-Kreuzes berticksichtigt
werden. Sie gibt an, wie grof§ das Signal eines Partikels in Abhéngigkeit von seiner Po-
sition auf dem Kreuz ist. Sie wurde erstmals von B. C. Webb und S. Schultz sowohl
experimentell vermessen als auch numerisch berechnet [243]. Dazu wurde ein makro-
skopisches Hall-Kreuz aus einem ca. 1 pum dicken Co-Cr-Film mit einer Stegbreite von
w = 3 mm strukturiert. Co-Cr-Filme zeichnen sich durch eine Phasentrennung bei der
Herstellung aus, bei der Co-reiche Sdulen in einer Cr-reichen Matrix entstehen [244]. Die-
se Sdulen haben eine zur Filmebene senkrechte leichte Richtung der Magnetisierbarkeit
und Durchmesser im Bereich von 100 nm. Mit einem 0,3 mm breiten Schreibkopf wurden
Bereiche der Probe (also viele Sdulen gleichzeitig) ummagnetisiert, wobei die detektierte
Hall-Spannungsdifferenz mit einer Anderung des totalen magnetischen Moments korre-
liert wurde, die iiber ein SQUID-Magnetometer gleichzeitig gemessen wurde. Die re-

50Engl.: superconducting interference device
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sultierende Sensitivitdtsfunktion S(x,y) des Hall-Kreuzes ist in Abb. 9.1 dargestellt. Die
Kreuzungsregion, also die Fliache, wo sich die beiden Zuleitungen {iberschneiden, weist
eine relativ homogene Sensitivitdt auf, die in den Zuleitungen rapide abfallt. Trotzdem
erzeugt ein Teilchen, das einen Abstand von 1,5 - w von der Mitte des Hall-Kreuzes hat,
immerhin noch ungefihr 10% des maximalen Signals, das es in der Mitte erzeugen wiirde.
Eine experimentelle Studie von Alexandrou et al. kommt zu einem vergleichbaren Ergeb-
nis [245]. Bemerkenswerterweise ist die Signalhohe praktisch nicht davon abhingig, ob
sich das Teilchen auf einer stromfiihrenden Zuleitung oder einer Leitung zum Abgreifen

der Hall-Spannung befindet. Die numerische Berechnung von S(x,y) liefert qualitativ ein
dhnliches Bild [243]5!.

¢
1
5

t

Abbildung 9.1: Experimentell bestimmte Sensitivitdtsfunktion der Hall-Spannung S(x,y)
eines Hall-Kreuzes mit Zuleitungen der Breite w. Der Strom [ flieft horizontal
und die Hall-Spannung wird vertikal abgegriffen. Die Werte sind so normiert, dass

[[ S(z,y) dz dy = 100 - w?. Aus Ref. [243].

Von Y. G. Cornelissens und F. M. Peeters wurden die Auswirkung von Abweichungen
von der in Abb. 9.1 dargestellten idealen Kreuzgeometrie untersucht [246]. Hier wurde
gezeigt, dass abgerundete Ecken, wie sie in allen mit Lithografie hergestellten Kreuzen
auftreten, eine leichte Verringerung der Sensitivitdt zur Folge haben. Dieser Effekt lasst
sich darauf zuriickfithren, dass die aktive Fliache des Hall-Kreuzes durch die abgerundeten
Ecken vergroflert bzw. die Stromdichte im aktiven Kreuzungsbereich verringert wird. Die
Verwendung schmalerer Spannungsabgriffe bei unverdnderter Breite der Stromzuleitungen
erhoht die Sensitivitét signifikant. Daher sollte bei unterschiedlich breiten Zuleitungen der
Strom immer durch die breiteren Zuleitungen flieSen.

51Der Vollstindigkeit halber sei erwihnt, dass in der gleichen Versffentlichung mittels AHE an Hall-
Kreuzen mit w = 0,7 um das Schalten einzelner Sdulen als diskrete Spriinge in der Hysterese beobachtet
werden konnte [243].
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9.4 Einfluss der Kristallrichtung

Bei den ausgedehnten Filmproben, die im ersten Teil dieser Arbeit untersucht wurden,
konnte davon ausgegangen werden, dass sich der Einfluss unterschiedlicher Orientierungen
der Kristallite in der Filmebene aufgrund ihrer groen Anzahl herausmittelt. Die im Fol-
genden untersuchten Nanopartikel besitzen jedoch so kleine laterale Abmessungen, dass
sie jeweils nur wenige Korner enthalten. Es stellt sich also die Frage, ob der AHE eine
Abhéngigkeit von der Kristallrichtung zeigt.

Generell existieren in der Literatur nur wenige Untersuchungen zu dieser Thematik, de-
ren Ergebnisse teilweise aufgrund der eingesetzten experimentellen Methoden zweifelhaft
sind. Beispielsweise wurde von W. L. Webster in Eisen keine Anisotropie des AHE fest-
gestellt [247], wihrend von Hirsch et al. eine signifikante Variation der anomalen Hall-
Konstante von £40% um den Mittelwert bei einer Rotation der Magnetisierung in der
(100)-Ebene beobachtet wurde [248]. Hierbei war der Strom stets senkrecht zu M entlang
der [001]-Richtung orientiert.

Von Volkenshtein et al. wurde in Ni-Einkristallen fiir eine Ausrichtung der Magnetisierung
entlang der (100)-Richtung und der (111)-Richtung kein Unterschied in Ry gefunden [249],
wéhrend Hiraoka et al. in derselben Messgeometrie (Strom entlang (110)-Richtung) eine
Variation der Stiarke des AHE um ca. 20% gemessen haben [250].

Fiir hep-Kobalt wurde von Volkenshtein et al. eine starke Anisotropie des AHE beobach-
tet [249]. Im Vergleich zu einer in der basalen Ebene liegenden Magnetisierung wurde ein
Anstieg der anomalen Hall-Konstanten um den Faktor 2,5 gemessen, wenn die Magnetisie-
rung entlang der c-Achse ausgerichtet wurde. In beiden Geometrien lag die Stromrichtung
dabei senkrecht zu M.

Zusammenfassend lésst sich feststellen, dass eine Anisotropie des AHE in den zu untersu-
chenden Co/Pt-Nanopartikeln nicht ausgeschlossen werden kann. Allerdings ist aufgrund
der ausgeprégten Textur der Proben die magnetische Vorzugsrichtung der einzelnen Kris-
tallite in erster Naherung parallel zur Probennormalen orientiert. Daher sollte in den
meisten Féllen die Magnetisierungsrichtung verschiedener Partikel relativ zum Kristall-
gitter dhnlich ausgerichtet sein. Auflerdem enthalten die Partikel stets mehrere Kristallite,
die ein gemitteltes Hall-Signal hervorrufen. Wahrscheinlich ist die Anisotropie des AHE
also zu vernachléssigen.
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10 Préaparation von Hall-Kreuzen mit magnetischen
Nanopartikeln

In diesem Kapitel wird beschrieben, wie die Hall-Kreuz-Proben fiir die Untersuchung der
magnetischen Eigenschaften einzelner Nanopartikel hergestellt werden. Bei der Entwick-
lung des Verfahrens wurde darauf geachtet, einen geeigneten Kompromiss zwischen der
Zuverlassigkeit des Praparationsprozesses, der Sensitivitdt der hergestellten Strukturen
und der sicheren Handhabung der Proben zu finden. Fiir die lithografische Strukturie-
rung der Hall-Kreuze wird ein Ansatz mit einem Positivlack gewihlt. Die Strukturierung
mittels Negativlacks ist ein ebenfalls vielversprechender Ansatz, der von meinem Kolle-
gen A. Neumann verfolgt wird und deswegen in der vorliegenden Arbeit nicht behandelt
wird [91].

Zunéachst wird in Abschnitt 10.1 die Herstellung magnetischer Hall-Kreuze mittels ESL
beschrieben. In Abschnitt 10.2 wird dabei insbesondere auf den Einfluss verschiedener
Lackdicken auf das Ergebnis der Strukturierung eingegangen. Die fiir die Herstellung
der Kreuze verwendeten Co/Pt-Schichtsysteme werden in Abschnitt 10.3 vorgestellt. Die
Belegung der Probe mit Mizellenkernen, die als Schattenmaske fiir die Herstellung ma-
gnetischer Nanopartikel dienen, ist in Abschnitt 10.4 dargestellt. Auf den anschlieSenden
Art-Sputterprozess, fiir den im Rahmen dieser Arbeit ein Experiment aufgebaut und ein
geeignetes Abbruchkriterium erarbeitet wurde, wird ausfiihrlich in Abschnitt 10.5 einge-
gangen.

In Abb. 10.1 sind die einzelnen Schritte der Probenherstellung zusammenfassend darge-
stellt.

10.1 Lithografische Prozessschritte

Zur Herstellung der Hall-Kreuze wurde standardméfig der in Chlorbenzen geléste PMMA-
Lack AR-P 671.02°2 mit einem Molekulargewicht von 950K (950000 g/mol) und einem
Feststoffgehalt von 2% verwendet. Um den Einfluss der Lackdicke auf die hergestellten
Strukturen besser untersuchen zu konnen, wurde zuséatzlich der Lack AR-P 669.06 des-
selben Herstellers benutzt, der mit seinem hoheren Feststoffgehalt deutlich groflere Lack-
dicken ermoglicht (siehe Abschnitt 10.2). Die Eigenschaften der verwendeten Lacke sind in
Tab. 10.1 dargestellt. Im Folgenden wird die Durchfiihrung der einzelnen Prozessschritte
der Elektronenstrahllithografie beschrieben.

52Alle fiir die Elektronenstrahllithografie verwendeten Chemikalien (Lacke, Entwickler, Stopper und
Entschichter) stammen von der ALLRESIST Gesellschaft fiir chemische Produkte zur Mikrostrukturie-
rung; http://www.allresist. de.
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Abbildung 10.1: Schematische Darstellung der Préparationsschritte zur Herstellung von
Hall-Kreuzen mit magnetischen Nanopartikeln: Zunéchst werden Hall-Kreuze mittels ESL
in PMMA strukturiert. Daraufhin wird auf die Probe ein Co/Pt-Schichtsystem aufge-
bracht. Nach der Entschichtung verbleibt der magnetische Film nur an den zuvor be-
lichteten Stellen. Als néchstes werden mit SiO,-Kernen befiillte Mizellen auf die Probe
geschleudert und deren organische Hiillen in einem Os-Plasma verascht. Die Kerne dienen
beim nachfolgenden Art-Sputtern als Schattenmaske.

10.1.1 Vorbehandlung des Substrats

Als Substrat wird in diesem Teil der Arbeit ausschlielich elektrisch isolierendes, ther-
misch oxidiertes Silizium verwendet®®. Der Wafer wird in rechteckige Probenstiicke von ca.
7..9 mm Kantenldnge gebrochen. Um eine homogene Lackschicht aufschleudern zu kénnen,
diirfen die Oberfléchen der Bruchstiicke nicht verunreinigt sein. Nach dem Brechen even-

53Die Dicke der Oxidschicht betrigt laut Herstellerangabe etwa 300 nm, die quadratisch gemittelte
Rauigkeit wurde mittels AFM zu (3 & 2) A bestimmt.

Herstellerbezeichnung AR-P 671.02 | AR-P 669.06
Losungsmittel Chlorbenzen | Ethyllactat
Molekulargewicht 950K 600K
Feststoffgehalt (%) 2 6
Viskositét bei 25°C (mPa-s) 7,3 68
Schichtdicke bei 2000 U/min (nm) 130 740
Schichtdicke bei 4000 U/min (nm) 90 520
Schichtdicke bei 6000 U/min (nm) 70 420

Tabelle 10.1: Herstellerangaben zu den Eigenschaften der verwendeten Lacke.
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tuell vorhandene Splitter kénnen mit Ny abgeblasen werden. In einem O,-Plasmaofen®
werden mogliche organische Verunreinigungen entfernt und die Benetzbarkeit der Ober-

flaiche erhoht. Der Ofen wird mit einem Arbeitsdruck von 1 Torr und einer Leistung von
etwa 200 W betrieben.

10.1.2 Belackung

Die Lacke werden in einem Reinraum (Klasse 100/1000) mit einer Lackschleuder auf die
Proben aufgetragen. Die Schichtdicke kann dabei durch die gewéhlte Rotationsgeschwin-
digkeit in einem gewissen Rahmen beeinflusst werden. Fiir AR-P 671.02 ergibt sich eine
Lackdicke von ca. 70 nm bei 6000 U/min bzw. 130 nm bei 2000 U/min. Die Proben mit
dem Lack AR-P 669.06 werden bei 4000 U/min geschleudert, was zu einer Lackdicke von
etwa 520 nm fiihrt (siehe Tab. 10.1). Die Schleuderzeit betrigt jeweils 60 s.

Nach dem Belacken werden die Proben fiir 3 min auf einer Heizplatte bei 160°C erwérmt,
wobei iiberschiissiges Losungsmittel verdunstet und die PMMA-Schicht aushértet. An-
schlieBend kann die belackte Probe belichtet werden.

10.1.3 Belichtung

Zur Strukturierung der Hall-Kreuze steht ein REM®® zur Verfiigung. Bei einer Beschleu-
nigungsspannung von 20 kV und einer 30 um Blende wird ein Strahlstrom von ungefédhr
200 pA erzeugt. Der Strahl wird mit einer Schrittweite von 15 nm iiber die Probe gerastert,
wobei beachtet werden muss, dass keine schnelle Strahlausblendung® zur Verfiigung steht.
Folglich wird auch zwischen den Punkten des Belichtungsrasters eine Dosis appliziert, wo-
durch die tatsdachliche Belichtungsdosis hoher ausfillt als angenommen. Am ersten Belich-
tungspunkt einer Teilstruktur wird der Strahl durch die verwendete Lithografie-Software®”
zunéchst eine Weile stabilisiert, bevor mit dem Belichten der Teilstruktur begonnen wird.
In der Zwischenzeit wird eine hohe Punktdosis appliziert, die zu einer Quervernetzung des
Lacks fiithren kann (siche z.B. Abb. 10.3(a) und (b)). Damit diese ungewollten Quervernet-
zungen nicht im Kreuzungsbereich der Hall-Kreuze auftreten, wird der innere Kreuzungs-
bereich als zwei sich kreuzende, kontinuierliche Linien mit einer nominellen Liniendosis
von 3000 pC/cm belichtet (siehe 1 und 2 in Abb. 10.2). Der Proximity-Effekt wird durch
diese Mafinahme natiirlich verstérkt.

In Abb. 10.2 ist das Belichtungslayout dargestellt. Es besteht aus den sich kreuzenden
Linien (1,2) in der Mitte, die von spitz zulaufenden Zuleitungen (3-6) kontaktiert wer-
den. Die Linien haben eine Léange von jeweils 4 um. Die Breite des belichteten Kreuzes
kann durch eine Variation der Liniendosis oder alternativ durch die Applikation einer
Fléchendosis mit entsprechender Breite eingestellt werden. Die Zuleitungen bestehen sel-
ber aus mehreren sich teilweise iiberlappenden Substrukturen, die in der in Abb. 10.2

54100-E Plasma System, TePla Technics Plasma GmbH
557eiss Migma

56Engl.: beam blank

5TRaith ELPHY Quantum 5.0
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angegebenen Reihenfolge mit einer Flichendosis von 400 pC/cm? belichtet werden. Die
Unterteilung der Zuleitungen soll verhindern, dass ein eventueller Drift der Probe fiir
eine Versetzung der Zuleitungen relativ zum inneren Kreuz sorgt, wodurch dieses nicht
mehr kontaktiert wéire. Die gesamte Struktur ist 300 pm x 300 wm grof3, was einen guten
Kompromiss zwischen bendtigter Belichtungsdauer und Kontaktierbarkeit darstellt (siehe
Abschnitt 11.2).

11 12

14 13

Abbildung 10.2: Layout fiir die Belichtung der Proben. Die Zahlen geben die Reihenfolge
vor, in der die sich iiberlappenden Substrukturen (schwarz umrandet) geschrieben werden.
Das innere Kreuz (1,2) besteht aus zwei sich kreuzenden Linien, die jeweils 4 pum lang
sind. Die Struktur ist insgesamt 300 pm x 300 pum grofi.

10.1.4 Entwicklung und Entschichtung

Nach der Belichtung werden die Proben fiir 70 s im Entwickler AR-P 600-56 geschwenkt,
wodurch die belichteten Bereiche des Lacks entfernt werden. Die Entwicklung wird durch
ein Bad der Probe im Stopper AR-P 600-60 beendet. Um Riickstédnde des Stoppers zu ver-
meiden, wird die Probe danach in deionisiertem Wasser gereinigt®®. Nach der Filmherstel-
lung wird der nicht entwickelte Lack mit dem Entschichter AR-P 300-70 entfernt, der zur
Steigerung der Effektivitit auf 70°C erwarmt wird. Um das Ablosen des iiberschiissigen
Metallfilms zu unterstiitzen, sollte die Fliissigkeit in Bewegung gesetzt werden. Dazu eig-
net sich beispielsweise ein Riihrfisch. Alternativ kann eine Spritze mit Entschichter auf-
gezogen werden, mit der die Filmreste von der Probe gespiilt werden. Sollte das noch
nicht geniigen, kann die Probe mit dem Entschichter fiir wenige Sekunden in ein Ultra-
schallbad gehalten werden. Allerdings kénnen dabei die Strukturen beschéidigt werden

58Eine Variation der Aushirte- und Entwicklungsparameter im Rahmen der vom Hersteller angegebe-
nen Grenzen fiihrt zu keiner signifikanten Verdnderung der hergestellten Strukturen.
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(siche Abschnitt 10.2.3). Deshalb sollte die Anwendung des Ultraschalls nach Moglichkeit
vermieden werden.

10.2 Einfluss der Lackdicke auf Strukturgréfie, Hohenprofil und
Entschichtungsverhalten

In diesem Abschnitt wird der Einfluss unterschiedlicher Lackdicken auf die strukturierten
Hall-Kreuze untersucht, um fiir die Anwendung eine optimale Lackdicke zu bestimmen.
Diese hat einen entscheidenden Einfluss auf die minimalen Strukturgroflen, das Verhalten
beim Entschichten und das Hohenprofil der hergestellten Strukturen.

10.2.1 Einfluss auf die Strukturgrofle

In Abb. 10.3 sind drei Hall-Kreuze dargestellt, die mit unterschiedlichen Lackdicken her-
gestellt wurden. Bei den in Abb. 10.3(a) und 10.3(b) gezeigten Kreuzen wurde der in die-
ser Arbeit standardméfig verwendete Lack AR-P 671.02 eingesetzt. Um unterschiedliche
Lackdicken zu erzeugen, wurde die Rotationsgeschwindigkeit beim Belacken variiert. Da-
mit wurden Lackdicken® von etwa 70 nm bzw. 130 nm (Abb. 10.3(a) bzw. (b)) realisiert.
Um dickere Schichten zu ermoglichen, wurde beim Kreuz in Abb. 10.3(c) der Lack AR-P
669.06 eingesetzt, dessen Schichtdicke bei einer Rotationsgeschwindigkeit von 4000 U/min
ca. 520 nm betragt. Die Kreuze wurden als Linien mit einer jeweils optimierten Linien-
dosis geschrieben, bei der der Lack komplett durchbelichtet wird und die resultierenden
Strukturbreiten moglichst klein sind. Bei dem in Abb. 10.3(a) und 10.3(b) verwendeten
Lacksystem ist dies bei etwa 3000 pC/cm der Fall, wéhrend fiir das Kreuz in Abb. 10.3(c)
eine Liniendosis von 2400 pC/cm verwendet wurde. Nach der Entwicklung wurde auf alle
Proben dieselbe Co/Pt-Multilage mit dem Schichtaufbau PtESR /(Cog g ym/Ptanm)s aufge-
bracht. Fiir eine direkte Vergleichbarkeit wurden die REM-Aufnahmen jeweils bei gleicher
Vergroflerung gemacht.

Bei der Lackdicke von 70 nm (Abb. 10.3(a)) hat das Hall-Kreuz eine Stegbreite von
etwa 80 nm. Die Ecken des Kreuzungsbereichs sind aufgrund des Proximity-Effekts (siehe
Abschnitt 8) leicht abgerundet, der Radius dieser Verrundung betréigt etwa 60 nm. Die
Rénder der Struktur zeigen aufgrund des Kanteneffekts (siche z.B. Ref. [224]) einen hellen
Kontrast. Aufgrund der kleinen Schichtdicke von 13,4 nm ist dieser Effekt aber nicht
sehr ausgeprégt. In der Mitte des Kreuzes ist ein heller Punkt mit einem Durchmesser
von ca. 30 nm zu sehen. Hierbei handelt es sich um quervernetztes PMMA, das bei der
Entschichtung nicht entfernt wird. Die Ursache hierfiir ist eine erh6hte Dosisapplikation in
der Mitte des Hall-Kreuzes aufgrund der Fiihrung des Elektronenstrahls und des Fehlens
einer schnellen Strahlausblendung® (siehe Abschnitt 10.1.3).

59Lackdicke laut Herstellerangabe
60Bei spiteren Strukturierungen wurde das Belichtungslayout dahingehend geindert, dass sich keine
Wartepunkte in der Kreuzungsregion befinden.
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Abbildung 10.3: Bei 200.000-facher Vergréfilerung aufgenommene REM-Bilder von in
PMMA-Lackschichten unterschiedlicher Dicke geschriebenen Hall-Kreuzen nach der De-
position einer Co/Pt-Multilage (PtESR/(Cog gum/Ptanm)s) und der Entschichtung. Bei (a)
wurde der Lack AR-P 671.02 bei 6000 U/min aufgebracht, was zu einer Lackdicke von
ca. 70 nm fithrt. Die Liniendosis betrug 3000 pC/cm. (b): Wie (a), jedoch wurde der
Lack bei 2000 U/min aufgebracht. Die Lackdicke betrégt ca. 130 nm. Bei (c¢) wurde der
Lack AR-P 669.06 (ca. 520 nm) und eine Liniendosis von 2400 pC/cm verwendet. Bei den
hellen Punkten im Kreuzungsbereich von (a) und (b) handelt es sich um quervernetzten

Lack (siehe Abschnitt 8).
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Das Kreuz bei einer Lackdicke von 130 nm (Abb. 10.3(b)) besitzt mit ca. 85 nm eine um
5 nm groflere Stegbreite als die in Abb. 10.3(a) gezeigte Struktur und die Kanten erschei-
nen etwas weniger scharf. Ansonsten zeigen beide Kreuze keine qualitativen Unterschiede.
Bei einer Lackdicke von 520 nm (Abb. 10.3(c)) zeigt sich hingegen ein deutlicher Unter-
schied zur Verwendung diinnerer Lackschichten: Die Stegbreite ist mit iiber 200 nm mehr
als doppelt so grof wie bei den vorher diskutierten Strukturen. Auch die Verrundung an
den Ecken ist mit einem Radius von etwa 100 nm deutlicher ausgeprégt. Zuséatzlich fallt
auf, dass praktisch kein Kanteneffekt zu sehen ist. Stattdessen erscheint das Kreuz ins-
besondere in den abgerundeten Ecken etwas dunkler als in der Mitte. Das deutet darauf
hin, dass die Struktur keine scharfen Kanten aufweist, sondern relativ flach zum Rand hin
abfallt. Um diesen Sachverhalt genauer zu untersuchen, wurden Héhenprofile der Kreuze
mittels AFM aufgenommen, die im folgenden Abschnitt diskutiert werden.

10.2.2 Einfluss auf das Hohenprofil

Das Hohenprofil der Hall-Kreuze wurde mittels Rasterkraftmikroskopie (AFM) bestimmt.
In Abb. 10.4(a) ist exemplarisch das Hohenprofil eines Kreuzes dargestellt, bei dessen
Strukturierung eine 70 nm dicke Lackschicht verwendet wurde. An unterschiedlichen Stel-
len wurden Linienprofile erstellt, aus denen die Hohen und die lateralen Abmessungen der
Strukturen bestimmt wurden. Fiir die drei verwendeten Lackdicken ist in Abb. 10.4(b)
jeweils ein repréasentatives Hohenprofil aufgetragen. Bei den PMMA-Schichtdicken von
70 nm und 130 nm zeigen die Hohenprofile einen recht &hnlichen Verlauf. Sie besitzen einen
ca. 40 nm breiten mittleren Bereich mit annidhernd konstanter Filmhohe von (14 £ 1) nm
(70 nm Lackdicke) bzw. (15 £ 1) nm (130 nm Lackdicke), der in etwa der nominellen
Filmdicke der Co/Pt-Multilage von 13,4 nm entspricht. Die daran angrenzenden Rand-
bereiche zeigen unterschiedlich stark abfallende Flanken mit Flankenwinkeln von 15°-20°,
die fiir die leicht unterschiedlichen Breiten der Profile sorgen. Am unteren Rand der Pro-
file werden Strukturbreiten von (114+£5) nm fiir die 70 nm Lackschicht und (140410) nm
fiir die Lackdicke von 130 nm gemessen. Die angegebenen Fehler stammen aus der sta-
tistischen Auswertung einzelner Linienprofile. Die systematische Verbreiterung aufgrund
der Faltung mit der AFM-Spitze ist nicht beriicksichtigt. Der Einfluss dieser Faltung
wird deutlich beim Vergleich der AFM- mit der REM-Aufnahme desselben Kreuzes in
Abb. 10.4(a). Wahrend das REM scharfe Kanten erzeugt, scheinen die Strukturen in der
AFM-Aufnahme verwaschen. Dies ist besonders gut an dem quervernetzten PMMA in
der Mitte des Kreuzungsbereichs zu erkennen. Da alle Bilder mit derselben AFM-Spitze
aufgenommen wurden, ist dieser systematische Fehler bei allen Linienprofilen gleich, wes-
halb diese miteinander verglichen werden diirfen. Auf die bestimmte Filmhohe wirkt sich
die Spitzengeometrie natiirlich nicht aus.

Wie schon aus der Diskussion der REM-Aufnahme Abb. 10.3(c) hervorgegangen ist, zeigt
sich bei einer Lackdicke von 520 nm ein véllig anderes Bild. Hier erreicht die Struktur
nur eine Hohe von (8 & 1) nm, was etwa 60% der aufgetragenen Filmdicke entspricht.
Ausgehend von der Mitte des Profils zeigt sich zunéchst ein leichter Abfall der Hohe,
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Abbildung 10.4: Bestimmung des Drahtquerschnitts von PtESR/(Coggnm/Ptonm)s-
Multilagen mittels AFM. (a) AFM-Aufnahme eines in 70 nm PMMA strukturierten Kreu-
zes. Der rote Balken gibt die Position an, an der das in (b) dargestellte Hohenprofil gemes-
sen wurde. Links unten im Bild ist zum Vergleich eine REM-Aufnahme desselben Kreuzes
in vergleichbarer Vergrofierung dargestellt. (b) Héhenprofile von Hall-Kreuzen, die mit der
jeweils optimalen Liniendosis in 70 nm (schwarz), 130 nm (rot) bzw. 520 nm (griin) dicke

PMMA-Schichten strukturiert wurden.

der nach einem deutlichen Knick steiler wird. Der Flankenwinkel betrédgt hier etwa 8°.
Insgesamt ergibt sich eine Strukturbreite von (230 + 5) nm, die wesentlich grofler ist als
bei den diinneren Lackdicken.

Da sich mit der reduzierten und zum Rand hin abnehmenden Schichtdicke auch die ma-
gnetischen Eigenschaften dndern, sind Lackdicken unbedingt zu vermeiden, bei denen
nicht die volle Hohe der aufgebrachten Co/Pt-Multilage erreicht wird oder sich ausge-
prigte Randbereiche bilden. Anderenfalls konnen keine reproduzierbaren Ergebnisse bei
den AHE-Messungen von einzelnen Co/Pt-Teilchen erzielt werden. Die reduzierte Hohe
und die ausgepréigten Flanken im Hohenprofil der Probe, die mit einer Lackdicke von
520 nm hergestellt wurde, lasst sich mit einer Abschattung wéhrend der Filmdepositi-
on erkldren. Geht man naherungsweise davon aus, dass die Rénder der strukturierten
Bereiche im Lack senkrecht verlaufen bzw. der Lack unteritzt ist, dann kommt es bei
der Filmherstellung an den Kanten der Strukturen immer zu einem Abschattungseffekt.
Dieser sorgt dafiir, dass die deponierten Filme in den Randbereichen, die von dieser Ab-
schattung betroffen sind, diinner sind als in der Mitte der Struktur. Dieser Effekt ist
in Abb. 10.5 veranschaulicht. Bei der Filmherstellung ist die Probe ca. 10 cm von den
Magnetron-Targets entfernt. Das Platin-Target hat einen Radius von rrage; = 1,77 cm,
wihrend das Kobalt-Target den doppelten Radius aufweist. Die Target-Atome, die vom
Rand des jeweiligen Targets stammen, treffen am Ort einer als punktférmig angenomme-
nen Struktur unter dem Winkel 6 auf (siehe Abb. 10.5(a)). In Abhéngigkeit der Lackdicke
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Abbildung 10.5: Herleitung des Abschattungseffekts. In (a) ist die geometrische Anord-
nung von Probe und Target beim Magnetron-Sputtern skizziert. (b) stellt eine vergroerte
Abbildung des mit einem roten Kasten markierten Bereichs dar. Die Atome, die vom
Randbereich des Targets stammen, erreichen die Struktur unter einem Winkel 6. Das
fithrt einerseits dazu, dass am Rand der Struktur die Filmdicke abnimmt. Andererseits
werden die Flanken des unbelichteten PMMA-Films belegt, was zu Problemen bei der
Entschichtung fiihren kann.

dpyvia entsteht an den Kanten der spéteren Struktur ein Randbereich der Breite z, in
dem der aufgebrachte Film nicht die volle Schichtdicke erreicht (siche Abb. 10.5(b)):

TTarget
=d C— 10.1
X PMMA 10 cm ( 0 )

Bei Lackdicken von 70 nm, 130 nm bzw. 520 nm ergeben sich aus dieser einfachen
Abschétzung Randbereiche aus Pt mit einer Breite von 12 nm, 23 nm bzw. 92 nm.
Wiéhrend fiir den 70 nm dicken Lack die Randbereiche damit etwa ein Viertel der
in der REM-Aufnahme (Abb. 10.3(a)) gezeigten Strukturbreite ausmachen, ist die in
Abb. 10.3(c) dargestellte Struktur praktisch komplett von der Abschattung betroffen. In
den in Abb. 10.4(b) gezeigten AFM-Hohenprofilen haben die Flanken grob geschétzt einen
etwa doppelt so groflen relativen Anteil an der Gesamtbreite der Strukturen als mit dem
Abschattungsmodell abgeschétzt wurde. Die Ursache hierfiir konnte in der relativ breiten
AFM-Spitze liegen.

Bei genauerer Betrachtung fallt zudem auf, dass die Flanken einer Struktur unterschied-
lich steil sind. Da in den AFM-Messungen nur jeweils eine Raster-Richtung (von links
nach rechts) aufgenommen wurde, kénnte die Asymmetrie hieraus entstehen. Auch eine
asymmetrisch geformte AFM-Spitze konnte den Effekt erkliren. Dariiber hinaus kann ein
relativ grofler lateraler Abstand des Kreuzes von der Symmetrieachse des Targets dafiir
sorgen, dass der Abschattungseffekt an den Réndern einer Struktur unterschiedlich stark
ausgepragt ist.
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10.2.3 Einfluss auf die Entschichtung

Wie schon in Abb. 10.5(b) angedeutet, kénnen die Seiten des unbelichteten PMMA an
der Kante zu einem entwickelten Bereich bei der Filmherstellung mit einer geschlosse-
nen Metallschicht bedeckt werden, so dass der Film auf dem Lack mit demjenigen im
Bereich des Hall-Kreuzes verbunden ist. Der Grad dieser Bedeckung héngt vom Kanten-
winkel des Lacks und der aufgebrachten Filmdicke ab. Die Folge kann sein, dass bei der
Entschichtung ein Teil des metallischen Films stehen bleibt und die Zuleitungen des Hall-
Kreuzes kurzschlieBt, wodurch das Kreuz unbrauchbar wird. In Abb. 10.6(a) ist dieser
Fall fiir ein Hall-Kreuz nach der Entschichtung und der Belegung mit Mizellen darge-
stellt. In der vergréferten Ansicht des Hall-Kreuzes (siche Abb. 10.6(b)) unter einem
Betrachtungswinkel von 45° sieht man rechts und unten im Bild, dass der Film ab einer
gewissen Entfernung von den strukturierten Kanten auf das Substrat abgesunken ist, da
die stiitzende Lackschicht durch den Entschichter entfernt wurde. Die Hohenmodulation
wird zusatzlich durch die Position der Mizellenkerne veranschaulicht: Die Mizellen sind
beim Aufschleudern nicht auf die erhéhten Bereiche gelangt und haben sich stattdessen
in den strukturierten Bereichen dazwischen angehauft.

Je dicker die Lackschicht ist, desto eher findet ein Unterédtzen bei der Entwicklung statt
und desto diinner und briichiger wird der Metallfilm an der Lackkante. Folglich funktio-
niert die Entschichtung umso besser, je dicker die Lackschicht gew&hlt wird.

Abbildung 10.6: (a) REM-Aufnahme eines Hall-Kreuzes, dessen rechte Zuleitungen durch
einen Filmrest, der bei der Entschichtung nicht entfernt wurde, kurzgeschlossen sind.
(b) REM-Aufnahme des Kreuzungsbereichs des in (a) gezeigten Kreuzes unter einem
Betrachtungswinkel von 45°. Es ist deutlich zu erkennen, dass die Lackschicht unter den
Filmresten teilweise entfernt wurde und diese nun auf dem Substrat aufliegen. Nur in
unmittelbarer Ndhe des Kreuzungsbereichs bilden die Filmreste ein Plateau, dessen Hohe
ungefahr der Schichtdicke des Lacks entspricht.

Eine unvollstindige Entschichtung kann mit einem Ultraschallbad der Probe im Entschich-
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ter verbessert werden. In der Regel reichen schon wenige Sekunden aus, um einen deutli-
chen Effekt zu erzielen. In Abb. 10.7(a) ist ein nicht vollsténdig entschichtetes Hall-Kreuz
nach einem 10 s Ultraschallbad dargestellt. Im Vergleich mit Abb. 10.6 sieht man, dass ins-
besondere die unerwiinschten Filmreste zwischen den Zuleitungen des Hall-Kreuzes durch
diese Behandlung angegriffen werden. Vor allem an den Réndern des Kreuzes bilden sich
Risse, bis die Filmreste schliefilich nicht mehr mit dem Hall-Kreuz verbunden sind und
im Entschichter weggespiilt werden konnen. Dies ist zwar bei dem gezeigten Kreuz noch
nicht passiert, aber es wird deutlich, dass auf diese Weise das Ergebnis der Entschichtung
verbessert werden kann. Allerdings kann es bei der Behandlung mit Ultraschall auch zu
Rissen am Rand des Hall-Kreuzes kommen, die sich in die Zuleitungen fortpflanzen und
dort zum Ablésen groflerer Bereiche des Metallfilms fithren. Die Ursache hierfiir kénnte
eine lokal verringerte Adhésion des Metallfilms auf dem Substrat aufgrund von Verunrei-
nigungen sein. In Abb. 10.7(b) ist ein Hall-Kreuz gezeigt, das an den mit roten Pfeilen
markierten Stellen durch ein Ultraschallbad von nur 5 s bereits angegriffen wurde. Es
ist also offensichtlich, dass die Behandlung mit Ultraschall so kurz wie moglich gehalten
werden oder nach Moglichkeit ganz vermieden werden sollte. Eine Beeinflussung des ma-
gnetischen Verhaltens durch die Anwendung von Ultraschall bei der Entschichtung wurde
nicht beobachtet.

Abbildung 10.7: REM-Aufnahmen nach der Anwendung von Ultraschall bei der Entschich-
tung. (a) Ein 10 s Ultraschallbad im Entschichter fithrt zu Rissen in einen Filmrest, der
sich zwischen den Zuleitungen eines Hall-Kreuzes befindet. Die Risse bilden sich besonders
an den Kanten, wo die Metallschicht am diinnsten ist. Dadurch ist der Filmrest nur noch
an wenigen Punkten mit dem Hall-Kreuz verbunden und lésst sich voraussichtlich mit ei-
ner erneuten Ultraschall-Anwendung entfernen. (b) Beschiddigungen an einem Hall-Kreuz

durch ein 5 s Ultraschallbad (rote Pfeile).

Zusammenfassend l&sst sich feststellen, dass bei der Wahl der optimalen Schichtdicke
des verwendeten Lacks ein Kompromiss eingegangen werden muss. Diinne Lackschichten
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ermoglichen schmale Strukturen mit relativ scharfen Kanten. Dies ist die Voraussetzung
fiir die Messung einzelner Nanoteilchen mit reproduzierbaren magnetischen Eigenschaften.
Dafiir kommt es bei einem diinnen Lack h&ufiger zu einer unvollstédndigen Entschichtung.
Dieses Problem lésst sich teilweise durch die Anwendung von Ultraschall bei der Entschich-
tung umgehen. Trotzdem ist die Ausschussquote aufgrund mangelhafter Entschichtung bei
der Verwendung einer diinnen Lackschicht generell grofler. Aus den genannten Griinden
wird in dieser Arbeit in der Regel eine PMMA-Schichtdicke von 130 nm verwendet.

10.3 Verwendetes Co/Pt-Filmsystem

Um eine einfache Beschreibung des magnetischen Verhaltens zu ermdoglichen, werden in
diesem Teil der vorliegenden Arbeit Co/Pt-Systeme mit uniaxialer magnetischer Anisotro-
pie untersucht. Die daraus hergestellten Nanostrukturen besitzen zwei stabile magnetische
Zusténde, namlich parallel und antiparallel zur leichten Richtung der Magnetisierbarkeit.
In Abschnitt 9.1 wurde gezeigt, dass ein hohes Co/Pt-Verhiltnis fiir die Mes-
sung der Hall-Spannung erstrebenswert ist, da hierdurch der Einfluss des Platin-
Nebenschlusswiderstands verringert und somit das Signal-Rausch-Verhéltnis verbessert
wird. Zur Erhéhung dieses Verhiltnisses kann entweder die Kobaltdicke erhoht oder die
Platindicke verringert werden.

Aufgrund des Spinreorientierungsiibergangs bei dc, = 1,1 nm (siche Abschnitt 4.2.4)
ist die Dicke der Co-Schicht nach oben limitiert. Die Dicke der Pt-Wachstumsschicht
lasst sich nicht beliebig reduzieren, da mit sinkender Schichtdicke die Qualitat der Grenz-
flache und somit auch die Grenzflichenanisotropie abnimmt [82]. Auflerdem muss der
Art-Sputterprozess in der Wachstumsschicht abgebrochen werden, damit diese den Mess-
strom tragen kann. Dies ist umso schwieriger, je diinner die Schicht ist. Auch die Dicke der
Pt-Decklage besitzt eine untere Grenze, da unterhalb einer Pt-Schichtdicke von etwa 2 nm
kein geschlossener Film vorliegt, so dass die Decklage ihre Funktion nicht mehr erfiillt.
Dennoch existiert eine einfache Moglichkeit, das Co/Pt-Verhéltnis zu erhéhen, indem man
statt einer einzelnen Kobaltschicht eine Co/Pt-Multilage verwendet.

Ein Co/Pt-Filmsystem, das die genannten Bedingungen erfiillt und deshalb in den fol-
genden Untersuchungen verwendet wird, ist eine Multilage mit folgendem Aufbau:

PtES&/PtI nm/(COO,Snm/PtQ nm)n

Die Anzahl der Kobaltlagen n wird zwischen 1 und 4 variiert. Nanoteilchen mit grofleren
Gesamtdicken lassen sich mit der verwendeten Methode nicht herstellen, da auch die als
Schattenmaske dienenden SiO,-Kerne durch den Art-Sputtervorgang abgetragen werden
(sieche Abschnitt 10.5 und Ref. [82]). Analog zu den im ersten Teil dieser Arbeit un-
tersuchten Proben werden die ersten 4 nm der Platin-Wachstumsschicht mittels ECR-
Ionenstrahlzerstdubung und die restlichen Schichten mittels DC-Magnetron-Sputterns
hergestellt (siehe Abschnitt 4.1). Das mittels MOKE gemessene Ummagnetisierungsver-
halten dieser Schichtsysteme in Abhéngigkeit der Anzahl der Kobaltlagen ist in Abb. 10.8
dargestellt. Wie aus der Untersuchung der Anisotropie (siche Abschnitt 4.2.4) bekannt
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ist, weisen diese Co/Pt-Schichtsysteme eine senkrechte leichte Richtung der Magnetisier-
barkeit auf, was an der vollstdndigen Remanenz in polarer Messrichtung (Abb. 10.8(a))
und den geschlossenen Magnetisierungskurven in longitudinaler Richtung (Abb. 10.8(b))
zu erkennen ist. Die Ummagnetisierung in leichter Richtung erfolgt iiber die Nukleation
von Doménen, deren Magnetisierungsrichtung vom &ufleren Feld begiinstigt wird. Durch
Doménenwandverschiebung wachsen diese Doménen mit steigender Feldstéarke, bis schlief3-
lich alle entgegengerichteten Doménen annihiliert sind und ein eindoméniger Zustand er-
reicht ist. In longitudinaler Messgeometrie erfolgt die Ummagnetisierung durch kohérente
Rotation (siehe Abschnitt 4.2.3). In beiden Messgeometrien steigt das Séttigungssignal
etwa linear mit der Anzahl der Kobaltlagen an. Die effektive Anisotropie 1. Ordnung
zeigt kein systematisches Verhalten mit der Anzahl der Kobaltlagen und liegt im Bereich
Kieg = (230 £ 30) kJ/m?, die Anisotropie 2. Ordnung betriigt wie im Fall der Co/Pt-
Einzellagen (siche Abschnitt 4.2.4) Ky = (70 & 20) kJ/m?.

@, (b)

1
—n—1 Kobaltlage 400 —mn—1Kobaltlage
44 —n—2 Kobaltlagen —m—2Kobaltlagen |
3 Kobaltlagen =) 3 Kobaltlagen
= —=— 4 Kobaltlagen S 2004 —m— 4 Kobaltlagen A
g 2
£ =
— 0 e [T} 04 .
e R
= === g
S 24 | T — -2004
%
-44 u -
-400 4
_6 T T T T T T T T T T T T T T
-150 -100 -50 0 50 100 150 -800 -600 -400 -200 O 200 400 600 800
#H (MT) 4H (mT)

Abbildung 10.8: Polare Rotation (a) und longitudinale Elliptizitat (b) in Abhéngigkeit
des duBleren Magnetfelds fiir eine unterschiedliche Anzahl an Kobaltlagen.

10.4 Mizellenkerne als Schattenmaske fiir die Nanostrukturie-
rung

Die Selbstorganisation von gefiillten Diblock-Copolymer-Mizellen stellt eine einfache und
effiziente Methode dar, magnetische Nanostrukturen herzustellen. Diblock-Copolymere
werden aus zwei verschiedenen Monomeren polymerisiert, die sich jeweils an unterschied-
lichen Enden der Polymerkette anlagern und dort so genannte Blocke mit verschiedenen
Eigenschaften bilden. Die in dieser Arbeit Verwendung findenden Diblock-Copolymere
bestehen aus einem hydrophoben Polystyrol(PS)-Block und einem hydrophilen Poly-
2-Vinylpyridin(PVP)-Block. Es wurde festgestellt, dass solche Diblock-Copolymere, die
aus einem hydrophilen und einem hydrophoben Teil bestehen, sich in einem geeigneten
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Losungsmittel zu Mizellen formen [251, 252, 253]. In Toluol agglomerieren die unléslichen
PVP-Blocke zu Polymerhaufen, die von einer Hiille aus den 16slichen PS-Blocken umgeben
sind. Damit bilden sie inverse Mizellen mit einem hydrophilen Kern und einer hydropho-
ben Hiille. Wéahrend sich der Kerndurchmesser iiber die Lénge der PVP-Blocke einstellen
lasst, kann der Mizellendurchmesser iiber die Lénge der PS-Blocke variiert werden [85].
Mittels Prékursoren lassen sich die Kerne dieser sphérischen Strukturen mit weiteren
Stoffen befiillen [253].

Die in der vorliegenden Arbeit verwendeten Mizellen wurden von A. Meyer® zur
Verfiigung gestellt. Sie wurden mit amorphem SiO, gefiillt, das durch die Oxidation von
Tetramethylsilan in den Mizellenkernen entsteht [82, 85]. Die im Toluol gelosten Mizel-
len werden mit einer Lackschleuder auf die Proben aufgebracht. Der mittlere Abstand
der Mizellen ergibt sich aus der Lénge der PS-Blocke, dem Gewichtsanteil der Mizellen
im Losungmittel und der gewéhlten Rotationsgeschwindigkeit. Der Abstand wird so ein-
gestellt, dass er sich im Bereich der lateralen Abmessungen des Kreuzungsbereichs der
Hall-Kreuze befindet. Dies fiithrt dazu, dass sich im Mittel etwa eine Mizelle im sensitiven
Kreuzungsbereich befindet. Bei einem Gewichtsanteil der Mizellen im Losungsmittel von
0,1% und einer Rotationsgeschwindigkeit von 2000 U/min bildet sich auf dem Substrat ei-
ne Monolage Mizellen in einem mehr oder weniger hexagonalen Gitter mit einem mittleren
Kern-Kern-Abstand von etwa 100 nm. Die Polymerhiillen der Mizellen werden in einem
Os-Plasma mit einem Arbeitsdruck von 25 Pa, einer Leistung von 50 W und einer Dauer
von 5 min entfernt. Danach befinden sich nur noch die SiOs-Kerne auf der Probe. Diese
dienen beim nachfolgenden Strukturierungsprozess als Schattenmaske, so dass die Grofie
der magnetischen Partikel vom Durchmesser der Mizellenkerne abhéngt [85, 82, 86, 87].
Die hergestellten Partikel sollten einerseits eindoménig sein, damit sich ihr magnetisches
Verhalten ndherungsweise mit dem SW-Modell beschreiben ldsst. Andererseits sollten sie
so groff wie moglich sein, um eine hohe Flichenfiillung im Hall-Kreuz und somit ein
gutes Signal-Rausch-Verhéltnis zu erzielen (sieche Abschnitt 9.2). Fiir die nachfolgenden
Untersuchungen wurde ein Kerndurchmesser von (28,8 + 0,3) nm gewihlt, mit dem die
genannten Anforderungen erfiillt werden.

10.5 Ar*-Ionenstrahlzerstiubung

In diesem Abschnitt wird zunéchst eine kurze Einfiihrung in die Ionenstrahlzerstidubung
gegeben (Abschnitt 10.5.1). Dann wird in Abschnitt 10.5.2 der verwendete experimentelle
Aufbau erlautert, wobei auf den eingesetzten Probenhalter gesondert eingegangen wird
(Abschnitt 10.5.3). Die experimentelle Durchfithrung des Zerstdubungsprozesses wird in
Abschnitt 10.5.4 erklart. Hierbei ist es wichtig, dass der Prozess rechtzeitig, das heifit in
der Pt-Wachstumsschicht, abgebrochen wird. Dazu wird in Abschnitt 10.5.5 ein geeignetes
Abbruchkriterium vorgestellt. Schliellich werden in Abschnitt 10.5.6 die magnetischen
Eigenschaften von groflen Ensembles der hergestellten Partikel diskutiert.

61 Abteilung Nanostrukturierte Oberflichen und Selbstorganisation, Physikalische Chemie, Universitit
Hamburg
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10.5.1 Grundlagen des Sputterns

Nachdem die Mizellenkerne auf die Proben aufgebracht wurden, wird das Muster, das die-
se Kerne bilden, in das darunterliegende Co/Pt-Schichtsystem iibertragen. Dazu wird in
dieser Arbeit ein physikalischer Atzprozess, das so genannte Ionenstrahlzerstauben (Sput-
tern) verwendet. Im Folgenden wird eine kurze Zusammenfassung der fiir die vorliegende
Arbeit relevanten Prozesse beim Sputtern gegeben. Ausfiihrliche Beschreibungen finden
sich beispielsweise in den Refs. [254, 255, 256].

Zum Sputtern wird ein Plasma verwendet, dessen Ionen mit einer Hochspannung auf die
Probe beschleunigt werden. Treffen die Projektilionen (auch Primérionen genannt) auf die
Probe, wird ein Teil von ihnen direkt reflektiert. Ein weiterer Teil kann nach mehreren
elastischen Streuungen die Probe wieder verlassen (Riickstreuung). Alle iibrigen Ionen
werden in der Probe implantiert, nachdem sie ihre urspriingliche kinetische Energie in
Folge von StoBlen abgegeben haben. Man unterscheidet elastische Wechselwirkungen, die
hauptséchlich zwischen den Kernen der Projektilionen und den Probenatomen auftreten
und inelastische Prozesse, bei denen Sekundérelektronen, Phononen und Photonen erzeugt
werden [256]. Uber elastische Streuungen der Ionen kénnen oberflichennahe Probenatome
einen Energieiibertrag erhalten, der grofler ist als die Bindungsenergie U der Atome im
Kristall (Up; = 5,84 eV, Ug, = 4,39 eV [257])%%. Dann kénnen diese Atome die Probe
verlassen und die Metallschicht wird abgetragen (,gesputtert”). Im Inneren der Probe
werden bei den elastischen Streuprozessen Probenatome von ihren Gitterplétzen gestoflen.
Dadurch entstehen Gitterfehler wie Fehlstellen oder Atome an Zwischengitterpldtzen. An
chemischen Grenzflichen kann es zur Durchmischung kommen. In Abb. 10.9 sind die beim
Ionenbeschuss einer Probe auftretenden Prozesse schematisch dargestellt.

Ein Ma$ fiir die Abtragsrate wihrend eines Sputtervorgangs ist die Sputterausbeute® Y,
die angibt, wieviele Probenatome pro einfallendem Ion herausgeschlagen werden. Y ist
abhéngig vom Massenverhéltnis von Projektilion und Probenatom, der Beschleunigungs-
spannung, dem Einfallswinkel sowie diversen Materialparametern wie der Bindungsenergie
der Oberflichenatome, den Wirkungsquerschnitten der auftretenden Streumechanismen,
dem daraus resultierenden Energieverlust pro Einheitslénge und der Dichte des Proben-
materials [259, 258, 260]. Bei einkristallinen oder texturierten Proben spielt auch die
Einfallsrichtung relativ zu den Kristallrichtungen eine Rolle (,Channeling) [256].

In Abb. 10.10 sind die Sputterausbeuten von Platin und Kobalt bei Beschuss mit Ar™-
Ionen unter senkrechtem Einfallswinkel in Abhéngigkeit der kinetischen Energie darge-
stellt. Beide Graphen zeigen einen dhnlichen Verlauf. Unterhalb einer Grenzenergie von
etwa 20 eV findet kein Sputtern statt. Es folgt ein steiler Anstieg der Sputterausbeuten,
der allméhlich in ein breites Maximum im Bereich um 50 keV iibergeht. Qualitativ lasst
sich der Verlauf folgendermafien interpretieren: Unterhalb der Grenzenergie reicht die auf
die oberflichennahen Atome iibertragene Energie nicht aus, um die Bindungsenergie U zu

62Die angegebenen Bindungsenergien wurden iiber Sublimation bestimmt. Die tatsiichlichen Werte
kénnen 30-40% hoher liegen [258].
63Engl.: sputter yield
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Abbildung 10.9: Schematische Darstellung der beim Sputtern auftretenden Prozesse. Die
Primérionen stoflen Probenatome von ihren Gitterpliatzen. Dabei entstehen Gitterfeh-
ler wie Fehlstellen und Atome an Zwischengitterplitzen. Oberflichennahe Atome kénnen
durch mehrere elastische Streuprozesse aus der Probe geschlagen werden. Nach Abga-
be ihrer kinetischen Energie werden die Primérionen implantiert, sofern sie nicht vor-
her die Probe wieder verlassen (Riickstreuung). Uber inelastische Streuung werden Se-
kundérelektronen, Phononen und Photonen erzeugt.

iiberwinden. Steigt die kinetische Energie der Projektilionen iiber die Grenzenergie, ist es
einzelnen Atomen an der Oberfliche moglich, die Probe zu verlassen. An den auftretenden
Streuprozessen sind nur wenige Atome beteiligt (,,single knock-on regime*).

Wird die Energie weiter erhoht, konnen die von einem Ar*-Ion gestofienen Atome ihrer-
seits weitere Atome von ihren Gitterpliatzen stoflen, von denen einige die Probe verlas-
sen konnen. Jedes Projektilion 16st somit eine Kollisionskaskade aus, weshalb man auch
vom ,linearen Kollisionskaskadenregime“ spricht [261, 256]. Bei hohen Energien dringen
die Ionen tiefer in die Probe ein, allerdings nimmt der Energieiibertrag im Bereich der
Oberfliache ab. Dadurch werden oberflichennahe Probenatome seltener gestreut und die
Sputterausbeute sinkt.

Eine Beschiddigung der Kristallstruktur und eine Durchmischung der Co/Pt-Grenzflichen
fithrt zu einer Verdnderung der magnetischen Eigenschaften der Proben. Um dies weitest-
gehend zu verhindern, werden in der vorliegenden Arbeit Art-Ionen mit einer relativ gerin-
gen Energie von 150 eV zum Sputtern eingesetzt. Die mittels Monte-Carlo-Simulationen
(SRIM 2013 [262, 263, 264]) bestimmte mittlere freie Weglénge dieser Ionen in der Pro-
be betrdagt nur zwei bis drei Atomlagen. Mogliche Beschéddigungen der Kristallstruktur
kénnen somit nur im Bereich der Oberfliche auftreten.

Mit einer Projektilmasse von my,+ = 39,9 u und der relativ geringen kinetischen Energie
der Art-Tonen ist der Sputterprozess dem ,single knock-on regime* zuzurechnen [258]. In
diesem Regime dominieren beim Sputtern mit Art drei Streuprozesse, die in Abb. 10.11
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Abbildung 10.10: Sputterausbeuten Y von Platin (links) und Kobalt (rechts) bei dem
senkrechten Beschuss mit Ar™-Tonen in Abhéngigkeit von deren Energie (aus Ref. [257]).
Die in dieser Arbeit verwendete Energie von 150 eV und die dazugehorigen Sputteraus-
beuten sind mit roten Linien markiert.

schematisch dargestellt sind. Bei dem ersten Prozess schlagt das Projektilion ein ober-
flachennahes Atom direkt aus der Probe (sieche Abb. 10.11(a)). Bei einem weiteren Streu-
mechanismus kollidiert das zunéchst getroffene Probenatom mit einem benachbarten
Atom, das daraufhin die Probe verldsst (siche Abb. 10.11(b)). Diese beiden Streupro-
zesse sind bei dem senkrechten Einfall der Ar*-Ionen wegen der Impulserhaltung un-
wahrscheinlich. Sie konnen aber beim Sputtern der Mizellenkerne oder der Randbereiche
der Co/Pt-Teilchen eine wichtige Rolle spielen. Beim letzten Streuprozess, der insbeson-
dere bei senkrechtem Einfall relevant ist, ist die Normalkomponente des Impulses des
gestoflenen Probenatoms zunéchst in die Probe gerichtet und kehrt sich iiber mehre-
re elastische Streuereignisse um, so dass das Atom schlieflich die Probe verlésst (siche
Abb. 10.11(c)) [258].

Die Sputterausbeute Y zeigt je nach kinetischer Energie der Projektilionen eine ausge-
priagte Abhéngigkeit vom Einfallswinkel. In Abb. 10.12(a) ist die mittels Monte-Carlo-
Simulationen® bestimmte Einfallswinkelabhéingigkeit der Sputterausbeute von Platin bei
Beschuss mit Art-Tonen unterschiedlicher Energie dargestellt. Die Sputterausbeute wurde
jeweils auf den Wert bei senkrechtem Einfall der Ionen normiert. Bei einer Energie von
2 keV zeigt sich ein Anstieg der Sputterausbeute um bis zu 30% bis zu einem Einfallswin-
kel von etwa 60°. Danach kommt es zu einem rapiden Abfall auf ca. 80% des Werts bei
normalem Einfall. Bei 500 eV tritt das Maximum bereits bei ca. 45° auf und ist im Ver-
gleich zur 2 keV-Kurve deutlich weniger ausgeprégt. Der folgende Abfall ist weniger steil

64Es wurde die Software SRIM 2013 [262, 263, 264] verwendet. Das 30 nm dicke Target wurde jeweils mit
5000 Art-Tonen beschossen. Als Schadensmodell wurde ,Monolayer Collision Steps / Surface Sputtering*
gewahlt.

98



@ ° b
O o\f/o Os E\\s)o o>o___o/om

()

© X\o ofo o

'___,.—-"

Abbildung 10.11: Dominierende Streuprozesse beim Sputtern mit Ar*-Ionen im ,single
knock-on regime®. (a) Das Projektil (schwarz) trifft ein Oberflichenatom (weif}), das direkt
die Probe verlésst. (b) Das vom Projektil getroffene Atom kollidiert mit einem benachbar-
ten Atom, das daraufhin die Probe verlisst. (¢) Das vom Projektil getroffene Atom wird
mehrmals um kleine Winkel gestreut, bis es schlielich die Probe verlésst. Aus Ref. [258].

und endet etwa bei 60% des urspriinglichen Werts. Bei der in dieser Arbeit verwendeten
Energie von 150 eV zeigt sich ein monotoner Abfall der Sputterausbeute mit steigendem
Einfallswinkel.

Der Kurvenverlauf bei hohen kinetischen Energien erklart sich damit, dass bei schrigem
Einfall mehr Energie in den oberflichennahen Atomschichten deponiert wird und daher
auch mehr Atome gesputtert werden. Dies fithrt zu einer mit dem Einfallswinkel stei-
genden Sputterausbeute, wobei sich das Maximum typischerweise mit steigender Energie
zu groferen Winkeln verschiebt [260]. Bei Einfallswinkeln oberhalb des Maximums do-
minieren Reflektion und Riickstreuung der Projektile, so dass sie nicht ihre komplette
Energie an die Probenatome abgeben kénnen. Entsprechend zeigt sich ein rapider Abfall
der Sputterausbeute [256].

Bei kleiner kinetischer Energie ist die mittlere freie Weglénge der Ionen in der Probe
sehr gering. Unabhéngig vom Einfallswinkel ist das Wechselwirkungsvolumen somit
immer an der Oberfliche der Probe konzentriert. Demnach wire keine ausgeprigte
Winkelabhéngigkeit der Sputterausbeute zu erwarten. Allerdings kommt es mit stei-
gendem Einfallswinkel zu einer Verschiebung der dominanten Streumechanismen (siehe
Abb. 10.11), was zu der monotonen Abnahme von Y fiihrt [260].

Die aus der Probe gesputterten Teilchen weisen eine Energie- und Winkelverteilung auf.
Bei mittleren bis hohen Energien wird unabhéngig von der Projektilmasse eine Winkel-
verteilung bei normalem Einfall der Projektilionen gefunden, die sich empirisch mit einem
cos? f-Verhalten beschreiben léasst. Hierbei ist 8 der Austrittswinkel der gesputterten Teil-

99



(a) (b) o
1,4

% L2 \\\ —— 27A|

[ h—qéf\-\ ~) —e— Cr

S o8 N —aA— S8Nj

<, | \-\ N 93

(%_ 06 11 -m~150ev 1\- —v— 9SNb

g oof| = | Art> Pt —&— #Mo ;

2 o024 --‘2000ev [

° +
0 15 30 45 60 75 90 : 140 eV Ar

90°

Einfallswinkel (9

Abbildung 10.12: (a) Mittels SRIM 2013 berechnete und auf den Wert bei normalem
Einfall normierte Abhéngigkeit der Sputterausbeute vom Einfallswinkel bei dem Beschuss
eines Pt-Targets mit Ar*-Tonen verschiedener kinetischer Energie. (b) Polardiagramm
der normierten SNMS-Intensitédten verschiedener Bestandteile einer Stahllegierung beim
Sputtern mit 140 eV Ar*-Ionen unter normalem Einfall. Aus Ref. [265].

chen relativ zur Probennormalen und y = 1..2 ein empirischer Exponent (siehe z.B. [258]
und die darin enthaltenen Referenzen). Sinkt die Energie der einfallenden Ionen unter eine
kritische Grenzenergie, die je nach beteiligten Atomen ungefihr im Bereich von 200 eV bis
500 eV liegt, kippt das Maximum der Austrittswinkelverteilung aus der Probennormalen
hin zu einem Winkel zwischen 30° und 45° [266, 265, 258]. In Abb. 10.12(b) ist beispielhaft
die mittels SNMS® gemessene Winkelverteilung von Atomen gezeigt, die durch senkrecht
einfallende Ar*-Tonen mit einer kinetischen Energie von 140 eV aus einer Stahllegierung
gesputtert wurden%® [265]. Fiir Al liegt das Maximum der Verteilung etwa bei 20°, wo-
bei noch ein signifikanter Anteil in polarer Richtung die Probe verlésst. Fiir die anderen
Elemente (Cr, Ni, Nb, Mo) befindet sich das Maximum der SNMS-Intensitéit jeweils zwi-
schen 30° und 40°. In polarer Richtung wird jeweils nur 20% bis 50% des maximalen Werts
erreicht. Zwar wurden in der Literatur keine Austrittswinkelverteilungen fiir Co und Pt
beim senkrechten Beschuss mit Ar*-Ionen berichtet, es ist aber davon auszugehen, dass
bei der verwendeten Energie von 150 eV ein bedeutender Anteil der gesputterten Atome
die Probe unter einem groffen Winkel zur Normalen verlésst.

Bei Beschuss der Probe unter beliebigen Winkeln findet die Emission von gesputter-
ten Probenatomen bevorzugt in die den einfallenden Projektilen abgewandte Richtung
statt [267, 268, 269]. Dieser Effekt in Kombination mit dem eher seitlichen Austritt der
gesputterten Partikel bei niedriger kinetischer Energie und normalem Einfall der Projek-

65Engl.: secondary neutral mass spectrometer
66Um die Empfindlichkeit der verwendeten Methode zu demonstrieren wurden nur Legierungsbestand-
teile mit geringer Konzentration untersucht.
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tile wird in Abschnitt 10.5.6 von Bedeutung sein.

Der Grofiteil der gesputterten Teilchen ist elektrisch neutral, ein kleiner Anteil (< 5%) ist
ionisiert, was man sich beispielsweise bei der Sekundarionen Massenspektroskopie (SIMS)
zunutze macht. Neben einzelnen Atomen/Ionen kénnen auch Cluster aus der Probe ge-
sputtert werden [254].

Aus Abb. 10.10 lassen sich die Werte fiir die Sputterausbeute von Platin (Yp; ~ 0,4)
und Kobalt (Yo, =~ 0,5) bei einem Ar*-Ionenbeschuss mit einer kinetischen Energie
von 150 eV und senkrechtem Einfallswinkel ablesen. Da die experimentell bestimm-
ten Sputterausbeuten u. a. von der Probenform, der Oberflichenbeschaffenheit, der
kristallinen Struktur (Channeling) und der Methode zur Bestimmung des Material-
abtrags abhingen [270, 256, 271], lassen sich in der Literatur leicht unterschiedliche
Werte fiir Yp; und Y, finden. Diese liegen aber alle im Bereich zwischen 0,4 und
0,5 [272, 273, 274, 257, 260], wobei Y, tendentiell etwas grofer ist.

Die Monte-Carlo-Simulationssoftware SRIM (Stopping and Range of Ions in Mat-
ter) [262, 263, 264], mit der sich Sputterausbeute und mittlere freie Weglédnge der Art-
Ionen in der Probe berechnen lassen, liefert folgende Werte: Yp; = 0,60 und Yo, = 0,73.
Allerdings wird hierbei von einem amorphen Target ausgegangen, so dass die Textur
der in dieser Arbeit verwendeten Proben (siehe Abschnitt 4.2.1) nicht beriicksichtigt
wird. Das hat zur Folge, dass die Sputterausbeuten iiberschétzt werden, wiahrend die
mittleren freien Weglingen A" der Ionen im Festkérper (A3 ~ A" = 0,6 nm)
unterschitzt werden, was zu erheblichen Unterschieden zwischen den simulierten und den
tatséchlichen Werten fithren kann [275].

10.5.2 Experimenteller Aufbau

Die fiir das Argon-lonenstrahlzerstduben verwendete Hochvakuumkammer wurde im Rah-
men der vorliegenden Arbeit aufgebaut, weshalb sie im Folgenden nédher beschrieben wird.
Dabei wird insbesondere auf die Konstruktion eines geeigneten Probenhalters eingegan-
gen, der die Reproduzierbarkeit des Art-Sputtervorgangs gewihrleistet.

In Abb. 10.13 ist der experimentelle Aufbau der Argon-Sputterkammer skizziert. Die
Kammer arbeitet im Hochvakuum bei einem Basisdruck in der Groéflenordnung py =
1-107% mbar. Als Art-Ionenquelle wird eine Kaufmann-Quelle®” mit Neutralisationsfila-
ment eingesetzt. Sie ist in der Lage, einen Ionenstrom von bis zu 100 mA zu erzeugen,
wobei die kinetische Energie der Tonen zwischen 50 eV und 1200 eV variiert werden kann.
Damit der Argon-Druck in der Entladungskammer der Kaufmann-Quelle konstant bleibt,
wird diese direkt iiber einen Massenflussregler® mit Argon versorgt. Um eine lingere
Lebenszeit des Kathoden- und Neutralisationsfilaments zu ermdoglichen und den Sput-
terprozess besser kontrollieren zu kénnen, wird in dieser Arbeit ausschlieflich mit einem

67Veeco 3cm DC Ion Source (ITT)
68 Aalborg GFC 173
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relativ kleinen Ar™-Strom von 15 mA% gearbeitet. Die Beschleunigungsspannung betrigt
bei allen durchgefiihrten Sputtervorgdngen 150 V. Diese geringe Beschleunigungsspannung
wurde gewéhlt, um die magnetischen Eigenschaften der Proben durch den Sputterprozess
moglichst wenig zu beeinflussen. Der ebenfalls konstant gehaltene Argon-Durchfluss von
2 scem™ fithrt zu einem Arbeitsdruck von pa, = 1,4 - 10~* mbar.

Argon Neut_ralisations- Shutter
filament
|
Massenfluss-
regler C
L -D P
Kaufmann-

®/§\

1
\ Flansch mit BNC-

,f Durchftihrungen
/ Proben-
halter

I— Quelle

Steuer- Vakuum-
elektronik kammer

Schnell-
schlusstir

Abbildung 10.13: Skizze der Argon-Sputterkammer (Sicht von oben). Der Probenhalter
(rot) lédsst sich zum Probenwechsel durch die Schnellschlusstiir entnehmen. Er besitzt elek-
trische Kontakte, iiber die beispielsweise das Potential des Halters oder der Widerstand
der Probe wihrend des Sputterns gemessen werden kann (siehe Text).

Da die Hall-Kreuze die einzigen Bereiche auf den strukturierten Proben sind, die mit
einem Metallfilm bedeckt sind, widhrend der Grofiteil der Probenoberfliche elektrisch
isolierend ist, muss die Probe wéhrend des Sputterns fortwihrend iiber das Neutrali-
sationsfilament neutralisiert werden. Andernfalls wird sie durch die Ar*-Tonen und die
erzeugten Sekundérelektronen positiv geladen, wodurch die Primé&rionen gebremst bzw.
ablenkt werden. Dieses wiirde einen verlangsamten und unter Umstdnden inhomogenen
Sputtervorgang zur Folge haben, da das elektrische Potential der nicht leitenden Probe
lokal variieren kann. Das gleiche gilt natiirlich fiir den Probenhalter, der sich ebenfalls an
nicht geerdeten oder isolierenden Komponenten aufladen kann. Das Neutralisationsfila-
ment besteht aus einem gewickelten Wolfram-Draht, der iiber Glithemission Elektronen
abgibt. Diese werden von positiv geladenen Bereichen angezogen und neutralisieren diese.
Insgesamt setzt sich der Strom, der iiber die Probe oder den Probenhalter wahrend
des Sputterns abflieit, aus den Anteilen von Primérionen (PI), Neutralisationselek-
tronen (NE), Sekundérelektronen (SE) und Sekundérionen (SI) zusammen: Ipyope =
Ipy + Ing + Isg + Ig1.

69Dieser Wert wird in der Kaufmann-Quelle gemessen und von der Steuerelektronik der Kaufmann-
Quelle angezeigt, entspricht also nicht dem Argon-Strom an der Probe.
"0Kubikcentimeter pro Minute bei 7= 0°C und p = 1013,25 hPa.
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Zwar lasst sich {iber die Sputterausbeute ein Zusammenhang zwischen dem Materialab-
trag und der durch die PI deponierten Ladung Qp; = [ Ipr dt auf der Probe herstellen,
allerdings muss dazu Ip; bekannt sein. Da die Probe bzw. der Probenhalter wahrend
des Sputterns fortwahrend neutralisiert wird, ist eine Bestimmung der Sputterdosis {iber
die Messung des Probenstroms jedoch nicht moglich. Stattdessen kann iiber die Messung
des Widerstands der Probe die verbliebene Schichtdicke bestimmt werden [276, 277, 278§]
(siche Abschnitt 10.5.5).

10.5.3 Konstruktion des Probenhalters

In Abb. 10.14(a) ist eine Schnittansicht des konstruierten Probenhalters abgebildet.
Kernstiick ist eine elektrisch isolierende Platte aus PEEK, die iiber vier Aluminiumséulen
mit der Grundplatte verbunden ist. In ihr sind sechs Kontakte aus Kupfer mit Innengewin-
den eingelassen. Sie werden jeweils mit einer Schraube an der Unterseite der PEEK-Platte
fixiert, die gleichzeitig einen vom UHV Sub-D Stecker™ kommenden kaptonummantelten
Kupferdraht einklemmt. Damit ist der elektrische Kontakt zwischen dem Sub-D Stecker
und den Kupfer-Kontakten hergestellt. Um eine Aufladung des Halters zu verhindern,
wird iiber die PEEK-Platte eine Abschirmung aus Titan geschraubt. Titan hat den Vor-
teil, dass es eine etwa dreimal kleinere Sputterausbeute im Vergleich zu Kupfer bzw. eine
halb so kleine Sputterausbeute wie Aluminium hat [273]. Dadurch wird die Kontamination
der Kammer und der Probe durch das Sputtern reduziert.

Ti-Platte
Bond b — DN100CF
00 )/ Flansch
Cu-Kontakte ( 0 \
/NN N BNC-

Probe Durchfuhrung

Aufnahmeplatte
mit UHV Sub-D
Stecker

. N\

REM-Halter foe) \\ \
PEEK-Platte @O L T
Grundplatte

DN16CF

Durchfiihrung
UHV Sub-D

Stecker ' Probenhalter

Abbildung 10.14: (a) Schnittansicht der Konstruktionsskizze des Probenhalters. Die roten
Linien stellen elektrische Leitungen dar, mit denen die Kupfer-Kontakte und die Titan-
Platte mit ihrer seitlichen Abschirmung kontaktiert werden. (b) Konstruktionsskizze des
Probenflansches. Links im Bild ist der Probenhalter aus (a) in seiner horizontalen Ein-
baulage zu sehen.

allectra GmbH
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Die Abschirmplatte besitzt sechs Aussparungen fiir die Kupferkontakte, um diese nicht
kurzzuschlieen, und kann iiber einen eigenen Kontakt geerdet werden. In der Mitte des
Halters befindet sich eine Bohrung zur Aufnahme eines REM-Halters, auf den die Probe
geklebt wird. Das hat den Vorteil, dass die Probe direkt nach dem Sputtern im REM
oder im MOKE-Aufbau untersucht werden kann, ohne sie vom REM-Halter losen zu
miissen. Die Kupferkontakte befinden sich auf gleicher Héhe mit der Probe, was deren
Kontaktierung mittels Ultraschall-Bonders erleichtert.

In Abb. 10.14(b) ist der fiir die Argon-Sputterkammer hergestellte Spezialflansch™ mit der
Aufnahmeplatte fiir den in Abb. 10.14(a) gezeigten Probenhalter dargestellt. Er ist mit
acht BNC-Durchfithrungen fiir die elektrische Kontaktierung von Probe und Abschirm-
platte ausgeriistet, sowie mit einer DN16-Durchfiihrung, an der eine Drehdurchfiihrung
mit einem geerdeten Schlieiblech (Shutter) angebracht ist. Fest mit dem Flansch ver-
schweifit sind vier massive Stahlsdulen, auf denen die Aufnahmeplatte fiir den Proben-
halter mit dem passenden UHV Sub-D Stecker befestigt ist. Sie besitzt eine ringformige
Auspragung, die exakt in eine Aussparung an der Unterseite des Probenhalters passt.
Zusammen mit der Haltekraft des Sub-D Steckerpaares sorgt das fiir eine ausreichen-
de Stabilitdt des Halters beim horizontalen Einbau. Sicherheitshalber kann der Halter
zusétzlich iiber eine M2-Schraube fixiert werden. Mit dieser Konstruktion ist es mdoglich,
die Probe iiber eine DN100-Schnellschlusstiir innerhalb weniger Sekunden zu wechseln.

10.5.4 Betrieb der Argon-Sputterkammer

Nachdem der experimentelle Aufbau dargestellt wurde, wird an dieser Stelle der Betrieb
der Kaufmannquelle und der experimentelle Ablauf des Sputterns erklart. Nach dem Pro-
beneinbau wird die Vakuumkammer etwa eine halbe Stunde lang bis auf einen Basisdruck
von (0,5..2) - 107 mbar abgepumpt. Danach wird das Argon mit 2 sccm eingelassen, so
dass sich ein Arbeitsdruck von 1,4 - 10~* mbar einstellt. Bevor die Beschleunigungsspan-
nung an der Kaufmann-Quelle angelegt wird, muss zunéchst das Plasma geziindet wer-
den. Dabei wird eine unkontrollierbare Anzahl an Ladungstrigern in die Vakuumkammer
emittiert. Um hierbei die Probe nicht aufzuladen, wird sie zunéchst durch ein geerdetes
Shutterblech geschiitzt™. Die Titan-Abschirmplatte des Probenhalters ist anfangs eben-
falls geerdet. Sobald das Plasma stabilisiert ist, kann die Beschleunigungsspannung von
150 V angelegt werden. Anschlieend wird die Erdung der Abschirmplatte entfernt und der
Shutter gedffnet. Das elektrische Potential der Abschirmplatte dient als Indikator dafiir,
ob sich die groBtenteils elektrisch isolierende Probe auflidt. Uber den Neutralisationsfi-
lamentsstrom I, wird die Abschirmplatte manuell auf Erdpotential geregelt™. Hierfiir
ist eine Stromstérke von I,., = 2..3 A notwendig. Dazu muss sich die Steuerelektronik

"Trinos Vakuum-Systeme GmbH

"3Verzichtet man auf diese MaBnahme, steigt das Potential des Probenhalters auf iiber +100 V an,
sofern dieser nicht geerdet ist.

74Ohne Neutralisation 1idt sich der nicht geerdete Probenhalter auf ca. +40 V auf.
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der Kaufmann-Quelle” im Betriebsmodus , manual® befinden. In diesem Modus muss
auch der Strom des Kathodenfilaments I..;, manuell geregelt werden, der einen Einfluss
auf den Entladungsstrom /lg;. und den Argon-lonenstrom [I,,+ hat. Der lonenstrom ist
zusammen mit der Beschleunigungsspannung der fiir den Sputterprozess entscheidende
Parameter. Er wurde iiber den Kathodenstrom stets auf /,,+ = 15 mA eingestellt. Der
Entladungsstrom, der in der Entladungskammer zwischen dem Kathodenfilament und der
Anode fliefit, betragt dabei Iy = 0,27 A.

Es wurde festgestellt, dass I..;, insbesondere wahrend der ersten Minuten des Sputter-
vorgangs in der Regel héufig erhoht werden muss, um Iy und I+ konstant zu halten.
Spiter stabilisiert sich der Strom auf einen Wert zwischen 2,8 A und 3,1 A™. Wurde das
Kathodenfilament ldngere Zeit nicht betrieben, dauert es langer, bis dieses Niveau erreicht
ist. Das deutet auf eine Kontamination des Filaments hin, die zu Beginn des Sputterns
die Elektronenemission begiinstigt und wéhrend des Sputterns sukzessive verschwindet.
Daher ist es empfehlenswert, zu Beginn eines Sputtervorgangs die Kaufmann-Quelle ca.
5 min bei geschlossenem Shutter laufen zu lassen.

10.5.5 In situ-Kontrolle des Sputterabtrags

Fiir die Praparation von Hall-Kreuzen mit darauf befindlichen Co/Pt-Nanopartikeln ist es
erforderlich, den Sputterprozess abzubrechen, sobald die letzte Kobalt-Schicht abgetragen
wurde und nur noch die Wachstumsschicht aus Platin {ibrig ist. Fiir die Untersuchung
der Proben mittels AHE wird diese benétigt, um den Strom zu tragen und die Quer-
spannung abgreifen zu konnen. Wird die Wachstumsschicht weiter abgetragen, sinkt die
Leitfihigkeit des Hall-Kreuzes ab. Dadurch steigt das Risiko, dass das Kreuz durchbrennt.
Im Extremfall werden die metallischen Zuleitungen an einigen Stellen aufgrund leichter
Inhomogenitéiten des Sputtervorgangs komplett abgetragen, wodurch das Hall-Kreuz un-
brauchbar wird. Bricht man den Sputterprozess hingegen zu friih ab, befindet sich noch
eine durchgehende Kobaltschicht auf der gesamten Flache des Kreuzes. Magnetisch ent-
koppelte Partikel sind in diesem Fall nicht vorhanden.

Durch die Verwendung der Neutralisation und die unbekannte Sekundérelektronen-
ausbeute ist der Materialabtrag an der Probe nicht proportional zum Strom, der {iber
die Probe bzw. den Probenhalter abfliet. Daher kann die auf der Probe deponierte La-
dung nicht als Maf fiir den Fortgang des Sputterns verwendet werden. Wie weiter unten
gezeigt wird, ist der Sputterprozess trotz nominell gleicher Bedingungen nicht exakt re-
produzierbar (siche z.B. Abb. 10.17). Das bedeutet, dass die Sputterrate wihrend eines
Sputtervorgangs zwar im Wesentlichen konstant bleibt, diese Rate aber von Probe zu

"5Veeco MPS 3000

"6Die Hohe des Niveaus von Igan, das sich nach einiger Zeit einstellt, scheint u.a. von der Vorgeschichte
der Kaufmann-Quelle abhéingig zu sein. Wurde zuletzt bei hoherer Beschleunigungsspannung von z.B.
500 V gearbeitet, pendelt sich I..;, eher bei 2,8 A ein. Wurde ldngere Zeit gar nicht oder bei einer
niedrigen Beschleunigungsspannung von 150 V gesputtert, liegt I..tn eher im Bereich 2,9 A bis 3 A.
Natiirlich d&ndert sich der Kathodenstrom auch mit fortschreitender Lebensdauer des Filaments.
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Probe leicht variieren kann. Also ist auch die Dauer des Sputtervorgangs keine geeignete
Grofle, um den Fortschritt des Sputterns zu bestimmen und den Vorgang an geeigne-
ter Stelle abzubrechen. Stattdessen hat sich gezeigt, dass der elektrische Widerstand der
Probe eine einfach in situ zu messende physikalische Grofle ist, mit der die Schichtdi-
cke kontrolliert werden kann [276, 277, 278]. In erster Naherung ist der Widerstand R
unter Vernachldssigung der chemischen Variation der Co/Pt-Schichtsysteme umgekehrt
proportional zur Gesamtschichtdicke d:
p-L 1

= — 10.2
R 53 (10.2)

Hierbei ist p der spezifische Widerstand und L bzw. B die Lénge bzw. Breite der Pro-
be. Beriicksichtigt man in zweiter Ndherung die Dickenabhéngigkeit von p nach Fuchs-
Sondheimer (siche Abschnitt 3.1), sollte der Widerstand qualitativ ein =-Verhalten
zeigen. Die exakte Schichtdickenabhéngigkeit des Widerstandes lédsst sich nicht genau
vorhersagen, da hierbei die Durchmischung an den Grenzflachen, die Ionenimplanta-
tion, entstehende Kristallfehler und Erwérmung der Probe beim Sputtern beriicksichtigt
werden miissten. Um herauszufinden, welcher Fehler bei einer Nichtbeachtung der Di-
ckenabhéngigkeit von p und der chemischen Komposition der Proben entsteht, wur-
den vier Filmproben mit unterschiedlicher Dicke hergestellt. Die Probengeometrie ent-
spricht der im ersten Teil dieser Arbeit vorgestellten Geometrie zur Untersuchung des
AIMR (siehe Abschnitt 4.1.3), die im Folgenden als ,,AIMR-Geometrie* bezeichnet
wird. Dabei wurde die Anzahl der Co/Pt-Bilagen variiert, so dass der Schichtaufbau
PtECR /Pty 1m/(Coo 8 nm/Pta am)n lautet (n = (1,2,3,4)). Die Proben wurden alle vor
dem Sputtern mit Mizellen aus derselben Losung belegt.

In Abb. 10.15(a) sind die Anfangswiderstdnde R, dieser Proben gegen die anféngliche
Schichtdicke dy aufgetragen. Die Daten sind an ein phénomenologisches 1/dy-Verhalten
angepasst. Die Abweichung der Anpassung zu den Messdaten ist an keiner Stelle grofler
als 5%. Das bedeutet, dass im betrachteten Dickenbereich die Komposition der Probe
und die Dickenabhéngigkeit von p in guter Ndherung vernachléssigt werden konnen. Geht
man davon aus, dass die Probe mit konstanter Sputterrate r abgetragen wird, ist der
Schichtabtrag Ad proportional zur Zeit t:

Ad=dy—d(t)=r-t (10.3)
Da der Widerstand ndherungsweise umgekehrt proportional zur Schichtdicke ist, gilt:

dy dy

() ~ Fo dt) " do—r-t

In Abb. 10.15(b) ist die zeitliche Anderung des Widerstands der vier Proben wihrend
des Sputterns gezeigt. Die Daten wurden mit Gl. 10.4 angepasst, die die Kurven sehr
gut wiedergibt. Dies zeigt wiederum, dass die Annahme einer konstanten Sputterrate
innerhalb eines Sputtervorgangs gerechtfertigt ist. Es ergibt sich fiir alle vier Proben eine

(10.4)
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Abtragsrate von r = (0,012 £ 0,002) nm/s. Aus dem Anfangswiderstand R, und der
entsprechenden Schichtdicke d lédsst sich somit die Restschichtdicke d; iiber dy ~ %2 - dy

abschiitzen. Uber diese Beziehung lisst sich auch die Abbruchbedingung fiir das Sputtern
formulieren. Es muss so lange gesputtert werden, bis der in situ gemessene Widerstand
der Probe

entspricht, wobei d; die gewiinschte Endschichtdicke ist. Die in Abb. 10.15(b) gezeigten
Sputtervorginge wurden jeweils bei einem Widerstand von Ry = 1300 €2 beendet, was
einer Restschichtdicke von 3..4 nm entspricht. Hierbei muss beriicksichtigt werden, dass die
Co/Pt-Nanoteilchen auf der Probe den Endwiderstand der Proben verringern, so dass der
Pt-Film zwischen den Partikeln tatséchlich etwas diinner ist. Natiirlich ist diese Methode
nicht allzu genau, aber da die in dieser Arbeit verwendeten Wachstumsschichten eine
Dicke von 5 nm haben, ist eine Genauigkeit von +1 nm ausreichend.

Da die Hall-Kreuze mit der in dieser Arbeit vorgestellten Praparationsmethode in der
Regel nur einmal kontaktiert werden konnen, wird darauf verzichtet, deren Widerstand
wéhrend des Sputterns zu messen (siehe Abschnitt 11.2). Stattdessen werden mittels Elek-
tronenstrahllithografie neben den Hall-Kreuzen 400 um x 50 um grofle Dréhte préapariert,
die problemlos mit einem Drahtbonder kontaktiert werden konnen. Wegen der sechs Kup-
ferkontakte des Probenhalters kann der Widerstand von bis zu drei dieser Driahte wahrend
des Sputterns aufgezeichnet werden, wodurch der Fortschritt des Prozesses gut verfolgt
werden kann und eventuelle Inhomogenitéiten aufgrund von Aufladungseffekten entdeckt
werden koénnen .

Die Residuen der Anpassungen aus Abb. 10.15(b) sind in Abb. 10.16(a) dargestellt. Zur
besseren Ubersichtlichkeit sind die Kurven entlang der Ordinate gegeneinander verscho-
ben. Es zeigt sich, dass sie eine periodische Modulation mit einer Amplitude im Be-
reich < 2 ) aufweisen, wobei die Perioden bei allen Proben ungefihr gleich sind. Dies
konnte einerseits auf eine Modulation der Sputterrate zuriickzufiihren sein. Andererseits
entspricht die Anzahl der Maxima der jeweiligen Anzahl an Co/Pt-Bilagen, weshalb
die Vermutung naheliegt, dass die Modulation des Widerstands mit dem bisher nicht
beriicksichtigten Schichtaufbau der Proben zusammenhingt™. Die genauen Positionen
der Maxima wurden durch die Anpassung von Gauss-Profilen an die Kurven bestimmt
und sind in Abb. 10.16(b) dargestellt. AuBerdem ist dort die Zeitdauer aufgetragen, nach
der jeweils der Widerstand von 1300 €2 erreicht und der Sputterprozess beendet wurde
(schwarze Kreise). Die bendtigte Zeit nimmt etwa linear mit der Anzahl der Bilagen zu,
was durch eine entsprechende Anpassung veranschaulicht wird. Damit ist erneut gezeigt,
dass die Annahme einer konstanten Sputterrate im Rahmen der bereits genannten Ein-
schrankungen naherungsweise gerechtfertigt ist.

""Die Abweichungen der mittels verschiedener Drihte auf derselben Probe bestimmten Restschichtdi-
cken Ry sind kleiner als 10%.

"®Bei der Probe mit der zweifachen Bilage (rot) wurde der Widerstand erst ab ca. 200 s korrekt
aufgezeichnet, weshalb das erste Maximum nicht dargestellt ist.
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Abbildung 10.15: (a) Anfangswiderstand Ry der mit Mizellen belegten Proben in AIMR-
Geometrie mit 1, 2, 3 und 4 Co/Pt-Bilagen aufgetragen gegen die Schichtdicke dy. Die
Daten sind nach Ry = 1/(b-dy) angepasst (rote Linie), wobei b = (2,0£0,1)-107% (Q-nm) .
(b) Zeitliche Entwicklung des Widerstands der Proben mit unterschiedlicher Anzahl an
Co/Pt-Bilagen wihrend des Sputtervorgangs. Die Kurven sind nach Gl. 10.4 angepasst
(rote bzw. schwarze Linien), wobei die Abtragsrate r fiir alle Proben im Bereich r =
(0,012 £ 0,002) nm/s liegt.
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Abbildung 10.16: (a) Residuen der in Abb. 10.15(b) gezeigten Anpassungen. Um eine
iibersichtlichere Darstellung zu erhalten, wurden die Kurven in vertikaler Richtung ge-
geneinander verschoben. Das erste Maximum der roten Kurve wurde nicht aufgezeichnet
(siche Text). Die Daten sind mit Gauss-Kurven angepasst (rote bzw. schwarze Linien).
Die vertikalen gestrichelten Linien geben die ungefihren Positionen der Maxima an. (b)
Darstellung der ermittelten Maxima aus (a) und der Sputterdauer bis zu einem Endwi-
derstand von Ry = 1300 2 (schwarze Kreise) in Abhéngigkeit der Anzahl an Bilagen. Die
Sputterdauer ist linear angepasst (rote Linie). Die gestrichelten Linien entsprechen denen
aus (a).
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Im Folgenden wird der Einfluss der Probengeometrie auf die Sputterrate genauer un-
tersucht. Zu diesem Zweck wurde die Dauer des Sputtervorgangs fiir eine unterschiedli-
che Anzahl an Co/Pt-Bilagen bestimmt, wobei jeweils drei Probengeometrien miteinan-
der verglichen werden: Proben mit kleinen Hall-Kreuzen mit Stegbreiten im Bereich von
100 nm, Proben in der AIMR-Geometrie (also makroskopische Hall-Kreuze) und Film-
proben. Vor dem Sputtern wurden die Proben mit der gleichen Mizellenlosung belegt.
Der Sputtervorgang wurde bei einer nach Gl. 10.5 abgeschétzten Endschichtdicke von
d; = 4 nm beendet. Dazu wurde der elektrische Widerstand der Proben aufgezeichnet™.
Die Sputterdauer ist in Abb. 10.17 gegen die Anzahl der Co/Pt-Bilagen n aufgetragen.
Sie ist fiir die unterschiedlichen Probenarten vergleichbar und zeigt einen linearen An-
stieg mit der Bilagenanzahl, was durch eine lineare Anpassung veranschaulicht wird. Die
mittlere Abtragsrate ergibt sich zu:

rél e, = (0,014 £ 0,003) nm/s (10.6)

Sie ist giiltig fiir das Sputtern von mit Mizellenkernen belegten (Cog.g nm/Pt2 nm)n-
Schichtsystemen unter senkrechtem Beschuss mit Ar*-Tonen einer Energie von 150 eV
bei den in Abschnitt 10.5.4 genannten Betriebsbedingungen der Kaufmann-Quelle.
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400 4
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Abbildung 10.17: Abhéngigkeit der Sputterdauer von der Anzahl an Co/Pt-Bilagen fiir
Proben mit Hall-Kreuzen (schwarze Quadrate), Proben in AIMR-Geometrie (rote Punk-
te) und Filmproben (griine Dreiecke) mit jeweils gleichem Schichtaufbau. Die Messpunkte
sind linear angepasst (rote Linie). Alle Proben wurden vor dem Sputtern mit den glei-
chen Mizellen belegt. Der Sputtervorgang wurde jeweils bei gleicher Restschichtdicke d
beendet, die iiber Gl. 10.5 abgeschitzt wurde.

"Bei den Proben mit kleinen Hall-Kreuzen wurde die Widerstandsmessung an eigens dafiir priaparierten
Strukturen in der Nihe der Hall-Kreuze durchgefiihrt. An den makroskopischen Hall-Kreuzen wurde der
Widerstand direkt gemessen. Bei den rechteckigen Filmproben wurde der Widerstand zwischen zwei
diagonal gegeniiberliegenden Ecken der Probe gemessen.
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Die lineare Anpassung in Abb. 10.17 schneidet die Ordinate bei ¢, = (160 £ 80) s. Diese
Zeit gibt an, wie lange die Platin-Wachstumsschicht und eine eventuell auf der Probe
befindliche Benetzungsschicht®® gesputtert wurden, um auf den mit Gl. 10.5 bestimm-
ten Endwiderstand zu kommen. Die Ursache fiir die relativ groie Ungenauigkeit in der
Abtragsrate ist noch nicht endgiiltig verstanden. Méglicherweise spielt hierbei eine Inho-
mogenitit der raumlichen Verteilung des Art- bzw. Neutralisationselektronenstroms eine
Rolle, die aufgrund der groflen Fliche der Ti-Abschirmplatte, an der das elektrische Po-
tential des Halters gemessen wird, nicht detektiert werden kann. Diese kénnten zu einer
lokalen Aufladung von nicht-leitfdhigen Bereichen auf der Probe oder des REM-Halters
fithren, falls dieser keinen elektrischen Kontakt zu der Abschirmplatte hat.

In Abb. 10.17 ist zu erkennen, dass die Filmproben im Vergleich zu den Hall-Kreuz-
Proben, deren Oberfliche grofitenteils elektrisch isolierend ist, tendentiell eine geringere
Sputterrate aufweisen. Dies ist ein Hinweis darauf, dass sich die Hall-Kreuz-Proben
durch die Neutralisationselektronen tatséichlich negativ aufladen. Insgesamt hat sich
herausgestellt, dass die Sputterrate mit dem verwendeten experimentellen Aufbau von
Probe zu Probe leicht variieren kann, weshalb die Sputterdauer nicht ausreichend
reproduzierbar ist. Stattdessen stellt die Kontrolle des Filmabtrags beispielsweise iiber
den Widerstand der Proben eine geeignete Methode dar, um den Sputtervorgang im
richtigen Moment abzubrechen.

Der Vollstindigkeit halber sei darauf hingewiesen, dass neben der standardméfig in die-
ser Arbeit eingesetzten Praparationsreihenfolge zur Herstellung von Hall-Kreuzen mit
darauf befindlichen magnetischen Nanopartikeln noch eine alternative Methode getestet
wurde. Hierbei werden zuerst die Nanopartikel aus einem Co/Pt-Film hergestellt, wobei
der Sputterprozess nicht in der Platin-Wachstumsschicht, sondern erst im isolierenden
Substrat abgebrochen wird. Das Resultat sind elektrisch voneinander isolierte Nanoteil-
chen, auf die mit Hilfe der Elektronenstrahllithografie ein leitfahiges Hall-Kreuz prapariert
wird. Die Funktionalitdt der auf diese Weise hergestellten Strukturen ist bereits aus der
Literatur bekannt und wurde in ersten Versuchen bestétigt [72, 74, 75]. Allerdings wurde
dieser Ansatz nicht weiter verfolgt, da durch den geringen Durchmesser der Mizellen-
kerne die maximale Filmdicke begrenzt ist, die gesputtert werden kann, bevor der Kern
vollstéandig abgetragen ist. Daher lassen sich mit dieser Methode nur Partikel mit ein oder
maximal zwei Kobaltlagen herstellen, was ein geringeres Signal-Rausch-Verhiltnis der
auf diese Weise hergestellten Hall-Kreuze erwarten liasst. Auflerdem wird ein zusétzlicher
Praparationsschritt benotigt. Ein Vorteil ist aber eine eindeutige Abbruchbedingung des
Sputtervorgangs, namlich ein Divergieren des iiber die gesamte Filmprobe gemessenen
Widerstands. Auflerdem ist die Neutralisation wiahrend des Sputterns in diesem Fall nicht
notwendig, so dass die auf der Probe deponierte Ladung proportional zum Materialabtrag

80Es bilden sich diinne Wasserfilme auf der Oberfliiche, sobald die Proben ambienten Bedingungen
ausgesetzt sind. Dies ist beim Transfer der Proben in die Ar™-Sputterkammer der Fall. Hierbei hingt
die Schichtdicke von der Stérke der Wechselwirkung zwischen der Probenoberfliche und den adsorbierten
Wassermolekiilen, der Luftfeuchtigkeit und der Temperatur ab [279, 280].
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ist.

Ahnliche Vorteile bietet die in der Einleitung zu diesem Kapitel erwithnte Strukturierungs-
methode mittels Negativlacks. Da hier die Pt-Wachstumsschicht nicht komplett abgetra-
gen werden muss, lassen sich wie bei dem in dieser Arbeit verfolgten Ansatz Nanoteilchen
mit 3 bis 4 Co/Pt-Bilagen herstellen.

10.5.6 Auswirkungen des Sputterns auf magnetische Eigenschaften und Form
der Partikel

In diesem Abschnitt werden die magnetischen Eigenschaften und die Form der herge-
stellten Co/Pt-Nanopartikel anhand von grofien Ensembles untersucht. In Abb. 10.18
sind MOKE-Messungen an Co/Pt-Nanopartikeln mit unterschiedlicher Anzahl an Co/Pt-
Bilagen n und mittels REM bestimmten Durchmessern im Bereich von 30 nm bis 40 nm
dargestellt. Der Schichtaufbau lautet wie bei allen in diesem Teil der Arbeit untersuchten
Proben: PtFSR /Pty 0/ (Cop,8nm/Ptanm)n- Die Messungen an den unstrukturierten Filmen

4 nm

wurden bereits in Abb. 10.8 gezeigt und diskutiert (sieche Abschnitt 10.3).
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Abbildung 10.18: MOKE-Messungen an Co/Pt-Filmen mit unterschiedlicher Anzahl an
Kobaltlagen nach der Belegung mit Mizellen und anschlieSendem Ar*-Sputtern. Die Mes-
sungen der unstrukturierten Filme sind in Abb. 10.8 dargestellt. (a) Polare Rotation in
Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld fiir verschiedene Kobaltlagen-Anzahl. (b) Longitu-
dinale Elliptizitat in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld fiir verschiedene Kobaltlagen-
Anzahl.

Im Unterschied zu diesen zeigen sich bei den strukturierten Proben im polaren Kerr-
Signal gescherte Hysteresen, deren Koerzitivfeld mit wachsender Anzahl an Kobaltlagen
zunimmt. Die Ursache fiir die Scherung ist die Tatsache, dass aufgrund des Durchmessers
des Lasers auf der Probenoberfliche iiber viele Partikel (GroBenordnung ~ 10%) gemit-
telt wird, die jeweils voneinander abweichende magnetische Eigenschaften besitzen. Das
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zunehmende Koerzitivfeld lasst sich damit erklédren, dass mit steigender Anzahl an Ko-
baltlagen das magnetische Volumen der Partikel wéchst, das linear in die Energiebarriere
eingeht, die zum Ummagnetisieren iiberwunden werden muss (siehe Gl. 7.4). Im Fall einer
einzigen Kobaltschicht ist diese Energiebarriere so niedrig, dass die Partikel superparama-
gnetisch werden, was an den geschlossenen Messkurven in Abb. 10.18(a) und (b) sichtbar
ist.

Das polare Sattigungssignal nimmt im Unterschied zu den unstrukturierten Proben nicht
mit der Kobaltdicke zu und liegt bei etwa 40 prad fiir alle Proben aufler derjenigen
mit vier Co-Lagen, die ein etwas kleineres Signal von 30 urad aufweist. Damit ist es
bis zu zwei Gréflenordnungen kleiner als bei den unstrukturierten Vergleichsproben. Die
Sattigungssignale in longitudinaler Messrichtung (siche Abb. 10.18(b)) sind ebenfalls zwei
GroBenordnungen kleiner als bei den unstrukturierten Referenzproben und zeigen einen
monotonen Anstieg mit der Anzahl der Kobaltlagen, der allerdings fiir die Probe mit
vier Co-Lagen verhéltnisméafig gering ausféllt. Offensichtlich skaliert das Sattigungssignal
nicht mit dem magnetischen Volumen der Teilchen, was auf unterschiedliche magneto-
optische Eigenschaften der Proben hindeutet, die mit der Grofle und Form der darauf
befindlichen magnetischen Teilchen variieren. Ein solches Verhalten wurde beispielsweise
in Ref. [82] beobachtet. Da magnetooptische Effekte nicht im Fokus dieser Arbeit liegen,
wird nicht néher darauf eingegangen.

Die in Abb. 10.18(b) dargestellten Messungen der longitudinalen Elliptizitdt in
Abhéngigkeit des angelegten Magnetfelds zeigen geschlossene Kurven, die denen der un-
strukturierten Proben von der Form &hnlich sind. Man darf jedoch nicht vergessen, dass
sich diese Kurven aus der Uberlagerung der Signale vieler Partikel ergeben. Es lisst sich
daher lediglich eine , effektive* Anisotropie fiir das gesamte Ensemble angeben, die in ers-
ter Ordnung K7 ¢ = (240 £30) kJ/m? und in zweiter Ordnung K5 = (90 +10) kJ/m? be-
tragt. Eine systematische Variation der Anisotropiekonstanten mit der Anzahl der Co/Pt-
Bilagen ist wie bei den unstrukturierten Proben nicht zu beobachten.

Um magnetooptische Effekte auf das Sattigungssignal ausschlieBen zu konnen, wurde
zusiitzlich der AHE® an grofien Ensembles (& 107) von Co/Pt-Partikeln mit unterschied-
licher Anzahl an Kobaltschichten n untersucht. Dazu wurden Proben mit makroskopi-
schen Hall-Kreuzen (AIMR-Geometrie) hergestellt und mittels Mizellen-Kernen mit einem
Durchmesser von ca. 29 nm als Schattenmaske strukturiert. Es wurde jeweils dieselbe Mi-
zellenlosung verwendet, so dass die Fliachenfiillung an SiO,-Kernen mit ca. 6% bei allen
vier Proben gleich ist. Wihrend des Art-Sputterns wurde der Lingswiderstand der Pro-
ben aufgenommen. Der Prozess wurde jeweils bei gleichem Widerstand abgebrochen, so
dass von einer vergleichbaren Dicke der stromtragenden Platinschicht ausgegangen wer-
den kann (siehe Abschnitt 10.5.5). Die AHE-Messungen wurden mit einem Messstrom
von 1 mA durchgefithrt und sind in Abb. 10.19 gegen das angelegte Feld aufgetragen.

Die Hysteresen gleichen qualitativ den mittels MOKE aufgenommenen Kurven in

81Der AHE ist niherungsweise proportional zu der Flichenfiillung der Teilchen auf dem Hall-Kreuz
und dem Co/Pt-Verhéltnis (siche Abschnitt 9).
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Abbildung 10.19: AHE-Signal in Abhéngigkeit des angelegten Magnetfelds von makrosko-
pischen Hall-Kreuzen (AIMR-Geometrie) aus Platin, auf denen sich magnetische Partikel
mit unterschiedlicher Anzahl an Co/Pt-Bilagen befinden.

Abb. 10.18(a), wobei die Probe mit n = 4 eine Ausnahme darstellt, die weiter unten
diskutiert wird. Zu beachten ist das Signal-Rausch-Verhéltnis, das deutlich besser ist als
in den MOKE-Messungen und die hohe Empfindlichkeit des AHE demonstriert. Die Par-
tikel mit nur einer Kobaltlage zeigen auch hier eine geschlossene Hysterese, wihrend das
mittlere Schaltfeld mit steigender Zahl an Co/Pt-Bilagen anwichst. Dies gilt auch fiir das
Sattigungssignal, das von 25 mS2 bei einer Kobaltlage auf 55 mS2 bei drei Lagen steigt. Das
Co/Pt-Verhiltnis steigt etwa proportional zum Sattigungssignal von 0,11 auf 0,22 an. So-
mit ldsst sich der Anstieg des Séttigungssignals mit der Erhohung des Co/Pt-Verhéltnisses
und dem damit verbundenen Anstieg des Stroms, der durch die Kobaltschichten in den
Teilchen flie3t, erklaren.

Die Ausnahme von diesem Verhalten stellt die Probe mit vier Kobaltlagen in den magne-
tischen Partikeln dar. Sie zeigt ein reduziertes mittleres Schaltfeld und ein im Vergleich zu
den anderen Proben relativ kleines Sattigungssignal. Beide Groflen entsprechen in etwa
den Werten der Probe mit zwei Kobaltlagen. Ein solches Verhalten wurde qualitativ in
Ref. [82] fiir eine mittels SiOy-Kernen strukturierte (Cog 7 nm/Ptas nm)s-Multilage eben-
falls beobachtet. Diese Probe wurde so lange gesputtert, dass die mittels AFM bestimmte
Hoéhe der Strukturen nur noch 5,5 nm betrug. Das bedeutet, dass der Kern und ein grofler
Teil der Multilage vollstéandig abgetragen wurden.

Auch in dem hier vorliegenden Fall ist es wahrscheinlich, dass die SiOs-Kerne wéhrend
des Sputterns vollstandig abgetragen wurden. Tatséchlich wurde fiir die Kerne eine etwa
doppelt so hohe Abtragsrate wie fiir das Co/Pt-Schichtsystem bestimmt [87]. Daraus
folgt, dass die Hohe der Kerne mindestens doppelt so grof3 sein muss wie die abzutragende
Co/Pt-Multilage. Co/Pt-Nanoteilchen mit dem verwendeten Schichtaufbau und vier Co-
Lagen stellen mit einer abzutragenden Schichtdicke von ca. 12 nm die absolute Grenze
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des Machbaren dar.

Die in Abb. 10.18(a) dargestellte Probe mit vier Co-Lagen zeigt im Vergleich zu der
in Abb. 10.19 gezeigten Messung kein reduziertes Schaltfeld, obwohl der Schichtaufbau
und die verwendete Mizellenlosung gleich sind. Die Ursache hierfiir ist wahrscheinlich auf
Unterschiede im Sputterprozess zuriickzufithren. Die in Abb. 10.19 vermessenen Proben
wurden mit einem provisorischen Probenhalter gesputtert, bevor der in Abschnitt 10.5.3
dargestellte Halter verfiigbar war. Bei diesem provisorischen Halter wurde nicht ausrei-
chend auf die Abschirmung elektrisch isolierender Bereiche und die Erdung leitfdhiger
Bereiche geachtet. Des Weiteren wurde beim Ziinden des Argon-Plasmas kein Shutter
verwendet, um die Probe vor Aufladungen zu schiitzen. Dies hat wahrscheinlich zu Aufla-
dungen auf der Probe und dem Halter gefiihrt, die wiederum einen inhomogenen Materi-
alabtrag zur Folge hatten. Neben den unterschiedlichen magnetischen Eigenschaften der
Proben mit n = 4 unterscheiden sich auch die mittleren Durchmesser der hergestellten
Partikel. Wihrend er bei der mittels MOKE charakterisierten Probe etwa 40 nm ent-
spricht, sind es bei der mittels AHE vermessenen Probe nur 36 nm. Insgesamt deutet
alles darauf hin, dass die letztere Probe zu lange gesputtert wurde.

Im Folgenden wird der Einfluss des Sputterns auf die Form der Partikel untersucht. Dazu
wurden REM-Aufnahmen von Proben vor und nach dem Sputtern miteinander verglichen.
In Abb. 10.20(a) ist eine REM-Aufnahme der SiOs-Kerne auf einer (Cogg nm/Pta nm)a-
Multilage bei 300.000-facher Vergroflerung unter einem Betrachtungswinkel von 45° dar-
gestellt. Die Kerne erscheinen transparent, die Auflagefliche ist deutlich dunkler als der
Rest. Die mittels AFM untersuchte Hohe solcher Kerne entspricht dem Durchmesser,
so dass sie als kugelformig angesehen werden konnen [86, 87]. In Abb. 10.20(b) ist die-
selbe Probe mit der gleichen Vergroflerung nach dem Sputtern der Multilage bis in die
Platin-Wachstumsschicht gezeigt. Es wurden ungefahr 12 nm des Films abgetragen. Das
bedeutet, dass der SiO,-Kern grofitenteils abgetragen ist. Es féllt auf, dass die Teilchen
einen wesentlich gréferen Durchmesser haben als die urspriinglichen Mizellenkerne. Die
Form ist flacher und entspricht eher einem Kegel mit mehr oder weniger abgerundeter
Spitze. Das bedeutet, dass der Durchmesser iiber die Hohe des Teilchens variiert. Zwi-
schen den Partikeln ist deutlich zu erkennen, dass die Rauigkeit des Films durch das
Sputtern gestiegen ist.

Die Zunahme des Durchmessers der Partikel wurde an Proben mit unterschiedlicher
Co/Pt-Bilagenzahl untersucht. Diese wurden jeweils mithilfe des elektrischen Wider-
stands auf die gleiche Restschichtdicke abgetragen (sieche Abschnitt 10.5.5). Aus REM-
Aufnahmen bei 300.000-facher Vergroflerung wurden die mittleren Durchmesser der Teil-
chen bestimmt. Diese sind in Abb. 10.21 gegen den Filmabtrag aufgetragen. Es zeigt
sich ein linearer Anstieg des Durchmessers von (28,8 + 0,3) nm fiir die Mizellenkerne bis
(40 £ 1) nm fiir die gesputterte Multilage mit vier Co/Pt-Bilagen.

Im Folgenden werden die Ursachen fiir die beobachtete Form und die Gréfendnderung
der Teilchen diskutiert. Der Durchmesser der Kerne nimmt wéahrend des Sputterns ab, so
dass sich darunter kegelstumpfformige Partikel ausbilden. In den nun freigelegten Rand-
bereichen der Partikel kann es durch den Ionenbeschuss zu einer Durchmischung der
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Abbildung 10.20: (a) REM-Aufnahme ungesputterter Mizellenkerne. (b) REM-Aufnahme
einer bis in die Platin-Wachstumsschicht abgetragenen (Cogg nm/Pt2 nm)s-Multilage. Bei-
de Aufnahmen wurden unter einem Winkel von 45° bei 300.000-facher VergroBerung ge-
macht.

Durchmesser (nm)

abgetragene Filmdicke (nm)

Abbildung 10.21: Mittlerer Partikeldurchmesser in Abhéngigkeit der nominell abgetrage-
nen Filmdicke einer (Cog g nm/Pto nm)n-Multilage mit linearer Anpassung (rot). Eingefiigt
sind Ausschnitte aus REM-Aufnahmen bei gleicher Vergroflerung, die Mizellenkerne vor
dem Sputtern (links), sowie Partikel mit n = 2 bzw. n = 4 nach dem Sputtern bis in die
Wachstumsschicht (Mitte bzw. rechts) zeigen. Die griinen Pfeile ordnen die Ausschnitte
den entsprechenden Messpunkte zu. Die Fehlerbalken geben die Standardabweichung der
Bestimmung des mittleren Durchmessers an mindestens drei verschiedenen Orten auf den
jeweiligen Proben an.
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Co/Pt-Grenzflichen kommen. Gleichzeitig sorgt die charakteristische Winkelverteilung
der gesputterten Teilchen (siehe Abschnitt 10.5.1) fiir eine Redeposition am Rand der
Partikel. Dabei lagern sich Kobalt- und Platin-Atome, die bereits aus der Probe gesput-
tert wurden, teilweise an den sich herausbildenden Flanken der Nanoteilchen an, wodurch
diese verbreitert werden und insgesamt einen flacheren Kantenwinkel aufweisen. Bei dem
angelagerte Material handelt es sich um eine CoPt-Legierung, die die magnetischen Eigen-
schaften der Partikel &ndert. Eine ausfiihrliche Diskussion des Einflusses dieser Legierung
auf das Schaltverhalten der Partikel findet sich bei den Ergebnissen der AHE-Messungen
an einzelnen Partikeln in Abschnitt 12.4. Zunéchst wird jedoch im folgenden Kapitel 11
der fiir diese Messungen verwendete experimentelle Aufbau beschrieben.
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11 AHE-Messaufbau

Nach dem Sputtern sind die Proben fertig prédpariert und konnen gemessen werden. In
Abschnitt 11.1 wird zunéchst der dazu verwendete Messaufbau beschrieben. Daraufhin
wird in Abschnitt 11.2 die Befestigung und Kontaktierung der Probe auf dem Proben-
trager erklért. Schliellich wird gezeigt, wie der Probentrager in den Messaufbau eingebaut
wird (Abschnitt 11.3).

11.1 Experimenteller Aufbau

Im Folgenden werden die einzelnen Komponenten des Messaufbaus fiir die Charakte-
risierung der Co/Pt-Nanoteilchen, der in Abb. 11.1 schematisch dargestellt ist, ndher
erliutert. Er besteht im Wesentlichen aus einem Durchflusskryostaten®, an dessen Ende
sich die Probe befindet. Er lédsst sich sowohl mit fliissigem Helium als auch mit fliissigem
Stickstoff betreiben. Uber ein eingebautes Heizelement und einen Temperatursensor lasst
sich mittels Temperatursteuerung® die Temperatur der Probe regeln. Das verbrauchte
Helium wird iiber eine Scroll-Pumpe in die Riickleitung gepumpt. Der Durchfluss und
damit die Kiihlleistung wird mit einem Ventil am Heber reguliert. Auf diese Weise lésst
sich die Probe, die in direktem thermischen Kontakt mit dem Kryostaten steht, mittels
fliissigem Helium auf bis zu 2,4 K abkiihlen. Zur thermischen Isolation des Kryostaten
befindet sich dieser in einer Vakuumkammer mit einem Basisdruck von ca. 1-107% mbar.
Der Wirmeeintrag durch Warmestrahlung wird durch ein vergoldetes Strahlungsschild
reduziert.

Die Vakuumkammer befindet sich zwischen den Polschuhen eines wassergekiihlten Elek-
tromagneten, der sich frei um die Probe drehen lésst, so dass das Feld sowohl polar als
auch in der Probenebene angelegt werden kann. Das maximale Feld betrdgt ungefahr
800 mT.

Die elektrischen Kontakte der Probe werden {iber BNC-Durchfiihrungen an eine Erdungs-
box angeschlossen. Uber Schalter an der Box lassen sich die Kontakte entweder erden, erd-
frei kurzschlieBen oder mit dem Nanovoltmeter® und der Stromquelle®® verbinden. Um
elektrostatische Aufladungen beim Umschalten zu vermeiden, werden Wechselschalter mit
iiberlappender Schaltfunktion verwendet. Das bedeutet, dass beim Umschalten kein kon-
taktfreier Zustand auftritt. Aulerdem sind die Eingénge der Box mit Suppressordioden
mit einer Durchbruchspannung von 6,8 V verbunden, die das Hall-Kreuz gegen méogliche
Spannungsstofle schiitzen, wie sie bei elektrostatischen Entladungen, aber auch beim Ein-
und Ausschalten von elektronischen Geréten entstehen kénnen.

Grundsétzlich ist die erdfrei kurzgeschlossene Probe am besten gegen Entladungen
geschiitzt. Nur in dieser Einstellung sollten Kabel am Ausgang der Erdungsbox umge-

82 Janis Research ST-400

83LakeShore Modell 331

84Keithley 2182A Digital Nanovoltmeter
85Keithley 6221 AC and DC Current Source
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steckt werden oder zum Aufbau gehorende elektronische Geréte ein- oder ausgeschaltet
werden.

Die Quer- bzw. Langsspannung wird mit dem ersten bzw. zweiten Kanal des Nanovoltme-
ters gemessen. Der Strom wird iiber die DC-Stromquelle an den Kontakten zur Messung
der Lingsspannung eingespeist®.

11.2 Kontaktierung der Probe

Die Angleichung der Temperaturen von Probe und Kiihlfinger erfolgt iiber direkten ther-
mischen Kontakt. Damit dieser so gut wie moglich ist, wird auf die Verwendung von
Chiptriagern, wie sie bei der Untersuchung der Co/Pt-Schichtsysteme im ersten Teil die-
ser Arbeit verwendet werden, verzichtet. Stattdessen wird die Probe mit einer Platine auf
einen aus Kupfer bestehenden Probentriager geklemmt. In Abb. 11.2 ist ein Probentréger
mit kontaktierter Probe und Platine dargestellt. Diese besitzt ein Fenster, durch das die
Probe sichtbar ist. Auf ihrer Oberseite befinden sich Leiterbahnen aus Kupfer, mit deren
Hilfe die Probe mit dem Messaufbau elektrisch kontaktiert wird. Doch zunéchst muss das
zu vermessende Hall-Kreuz mit diesen Leiterbahnen verbunden werden. Dazu wird wie
im ersten Teil der vorliegenden Arbeit ein Drahtbonder®” verwendet. Mittels Ultraschall
wird hierbei ein diinner Aluminiumdraht an den gewiinschten Positionen auf der Probe
bzw. der Leiterbahn verrieben, wodurch der Draht an der entsprechenden Stelle haften
bleibt®. Ein Stereomikroskop gewihrleistet die prizise Positionierung der Kontakte mit
einer Genauigkeit von einigen zehn Mikrometern. In der vergroflerten Ansicht des kon-
taktierten Hall-Kreuzes in Abb. 11.2 (Mitte) sind die Drahtverbindungen (Bonds) gut zu
erkennen. An den verbreiterten Enden der Bonds wurde der Draht mittels Ultraschall
verrieben.

Da die Hall-Kreuze sehr empfindlich gegeniiber elektrischen Entladungen sind, miissen
die Leiterbahnen zu jeder Zeit geerdet sein. Zu diesem Zweck werden sie untereinander
mit Sicherheitsbonds kurzgeschlossen. Diese Sicherheitsbonds verhindern, dass eventuell
zwischen den Leiterbahnen auftretende Spannungen durch einen Stromfluss durch das
Hall-Kreuz ausgeglichen werden. Die Probe mit kontaktiertem Hall-Kreuz kann so auch
fiir ldngere Zeit sicher gelagert werden. Die Sicherheitsbonds werden erst direkt vor der
Messung entfernt, wenn die Leiterbahnen bereits anderweitig kurzgeschlossen sind (siehe

86 Alternativ kann als rauscharme Spannungsquelle eine Batterie verwendet werden, deren Ausgangs-
spannung iiber einen regelbaren Widerstand variiert wird. In der Praxis hat sich jedoch gezeigt, dass die
DC-Stromquelle bei dem benutzten Aufbau ein vergleichbares Rauschen und eine bessere Langzeitstabi-
litdt aufweist.

87Kulicke & Soffa Industries Inc., Modell 4123

88Selbstverstindlich muss wihrend des Bondens der gesamte Aufbau geerdet sein. Insbesondere muss
darauf geachtet werden, dass die so genannte , Wedge“, die den Draht auf der Probe verreibt, und der
Probentisch geerdet sind. Beim Umgang mit dem Probentrédger sollten grundsétzlich Handschuhe ge-
tragen werden und Mafinahmen gegen elektrostatische Entladungen getroffen werden. Dazu gehort das
Tragen einer Erdungsmanschette, das Erden aller Arbeitsmittel sowie geeignetes Schuhwerk und geeignete
Laborstiihle.
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Abbildung 11.1: Schematische Darstellung des AHE-Aufbaus. Die Probe (gelb) befindet
sich am Ende des Durchflusskryostaten (blau), der mit fliissigem Helium gekiihlt wird.
Zur Regulierung der Probentemperatur ist er mit einem Heizelement und einem Tempera-
tursensor (orange) ausgestattet. Ein Hochvakuum und ein Strahlungsschild (griin) sorgen
fiir eine thermische Isolation des Kryostaten. Ein drehbarer Elektromagnet (grau) erzeugt
ein dufleres Magnetfeld. Die Kontakte des Hall-Kreuzes (rot) lassen sich iiber eine Box
kurzschlieflen, erden oder mit dem Nanovoltmeter und der Stromquelle verbinden.
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Abbildung 11.2: Optische Aufnahme eines Probentrigers mit kontaktierter Probe (blau)
und dariiber befindlicher Platine mit Kupfer-Leiterbahnen (links). Auf der Probe sind
die Reste abgerissener Bonds als quadratisch angeordnete helle Punkte zu erkennen. Die
Platine hat eine Breite von 24 mm und wird iiber zwei M2-Schrauben aus Titan am Pro-
bentréager befestigt. Mitte: REM-Aufnahme des kontaktierten Hall-Kreuzes. Der dunkle
Fleck ist auf den verwendeten In-Lens-Detektor zuriickzufithren. Rechts: REM-Aufnahme
des Kreuzungsbereichs mit Co/Pt-Nanoteilchen (helle Punkte).

Abschnitt 11.3). Wird die Probe nach der Messung ausgebaut, sollten die Sicherheitsbonds
zum Schutz des kontaktierten Hall-Kreuzes erneut gesetzt werden.

11.3 Einbau der Probe in den AHE-Aufbau

Nachdem die Probe auf dem Probentriager aus Kupfer mit der Platine fixiert und die
Bonds gesetzt wurden, kann sie in den Messaufbau eingebaut werden. Das Vorgehen hier-
bei ist in Abb. 11.3 schematisch dargestellt. Zunéchst wird der Probentriager iiber zwei
Titan-Schrauben auf einem Winkelstiick aus Kupfer befestigt (siehe Abb. 11.3(a)). Dieses
Winkelstiick ist direkt am Ende des Durchflusskryostaten angebracht (nicht gezeigt). Zur
Kontaktierung der Probe werden vier ldngere Schrauben von unten durch das Winkelstiick
gesteckt. Keramik-Unterlegscheiben verhindern dabei, dass diese Kontaktierungschrauben
iiber das Winkelstiick kurzgeschlossen werden (siehe Abb. 11.3(b)). Von oben werden die
Schrauben iiber Muttern mit den Leiterbahnen auf der Platine verbunden. Somit ist ein
elektrischer Kontakt zwischen dem Hall-Kreuz und den Schrauben hergestellt. Die Lei-
terbahnen sind hierbei noch durch Sicherheitsbonds kurzgeschlossen. Eine weitere Platine
wird an den Kontaktschrauben iiber dem Probentriger befestigt. Uber Kupfermuttern
und -leiterbahnen wird eine elektrische Verbindung zwischen den Kontaktschrauben und
den auf dieser zweiten Platine angeloteten Kupferkabeln hergestellt (siche Abb. 11.3(c)).
Diese Kabel werden iiber BNC-Buchsen aus der Vakuumkammer, in der sich der Kryo-
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stat befindet, gefithrt. Uber die Erdungsbox wird das Hall-Kreuz erdfrei kurzgeschlossen.
Sobald das geschehen ist, konnen die Sicherheitsbonds, die zuvor diese Aufgabe erfiillt
haben, mit einer geerdeten Pinzette entfernt werden®’.

Bevor die Vakuumkammer geschlossen wird, sollte die Funktionstiichtigkeit des Hall-
Kreuzes und der elektrischen Kontakte iiberpriift werden. Dazu wird das Voltmeter an die
zu priifenden Anschliisse an der Erdungsbox angeschlossen und die Erdung entfernt. Baut
sich keine Spannung zwischen den Kontakten auf, sind sie iiber das Hall-Kreuz miteinan-
der verbunden. Ist dies fiir alle Kontakte der Fall, kann mit dem Einbau in den Magneten
fortgefahren werden.

Abbildung 11.3: Kontaktierung der Probe fiir die AHE-Messungen. (a) Skizze des auf das
Kupferwinkelstiick montierten Probentriagers. Von den vier dargestellten M2-Schrauben
dienen zwei zur Fixierung der Platine (gelb) auf dem Probentréiger (sieche Abb. 11.2).
Die anderen beiden Schrauben halten den Probentréger auf dem Winkelstiick. Die Lei-
terbahnen auf der Platine sind iiber Sicherheitsbonds (blau) kurzgeschlossen. Von unten
werden vier weitere M2-Schrauben zur Kontaktierung durch das Winkelstiick gesteckt.
Uber Spezialmuttern (gold) wird der elektrische Kontakt zu den Leiterbahnen hergestellt.
Uber Keramik-Unterlegscheiben (weiB, siehe (b)) wird verhindert, dass diese Schrauben
tiber das Kupfer-Winkelstiick kurzgeschlossen werden. (c) Eine weitere Platine, an deren
Oberseite Kupferkabel (rot) angelétet sind, wird iiber dem Probentriiger montiert. Uber
Kupfermuttern und Leiterbahnen aus Kupfer wird der elektrische Kontakt der Kontak-
tierungsschrauben zu den Kupferkabeln hergestellt.

89Um elektrostatische Aufladungen zu vermeiden, sollten alle verwendeten Teile vor dem Einbau geerdet
werden. Das gilt natiirlich auch fiir die zu benutzenden Arbeitsgerite wie Pinzetten, Schraubendreher und
Zangen. Der Experimentator sollte eine Erdungsmanschette und Handschuhe tragen. Beim Einbau der
Probe sollte selbstverstindlich kein Stuhl mit Stoffbezug, sondern ein geeigneter Laborstuhl beispielsweise
aus Holz benutzt werden. Befindet sich kein antistatischer Fubodenbelag im Labor, sollten antistatische
Laborsicherheitsschuhe oder zur Not gar keine Schuhe getragen werden.
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12 Ergebnisse der AHE-Untersuchungen von Co/Pt-
Nanopartikeln

In diesem Kapitel werden die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten AHE-Messungen
an Hall-Kreuzen mit magnetischen Nanoteilchen vorgestellt und diskutiert. Dabei liegt
der Fokus dieses Kapitels darauf, die Vielfalt der Untersuchungsmoglichkeiten an den
hergestellten Proben mit dem beschriebenen Messaufbau herauszustellen.

In Abschnitt 12.1 wird zunéchst die Durchfithrung der Messungen erlautert. Dabei wird
die hohe Sensitivitiat der hergestellten Hall-Kreuze anhand eines einzelnen Co/Pt-Partikels
demonstriert und der Einfluss des Messstroms auf die Messergebnisse untersucht. Da die
Anzahl der Partikel, die sich im sensitiven Kreuzungsbereich der Hall-Strukturen befinden,
nur indirekt iiber den Durchmesser der Mizellenhiillen und die Breite der Hall-Kreuze ein-
gestellt werden kann, kommt es hiufig vor, dass sich zwei oder noch mehr Teilchen auf dem
Kreuz befinden. Sofern sich die Signale eindeutig den jeweiligen Partikeln zuordnen lassen,
hat dies den Vorteil, dass das Verhalten mehrerer Teilchen und deren magnetostatische
Wechselwirkung in einer einzelnen Messung abgebildet werden kann. Im Zusammenhang
mit dieser Arbeit wurde ein Verfahren zur eindeutigen Zuordnung der Signale zu den ein-
zelnen Partikeln entwickelt [91]. In Abschnitt 12.3 wird dieses Verfahren erldutert. Zuvor
wird in Abschnitt 12.2 die magnetostatische Wechselwirkung zweier Teilchen untersucht.
In Abschnitt 12.4 wird die Anwendbarkeit des Stoner-Wohlfarth-Modells (SW-Modell) auf
das Schaltverhalten der hergestellten Partikel getestet, indem die Winkelabhéngigkeit des
Schaltfelds bei 2,4 K gemessen wird. Des Weiteren wird der Einfluss der Temperatur (Ab-
schnitt 12.5) und der Messrate (Abschnitt 12.6) auf das Schaltfeld untersucht. Die mittels
verschiedener Anpassungen des Schaltverhaltens der Teilchen an das Néel-Brown-Modell
bestimmten Anpassungsparameter werden in Abschnitt 12.7 gegeniibergestellt und disku-
tiert. Zuletzt wird in Abschnitt 12.8 das thermisch angeregte Schalten der Teilchen zeitlich
aufgelost und mittels eines in der Probenebene angelegten Magnetfelds manipuliert.

In Tab. 12.1 ist eine Ubersicht iiber den jeweiligen Schichtaufbau und die Eigenschaften
der in diesem Kapitel untersuchten Proben dargestellt, die sich aus REM-Untersuchungen
und Messungen des Ummagnetisierungsverhaltens mittels AHE ergeben. Die Hysteresen
wurden bei Raumtemperatur und mit vergleichbarer Anderungsrate® des Magnetfelds
gemessen. Sofern nicht explizit angegeben, wurden alle in diesem Kapitel gezeigten Hys-
teresen mittels einzelner Felddurchlaufe aufgenommen. Dadurch erhélt der Leser einen
Eindruck vom Signal-Rausch-Verhéltnis der Messungen. Andererseits geben die Signal-
spriinge aufgrund thermischer Anregungen nicht zwangslaufig das mittlere Schaltfeld wie-
der.

9Dje Anderungsrate ist mit der eingesetzten Messsoftware in erster Niherung umgekehrt proportional
zur Magnetfeldamplitude, hat aber nur einen geringen Einfluss auf die Schaltfelder (siehe Abschnitt 12.6).
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Bezeichnung Probe 1 | Probe 2 | Probe 3 | Probe 4
Anzahl (Cog g nm/Pt2 nm)-Bilagen 3 1 3 3
Durchmesser Dy (nm) 33+£2 302 30£2 34+2
Durchmesser Dy (nm) - 31+2 34+£2 30£2
Schaltfeld H* bei RT (mT) 47+7 | 69+4 TTE8 | 63+6
Schaltfeld P bei RT (mT) - Ol£s8 | 124+4 | 48£6
Signalhub ARf}; (mS2) 120 32 12 46
Signalhub ARp (m{2) - 21 51 34
REM-Bild und Hysterese bei RT | Abb. 12.1 | Abb. 12.15 | Abb. 12.4 | Abb. 12.6

Tabelle 12.1: Ubersicht iiber die in Kapitel 12 charakterisierten Hall-Kreuz-Proben. Mit
Ausnahme der Probe 1 befinden sich jeweils zwei Partikel auf der Kreuzungsfliche, die
iiber die Indizes ,,A*“ und ,B* unterschieden werden. Die Fehler der Schaltfelder bei RT
entsprechen der Standardabweichung aus zehn Messungen.

12.1 Messung des Ummagnetisierungsverhaltens eines einzel-
nen Co/Pt-Partikels

In diesem Abschnitt wird erldutert, wie die Messungen zur Bestimmung des Schaltfelds
eines Partikels durchgefiihrt werden. Des Weiteren wird untersucht, ob der Messstrom sich
auf die AHE-Signalhohe, das Schaltfeld oder den Léngswiderstand der Proben auswirkt.
Wihrend die Kontakte der Probe iiber die in Abschnitt 11.1 beschriebene Erdungsbox
erdfrei kurzgeschlossen sind, werden die zur Messung benétigten elektrischen Geréte ein-
geschaltet. Dazu gehoren das Netzteil fiir den Elektromagneten, die Stromquelle, das
Voltmeter und die Vakuumpumpen, sofern nicht bei Raumtemperatur gemessen werden
soll. Als néichstes wird ein kleiner Messstrom im nA-Bereich an der Stromquelle einge-
stellt und der Kurzschluss der Probenkontakte aufgehoben. Der Strom flieft nun durch das
Hall-Kreuz. Der Messstrom wird sukzessive erhoht, bis ein magnetisches Signal mit ausrei-
chendem Signal-Rausch-Verhéltnis beobachtet wird. Das Signal der Co/Pt-Nanoteilchen
lasst sich in der Regel ab einem Messstrom von etwa 1 pA beobachten. Gréflere Mess-
strome als I = 70 A wurden nicht verwendet, da bei hoheren Stromen die Hall-Kreuze
beschidigt werden koénnen.

Im Folgenden wird zunéchst das Ummagnetisierungsverhalten der Probe 1 mit einem
einzelnen Co/Pt-Partikel vorgestellt, anhand derer der Einfluss des Messstroms auf die
Messergebnisse untersucht wird. In Abb. 12.1(a) ist eine REM-Aufnahme von Probe 1
dargestellt, auf dem sich ein Nanoteilchen mit 3 Co/Pt-Bilagen befindet. Der Durchmes-
ser des Teilchens betriagt (33 + 2) nm, die Zuleitungen haben eine Breite von ca. 80 nm
bzw. 100 nm. Mit einem Messstrom von 70 pA wurde die in Abb. 12.1(b) gezeigte Hyste-
rese bei Raumtemperatur gemessen. Die Kurve wurde um einen konstanten Wert von ca.
200 puV vertikal verschoben, so dass sie symmetrisch um Null liegt. Diese Verschiebung
entspricht etwa 0,03 % der angelegten Lingsspannung. Die Ursache der Verschiebung ist
eine experimentell unvermeidliche Abweichung von der idealen Hall-Kreuzgeometrie. In
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der Regel sind die Abgriffe der Hall-Spannung in Stromrichtung leicht gegeneinander ver-
schoben, so dass die gemessene Hall-Spannung von einer Langsspannung iiberlagert wird.
Bei der Untersuchung der Co/Pt-Schichtsysteme im ersten Teil dieser Arbeit wurde diese
Langsspannung aus den Messungen der Querspannung korrigiert, indem jede Messung mit
umgekehrter Magnetfeldrichtung wiederholt wurde. Bei der Mittelung iiber beide Messun-
gen wird der Langsspannungsanteil eliminiert. In Abb. 12.1(b) ist der Langswiderstand
Ry, der Probe in Abhéngigkeit des Magnetfelds aufgetragen. Er ist in sehr guter Naherung
konstant, die Variationen sind kleiner als 0,01%. Dies ist bei allen in diesem Teil der Ar-
beit untersuchten Hall-Kreuzen der Fall. Aus diesem Grund wird eine iiber die vertikale
Verschiebung der Messkurven hinausgehende Korrektur nicht benotigt.

(b)

1

10,204

1

10,202

N
1
1

10,200

10,198

R, (kQ)

10,196

. U, uv)

1

10,194

{

10,192

-6 T T T T T 10,190
-300 -200 -100 0 100 200 300

H#H (mT)

Abbildung 12.1: (a) REM-Aufnahme der Probe 1. Das magnetische Teilchen mit dem
Schichtaufbau Pt ym/(C0g 8 nm/Pt2 nm)s besitzt einen Durchmesser von (33 &+ 2) nm. (b)
Hall-Spannung Uy (schwarz) und Langswiderstand Ry, (rot) der in (a) gezeigten Probe
in Abhéngigkeit des senkrecht zur Probenebene angelegten Magnetfelds pgH bei einem
Messstrom von 70 pA. Die Messkurve wurde in vertikaler Richtung verschoben, um den
feldunabhéngigen Einfluss des Langswiderstands zu korrigieren.

Die in Abb. 12.1(b) gezeigte Hysterese weist eine rechteckige Form auf. Das deutet dar-
auf hin, dass das Teilchen eindoménig ist, also nur zwei Magnetisierungszustinde besitzt.
Dies ist auch zu erwarten, da die Doménenwandbreite dpw = m\/A/K ~ 32 nm [93]
etwa so grof} ist wie der Teilchendurchmesser. Daher wiirde eine Doménenwand mehr
Austauschenergie kosten, als durch die Reduzierung der magnetostatischen Energie ge-
wonnen werden konnte. Bei dieser Abschitzung wurde eine Austauschsteifigkeit von
A = 31,4 pJ/m [281, 282] und eine Anisotropie von K = 300 kJ/m® angenommen,
wie sie fiir die unstrukturierten Filme in Abschnitt 10.3 und die strukturierten Proben in
Abschnitt 10.5 gefunden wurde.

Das Schaltfeld ist mit ca. 150 mT deutlich gréfler als bei der in Abb. 10.8(a) dargestell-
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ten PtYCR /Pty 10/ (Copg nm/Pta um)s-Filmprobe, die ein Koerzitivfeld < 50 mT besitzt.
Auch diese Tatsache deutet darauf hin, dass das in Abb. 12.1(a) gezeigte Teilchen ein-
doménig ist. In diesem Fall entspricht das magnetische Volumen V', dessen Anisotropie-
energie KV vom externen Magnetfeld zur Ummagnetisierung iiberwunden werden muss,
naherungsweise dem Gesamtvolumen des Kobalts im Partikel. Bei Filmproben wird hin-
gegen die Ummagnetisierung an Defekten, also stark lokalisierten Bereichen mit besonders
geringer Anisotropieenergie, initiiert (siche Abschnitt 4.2.3). Die Energie, die zur Umma-
gnetisierung bzw. Initiierung der Ummagnetisierung benétigt wird, ist bei der Filmprobe
entsprechend kleiner.

Besonders bemerkenswert ist die Signalhohe von ARy ~ 120 m2 bzw. AUy ~ 8 uV, die
so grof} ist, dass sie ohne den Einsatz eines Messverstéirkers mit einem handelsiiblichen
Multimeter gemessen werden kann. Damit ist der technische Aufwand zum Messen des
AHE-Signals sehr gering.

Im Folgenden wird der Einfluss der Stromdichte auf das Schaltfeld des in Abb. 12.1(a)
gezeigten Teilchens untersucht. Dieses konnte durch eine joule’sche Erwarmung der Probe
oder durch das vom Messstrom hervorgerufene Oersted-Feld beeinflusst werden.

In Abb. 12.2(a) sind die Hall-Widerstdande Ry derselben Probe bei Messstromen von
2 uA; 20 pA und 70 pA gegen das Magnetfeld aufgetragen. Um statistische Schwan-
kungen aufgrund thermischer Anregungen ausschlieen zu konnen, wurde jeweils iiber 46
Felddurchliufe gemittelt. Es zeigt sich fiir die drei Kurven eine sehr gute Ubereinstimmung
der Signalhohen und mittleren Schaltfelder. Das aus einzelnen Felddurchldufen bestimm-
te rms’? Signal-Rausch-Verhéltnis (SNR?) betrigt 10 & 2 bei einem Strom von 2 pA
und 55 £ 3 bei 70 pA (siehe Abb. 12.2(b)). Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass die
Hall-Spannung Uy proportional zum Messstrom ansteigt, wihrend das Rauschen, das
hauptsichlich vom verwendeten Nanovoltmeter bestimmt wird, konstant bleibt.

Der ebenfalls in Abb. 12.2(b) dargestellte Langswiderstand Ry, der Probe bleibt bei den
untersuchten Messstromen zwischen 2 pA und 70 pA im Wesentlichen konstant. Dies zeigt,
dass eine signifikante joule’sche Erwirmung des Hall-Kreuzes trotz der hohen Stromdichte
im 10'" A /m?2-Bereich nicht zu beobachten ist. Dies wird dadurch bestitigt, dass das mitt-
lere Schaltfeld der Probe keine Abhéngigkeit von der Stromstérke zeigt. Eine Erwarmung
der Probe wiirde hingegen zu einer Reduzierung des mittleren Schaltfelds aufgrund ther-
mischer Anregungen fithren. Des Weiteren zeigt sich auch kein Einfluss des Oersted-Feldes
der Stromzuleitungen auf das Schaltfeld des Partikels. Dieses wiirde in erster Naherung
eine Magnetfeldkomponente in der Filmebene am Ort des magnetischen Teilchens erzeu-
gen, die die Energiebarriere zwischen den beiden magnetischen Zustéinden und somit auch
das mittlere Schaltfeld herabsetzt.

Im Unterschied zu der in Abb. 12.1(b) gezeigten Messung eines einzelnen Felddurchlaufs
sind die gemittelten Hysteresen geschert, was auf die Schaltfeldverteilung (SFV) des Teil-
chens zuriickzufithren ist (siche Abschnitt 7.2.2). Diese gibt die Wahrscheinlichkeit Ps

91Engl.: oot mean square
92Engl.: signal-to-noise ratio
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Abbildung 12.2: (a) Uber 46 Felddurchliufe gemittelte Hysteresen der Probe 1 bei einem
Messstrom von 2 pA (schwarz), 20 pA (rot) und 70 pA (blau). (b) Aus einzelnen Feld-
durchldufen bestimmtes Signal-Rausch-Verhaltnis (SNR) (schwarz) und Langswiderstand
Ry, (rot) der Probe 1 in Abhéngigkeit des Messstroms 1.
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Abbildung 12.3: Schaltfeldverteilung der in Abb. 12.2(a) gezeigten Messung bei 70 pA
mit Anpassung nach Gl. 7.9 fiir fo = 10° Hz und n = 2.
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in Abhéngigkeit der Feldstiarke an, dass die Magnetisierung des untersuchten Teilchens
schaltet. In Abb. 12.3 ist die SF'V dargestellt, die durch numerische Differentiation der
in Abb. 12.2(a) gezeigten Hysterese fiir I/ = 70 pA erhalten wurde, wobei iiber negative
und positive Schaltfelder gemittelt wurde®®. Mit der Anpassung der so erhaltenen SFV
mit Gl. 7.9 ldsst sich das Anisotropiefeld Hkx und die Energiebarriere Ey fiir T = 0 K
bestimmen. Fiir Schaltversuchsfrequenzen von fy = 10° Hz bzw. f, = 10'° Hz und Werte
des Exponenten n in der Gleichung 7.4 von n = 1,5 bzw. n = 2 liegen Anisotropiefeld und
Energiebarriere im Bereich Hx = 250..320 kA /m bzw. Fy = 1,4..1,5 eV. Die Ergebnisse
der Anpassung sind in Tab. 12.2 dargestellt. Die dort angegebenen Fehler geben lediglich
die Genauigkeit der Anpassung an die Messwerte wieder. Der systematische Fehler, der
durch die Annahme des Néel-Brown-Verhaltens und die Vorgabe fester Werte fiir n und f
gemacht wird, kann deutlich gréfer sein. Eine Diskussion der iiber verschiedene Methoden
bestimmten Anpassungsparameter mehrerer Proben findet sich in Abschnitt 12.7.

| Probe 1 | Hx (kA/m) | Ep (eV) |
n—=2 fo—10° Hz | 300+ 10 | 1,44 + 0,04
n=12 fo—=100Hz | 320 €10 | 1,48 * 0,05
n=1,5; fo=10° Hz 250 £ 20 | 1,39 £ 0,09
n=15; fo =100 Hz | 260 20 | 1,41 % 0,09

Tabelle 12.2: Aus der Anpassung der Schaltfeldverteilung der Probe 1 nach GIl. 7.9 be-
stimmte Werte fiir das Anisotropiefeld Hx und die Energiebarriere am absoluten Null-
punkt der Temperatur Fy fiir unterschiedliche Werte von fy und n. Zusétzlich sind die
Fehler aus der Anpassung angegeben.

12.2 Abschitzung der Wechselwirkung zweier Partikel

Bei mehreren Proben, die in diesem Teil der Arbeit untersucht werden, befindet sich mehr
als ein magnetisches Partikel auf dem Hall-Kreuz. Das hat den Vorteil, dass mit der Mes-
sung eines Hall-Kreuzes zwei oder mehr Partikel und deren magnetostatische Wechselwir-
kung gleichzeitig untersucht werden kénnen. Bei grofien Ensembles miteinander wechsel-
wirkender magnetischer Teilchen macht sich die magnetostatische Wechselwirkung durch
eine Scherung der Hysterese bzw. eine Verbreiterung der SF'V bemerkbar [47, 223, 48].
Fiir ein System von zwei eindoménigen Teilchen bedeutet das, dass das Schaltfeld eines
Teilchens vom magnetischen Zustand des jeweils anderen Teilchens abhéngt.

Um das magnetische Dipolfeld eines Teilchens am Ort eines zweiten Teilchens zu berech-
nen, muss in der Regel die exakte Form des ersten Teilchens beriicksichtigt werden. Es
wurde jedoch gezeigt, dass ab einem Abstand, der etwa dem zwei- bis dreifachen der la-
teralen Ausdehnung des Partikels entspricht, die Geometrie vernachlissigt werden kann

93Die Bestimmung der SFV iiber die Auswertung der Schaltfelder jedes einzelnen Felddurchlaufs fiihrt
zu einem vergleichbaren Ergebnis, ist jedoch aufwendiger.
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und das Teilchen stattdessen als punktformiger magnetischer Dipol angesehen werden
kann [46]. Da die untersuchten Teilchen Durchmesser von ca. 30 nm und einen typischen
Abstand von ca. 100 nm aufweisen (siehe z.B. Abb. 12.4(a) und Abb. 12.6(a)), ist diese
Bedingung somit erfiillt. Im Folgenden wird das damit verkniipfte maximale Dipolfeld
abgeschétzt. Dabei wird davon ausgegangen, dass sich die Magnetisierung eines Teilchens
mit einem Makrospin beschreiben lédsst, der senkrecht zur Probenebene ausgerichtet ist.
Des Weiteren wird als magnetisches Volumen V' das Produkt aus Grundflache, wie sie aus
REM-Aufnahmen bestimmt wurde, und nomineller Gesamtdicke von drei Kobaltschich-
ten von jeweils 0,8 nm angenommen. Aus diesen vereinfachenden Annahmen, von denen
jede einzelne die zu erwartende Feldstérke iiberschétzt, ergibt sich fiir einen Abstand von
r = 100 nm ein Dipolfeld von:

OMSV

|BDipol| = 114? = 0,2 mT (121)

Damit ist ein signifikanter Einfluss der magnetostatischen Wechselwirkung zwischen den
Teilchen nicht zu erwarten.

Experimentell wurde der mogliche Einfluss des Dipolfelds auf das Schaltverhalten anhand
von Probe 3 untersucht. Wie in der REM-Aufnahme (siche Abb. 12.4(a)) zu sehen ist,
befinden sich zwei Partikel (A und B) im sensitiven Bereich des Hall-Kreuzes. Sie haben
einen Durchmesser von Dy = (30+3) nm bzw. Dg = (34 £2) nm und einen Abstand von
r = (105+5) nm. Es fallt auf, dass Teilchen A eine leicht elliptische Grundfiéche besitzt,
wéhrend Teilchen B kreisformig erscheint. In Abb. 12.4(b) ist die dazugehorige Hysterese
Ry(H) bei Raumtemperatur dargestellt. Sie setzt sich aus einem kleineren Sprung bei ca.
+80 mT von ca. £10 mf2 und einem mit £50 mf2 grofferen Sprung bei etwa 130 mT
zusamien.

Aufgrund der in den Abschnitten 9.2 und 9.3 beschriebenen Abhéngigkeit der AHE-
Signalstérke vom Durchmesser des Teilchens und dessen Position auf dem Hall-Kreuz
lassen sich die Signale den Teilchen zuordnen. Da Partikel A einen kleineren Durchmesser
besitzt und sich an einer weniger sensitiven Stelle am Rand des Hall-Kreuzes befindet,
kann davon ausgegangen werden, dass das kleinere Signal von Partikel A herriihrt.

Der Einfluss des Dipolfelds des Teilchens B auf das mittlere Schaltfeld des Teilchens A
wurde untersucht, indem viele Felddurchldaufe bei Raumtemperatur mit einer Magnet-
feldamplitude gemessen wurden, die zwischen den Schaltfeldern von Teilchen A und B
liegt. Dabei schaltet Teilchen A in jedem Felddurchlauf, wiahrend Teilchen B im vorher
eingestellten Zustand bleibt.

In Abb. 12.5(a) sind die iiber 164 Felddurchlaufe (B, schwarz) bzw. 47 Felddurchldufe
(B4, rot) gemittelten Hysteresen des Teilchens A dargestellt, die bei unterschiedlicher
Orientierung der Magnetisierung des Teilchens B aufgenommen wurden. Die Hysteresen
sind in guter Ndherung deckungsgleich. Das mittlere Schaltfeld betrégt (66,1+0,4) mT in
der B;-Messung und (65,7 +0,2) mT in der B;-Messung. Damit liegt die Abweichung der
Schaltfelder im Bereich der Messgenauigkeit, so dass die magnetostatische Wechselwirkung
mit Teilchen B kleiner ist als die Messauflésung.
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Abbildung 12.4: (a) REM-Aufnahme der Probe 3. (b) Hall-Widerstand Ry des in (a)
gezeigten Hall-Kreuzes in Abhéngigkeit des senkrecht zur Probenebene angelegten Feldes
oH bei Raumtemperatur.
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Abbildung 12.5: (a) Bei Raumtemperatur gemessene und iiber mehrere Felddurchldufe
gemittelte Hysteresen des Teilchens A der Probe 3 fiir die beiden Ausrichtungen der Ma-
gnetisierung des Teilchens B (schwarz: B}, 164 Felddurchldufe; rot: By, 47 Felddurchlaufe).
(b) Uber beide Magnetfeldrichtungen gemittelte SFV (schwarz), die aus der gemittelten
Hysterese aus (a) mit B bestimmt und nach Gl 7.9 mit fo = 10° Hz und n = 1,5
angepasst wurde (rot). Die griin markierten Punkte wurden bei der Anpassung nicht
beriicksichtigt. Die Anpassungsparameter sind in Tab. 12.3 zu finden.
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Probe 3, B| | E} (eV) | HE (kA/m) |
n=15; fo=10°Hz || 0,87 £ 0,03 | 220 £ 10
n=15; fo =10 Hz || 0,94 + 0,03 | 230 £ 10

n=2 fo=10"Hz | 0,91 0,01 | 258 +7
n=2 f,=10" Hz || 0,96 £ 0,01 | 279 + 8

Tabelle 12.3: Aus der Schaltfeldverteilung des Teilchens A der Probe 3 (siehe Abb. 12.5(a))
mit Gl. 7.9 bestimmte Werte fiir das Anisotropiefeld Hi und die Anisotropieenergie Ej'
fiir verschiedene Werte von n und fj.

In Abb. 12.5(b) ist die SF'V dargestellt, die aus der Bj-Hysterese aus Abb. 12.5(a) be-
stimmt und iiber beide Magnetfeldrichtungen gemittelt wurde. Die Flanken der SFV las-
sen sich gut mit Gl. 7.9 reproduzieren, wobei allerdings das Maximum der Verteilung
deutlich oberhalb der Anpassung liegt. Die Ursache hierfiir ist wahrscheinlich die fiir die
Messung der gemittelten Hysterese gewéhlte Magnetfeldschrittweite von ca. 1,5 mT. Diese
ist zu grof, um den steilen Kurvenverlauf im Bereich des mittleren Schaltfelds aufzulosen.
Die entsprechenden Messpunkte wurden bei der Anpassung nicht beriicksichtigt.

Die Ergebnisse der Anpassungen sind fiir verschiedene Werte von f; und n in Tab. 12.3
aufgelistet. Die Werte liegen im Bereich Ej' = 0,9..1 eV und Hi = 220..280 kA/m. Eine
Gegeniiberstellung und Diskussion dieser Werte fiir alle untersuchten Proben befindet sich
in Abschnitt 12.7.

12.3 Zuordnung der Signale in einem Ensemble mehrerer Teil-
chen

Sobald sich mehrere magnetische Partikel im sensitiven Bereich eines Hall-Kreuzes befin-
den, stellt sich die Frage, wie die beobachteten Ummagnetisierungsprozesse den einzelnen
Partikeln zugewiesen werden konnen. Dies ist notwendig, um den Einfluss der jeweiligen
Partikelgeometrie und der Position auf dem Hall-Kreuz auf das Schaltverhalten und die
AHE-Signalhthe untersuchen zu koénnen.

Bei der im vorherigen Abschnitt 12.2 vorgestellten Probe 3 war diese Zuweisung moglich,
da sich das Teilchen mit dem kleineren Durchmesser auch an einer weniger sensitiven
Stelle des Hall-Kreuzes befand. Deshalb wurden von den beiden Partikeln deutlich un-
terschiedliche Signalhdhen erzeugt (vgl. Abschnitt 9). Diese Bedingungen sind natiirlich
nicht immer erfiillt. Im Folgenden wird eine Probe vorgestellt, bei der die Identifizie-
rung der Spriinge in der Hysterese mit den bisherigen Uberlegungen nicht maglich ist. In
Abb. 12.6 ist eine REM-Aufnahme und die Hysterese Ry(H) der Probe 4 bei Raumtem-
peratur dargestellt. Hier ist Teilchen A mit Dy = (34 £2) nm etwas grofier als Teilchen B
mit D = (30£2) nm, dafiir ist es aber auch etwas weiter von der Mitte des Hall-Kreuzes
entfernt. Die Konsequenz ist, dass die Signale beider Partikel ungefihr gleich grof sind.
Um herausfinden zu konnen, welches Teilchen welches Signal erzeugt, wurde im Rahmen
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dieser Arbeit eine Messmethode entwickelt, die die eindeutige Zuordnung der AHE-Signale
zu den Partikeln ermoglicht [91]. Im Folgenden wird zunéchst das Prinzip dieser Methode
erlautert, bevor die entsprechenden Messungen an Probe 4 préisentiert werden.
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Abbildung 12.6: (a) REM-Aufnahme der Probe 4. (b) Hall-Widerstand Ry des in (a)
gezeigten Hall-Kreuzes in Abhéngigkeit des senkrecht zur Probenebene angelegten Feldes
oH bei Raumtemperatur.

Die Grundidee der Methode besteht darin, durch eine Vertauschung der stromein-
priagenden und spannungsabgreifenden Kontakte die Sensitivitédtsfunktion des Hall-
Kreuzes zu verdindern. Uber das Vorzeichen und die Stéirke der AHE-Signale beim Um-
magnetisierungsprozess konnen so zusétzliche Informationen zur Lokalisierung der Signal-
quellen gewonnen werden.

In Abb. 12.7(a) ist die typische Messgeometrie fiir eine AHE-Messung skizziert. Der Strom
(grimer Pfeil) flieBt von rechts unten nach links oben durch das Hall-Kreuz. Auf dem
Kreuz befinden sich zwei Teilchen (,A“ und ,,B%), deren Magnetisierung in die Zeiche-
nebene hinein zeigt (angedeutet durch ein ®-Symbol). Durch den AHE entstehen in den
Teilchen elektrische Spannungen senkrecht zur Stromrichtung, die in Abb. 12.7(a) als
elektrische Dipolmomente (rote Pfeile) dargestellt sind. Die Momente sind in dieser Mess-
geometrie in erster Ndherung parallel ausgerichtet. Die senkrecht zum Strom abgegriffene
Hall-Spannung ist in der dargestellten Anschlussweise des Voltmeters negativ.

Wird hingegen die Léngsspannung nicht an gegeniiberliegenden, sondern an benachbar-
ten Zuleitungen des Hall-Kreuzes angelegt und die Hall-Spannung entsprechend abgegrif-
fen, ergibt sich ein anderes Bild. In der in Abb. 12.7(b) skizzierten Messgeometrie ist
das Voltmeter sensitiv auf Potentialdifferenzen entlang der vertikalen Richtung. Da die
Stromrichtung nun mit dem Ort auf dem Hall-Kreuz variiert, sind die durch den AHE
entstehenden elektrischen Dipole nicht mehr parallel ausgerichtet. Das hat zur Folge, dass
Partikel mit einer in die Zeichenebene hinein deutenden Magnetisierungsrichtung in der
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Abbildung 12.7: (a) Schaltskizze der herkémmlichen AHE-Geometrie. Die Anschliisse des
Voltmeters sind mit ,Hi“ bzw. ,Lo“ (fiir hohes bzw. niedriges Potential) gekennzeichnet.
Der Strom (griiner Pfeil) fliet gerade durch das Hall-Kreuz. Der AHE erzeugt in den
beiden Teilchen A und B (®-Symbole) ein elektrisches Dipolmoment (rote Pfeile), das
vom Voltmeter detektiert wird. (b) Alternative AHE-Messgeometrie. Die beiden Bereiche,
in denen Partikel eine Hall-Spannung unterschiedlichen Vorzeichens erzeugen, sind durch
gelbe Vorzeichen gekennzeichnet und durch eine gelbe gepunktete Linie getrennt.

oberen Hélfte des Hall-Kreuzes eine negative Hall-Spannung und in der unteren Hélfte
eine positive Hall-Spannung erzeugen. Da sich die Schaltfelder der Partikel gegeniiber der
konventionellen Messgeometrie (siche Abb. 12.7(a)) natiirlich nicht veréndern, lassen sich
mit dieser Methode die Beitriage der einzelnen Teilchen zur Hysterese identifizieren.
Befinden sich die Partikel auf der in Abb. 12.7(b) dargestellten gelben gepunkteten Li-
nie, kann ihre Hall-Spannung mit der angegebenen Verschaltung nicht detektiert werden.
In diesem Fall konnen die Anschliisse von Voltmeter und Stromquelle zyklisch durchge-
tauscht werden, so dass auf der linken und der rechten Seite des Hall-Kreuzes Spannungen
unterschiedlicher Vorzeichen detektiert werden.

Mit Hilfe der vorgestellten Methode lassen sich auch mehr als zwei Teilchen ihren Si-
gnalen in einer AHE-Messung zuordnen. Dies gilt insbesondere, wenn zusétzlich die Sen-
sitivitdtsfunktion (siehe Abb. 9.1) in der herkommlichen Messgeometrie berticksichtigt
wird. Obwohl die vorangegangene Erlduterung der Vorgénge bei einer Hall-Messung mit
der in Abb. 12.7(b) dargestellten Messgeometrie stark vereinfacht ist, wird dadurch das
tatsdchliche Verhalten qualitativ wiedergegeben.

Eine quantitative Ubereinstimmung der Messergebnisse mit FEM?4-Simulationen wurde
in Ref. [91] gefunden. Dort wurden Hall-Kreuze mit Co/Pt-Nanopartikeln untersucht, die
ebenfalls mittels SiOy-Mizellenkernen als Schattenmaske strukturiert wurden und eine

94Finite Elemente Methoden
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senkrechte leichte Richtung der Magnetisierbarkeit aufweisen. Im Unterschied zu der in
der vorliegenden Arbeit verwendeten Priaparationsmethode wurde fiir die Herstellung der
Hall-Kreuze mittels Elektronenstrahllithografie ein Negativlack verwendet und das Ar™-
Sputtern wurde bei einer Energie von 500 eV durchgefiihrt. Mittels FEM-Simulationen
wurde analog zu den Refs. [243, 246, 245] die Sensitivitatsfunktion eines realen Hall-
Kreuzes fiir die in Abb. 12.7(b) dargestellte Messgeometrie bestimmt.
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0.2
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relative AHE-Signalhdhe

I
-

-0.8

Abbildung 12.8: Simulation der relativen AHE-Signalhthe als Funktion des Ortes fiir eine
Messgeometrie, in der der Strom in zwei benachbarten Zuleitungen eingeprigt und die
Hall-Spannung an den gegeniiberliegenden Zuleitungen abgegriffen wird. Die Signalhche
ist farbkodiert wiedergegeben (siehe Farbskala). Aus Ref. [91].

Wie in Abb. 12.8 dargestellt, bilden sich zwei Regionen mit unterschiedlichem Vorzei-
chen der in diesen Regionen zu detektierenden Hall-Spannungen heraus. Die maximale
Empfindlichkeit befindet sich jeweils an den Ecken des Kreuzungsbereiches zwischen den
stromfiihrenden und den spannungsabgreifenden Zuleitungen. Die Mitte des Hall-Kreuzes
wird von einer Linie durchschnitten, an der der Vorzeichenwechsel stattfindet und ent-
sprechend kein Signal erzeugt wird. Mit Hilfe der Simulation der Sensitivitdt eines Hall-
Kreuzes in unterschiedlichen Messgeometrien konnten in Ref. [91] nicht nur die Signale
von drei sich auf dem Hall-Kreuz befindlichen Teilchen zugeordnet werden, sondern auch
deren Signalhthen relativ zum Signal in der konventionellen Hall-Geometrie vorhergesagt
werden.

Im Folgenden werden Messungen mit der hier vorgestellten neuen Messmethode an Pro-
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be 4 vorgestellt, anhand derer die AHE-Signale den jeweiligen Teilchen zugeordnet werden
konnen. In der linken Spalte von Abb. 12.9 ist eine REM-Aufnahmen der Probe 4, die
bereits in Abb. 12.6 gezeigt wurde, zusammen mit der jeweiligen Anschlussweise von
Voltmeter und Stromquelle gezeigt. Es sind drei verschiedene Messgeometrien mit der
dazugehorigen Hysterese (rechte Spalte) bei Raumtemperatur dargestellt: Oben die kon-
ventionelle Messgeometrie (Abb. 12.9(a)), in der Mitte bzw. unten die neu eingefiihrte
Messgeometrie mit zwei moglichen Anschlussweisen (Abb. 12.9(b) bzw. (c)). Alle Hys-
teresen weisen Spriinge bei jeweils vergleichbaren Schaltfeldern von ungefihr 450 mT
und £60 mT auf, wobei durch die thermische Anregung Variationen auftreten. Das Hall-
Signal der konventionellen Hall-Geometrie (a) zeigt im Bereich eines positiven dufleren
Magnetfelds zwei positive Spriinge, von denen der Erste mit ca. 46 mf) etwas grofler ist
als der Zweite mit ca. 34 m(2. Die in der zur Messgeometrie (b) gehérenden Hysterese ge-
zeigten Spriinge sind mit -7 m{2 und 412 mS2 deutlich kleiner als bei Messgeometrie (a).
Sie weisen eine entgegengesetzte Sprungrichtung auf. Dies wird erwartet, da die Teilchen
sich auf unterschiedlichen Seiten der im linken Teil von Abb. 12.9(b) dargestellten gelben
gestrichelten Linie befinden, die den Vorzeichenwechsel der detektierten Hall-Spannung
markiert. Bei Messgeometrie (c) gleicht die Hysterese derjenigen von (b), wobei beide
Spriinge mit -28 m$2 und 425 mS2 etwas grofler sind. Auch hier erzeugt das Partikel mit
dem kleineren Schaltfeld den negativen Sprung. Aus den Messungen (b) und (c) ergibt sich
eindeutig, dass es sich hierbei um das obere Teilchen B in der REM-Aufnahme handelt.
Entsprechend dieser Zuordnung sind die Spriinge in den in Abb. 12.9 gezeigten Hyste-
resen mit den Bezeichnungen der Teilchen markiert. Eine quantitative Ubereinstimmung
der relativen Signalhohen mit einer FEM-Simulation konnte nicht erzielt werden, wofiir
wahrscheinlich der komplexe Aufbau des Hall-Kreuzes bzw. der Partikel verantwortlich
ist, der in der Simulation nicht berticksichtigt wurde (siche Abschnitte 10.5.6 und 10.2.2).

12.4 Feldrichtungsabhéingigkeit der Hysterese

Mit der im vorherigen Abschnitt 12.3 vorgestellten Methode lassen sich die Signale ein-
zelner magnetischer Teilchen identifizieren, auch wenn sich mehrere Teilchen auf einem
Hall-Kreuz befinden. Damit kann nun das Ummagnetisierungsverhalten einzelner Teil-
chen in einem Ensemble untersucht werden. Hierbei stellt sich die Frage, ob die in Ab-
schnitt 10.5.6 beobachteten Abweichungen von der idealen Geometrie der Teilchen auf-
grund des Praparationsprozesses deren Schaltverhalten beeinflussen. Ist dies nicht der Fall,
ist bei niedrigen Temperaturen ein Verhalten nach dem Stoner-Wohlfarth(SW)-Modell
(sieche Abschnitt 7.1) zu erwarten.

Um die Anwendbarkeit des SW-Modells (siehe Abschnitt 7.1) auf das Schaltverhalten der
hergestellten Partikel zu untersuchen, wurde der Winkel 6, zwischen der Probennormalen
n und dem duBeren Magnetfeld H variiert (Skizze siche Abb. 12.10(c)) und das gemittelte
Schaltfeld Hy(6y) aus jeweils zehn Einzelmessungen bestimmt.

Die Messungen wurden bei 2,4 K durchgefiihrt, um thermische Anregungen auszuschlie-
Ben, die im SW-Modell nicht beriicksichtigt werden. In Abb. 12.10(a) sind die mittleren
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Abbildung 12.9: Links: REM-Aufnahme mit den Messgeometrien (a), (b) und (c) der
Probe 4, auf der sich die Partikel ,,A*“ und ,,B“ befinden. Die Ausgéinge der Stromquelle
sind mit +/ und —/, die Einginge des Voltmeters mit ,Hi“ und ,Lo“ gekennzeichnet.
Die Stromrichtung ist durch einen Pfeil angegeben. Das gelbe +(-) markiert den Be-
reich, in dem positive (negative) Hall-Spannungen bei aus der Zeichenebene hinaus (dem
Betrachter entgegen) deutender Magnetisierungsrichtung detektiert werden. Die Bereiche
werden durch eine gelbe gestrichelte Linien getrennt. Rechts: Zur jeweiligen Messgeometrie
gehorender Querwiderstand in Abhéngigkeit des dufleren Magnetfelds bei Raumtempera-
tur. Um eine bessere Vergleichbarkeit zu gewéhrleisten, sind die Graphen gleich skaliert.
Die Spriinge in den Hysteresen sind mit den Bezeichnungen der jeweils zugeordneten
Partikel markiert (rot).
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Schaltfelder von Teilchen A der Probe 3 in Abhéngigkeit von 6y dargestellt. Die Win-
kelabhéngigkeit des Schaltfelds weist zwei Maxima bei 6y = —7,5° bzw. 6y = 82,5° mit
einer Hohe von g Hy(—7,5°) = (266 £ 3) mT bzw. pyH(82,5°) = (313 £7) mT auf. Bei
Teilchen B hingegen befinden sich die Maxima bei 8y = 0° und 6y = 90°, wobei die Hohen
poHs(0°) = (232 £4) mT und poHs(90°) = (432 £ 3) mT betragen (siche Abb. 12.10(b)).
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Abbildung 12.10: Abhéngigkeit des Schaltfelds von Teilchen A (a) und Teilchen B (b) der
Probe 3 vom Winkel 6y bei 2,4 K. Als Fehler ist die doppelte Standardabweichung der
Werte aus zehn Einzelmessungen angegeben. Die rote Linie in (a) stellt eine Anpassung
nach Gl 7.3 fiir Hg = (250 + 50) £ dar. Die schwarze Linie in (b) dient lediglich der
Veranschaulichung des Kurvenverlaufs. In (c) ist eine Skizze zur Messgeometrie und zum
Abschattungseffekt gezeigt. Dieser sorgt fiir abnehmende Schichtdicken im Randbereich
der Hall-Kreuze und fiihrt somit zu einer relativ zur Probennormalen n verkippten Norma-
len n’ im Randbereich. In (d) ist eine REM-Aufnahme des untersuchten Hall-Kreuzes zu
sehen, die der Abb. 12.4(a) entspricht. Zusétzlich ist die Richtung der in der Probenebene
liegenden Magnetfeldkomponente H;, angegeben.

Im SW-Modell wird die Winkelabhéngigkeit des Schaltfelds durch Gl. 7.3 beschrieben,
deren Maxima sich bei 0° und 90° befinden und der Hohe des Anisotropiefelds Hk ent-
sprechen (siche Abb. 7.2). Im Vergleich mit dem SW-Verhalten sind bei Teilchen A
beide Maxima um —7,5° verschoben. Bis auf diese Verschiebung ist der Kurvenverlauf
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fiir Teilchen A mit dem SW-Modell vergleichbar, dessen Winkelabhéngigkeit des Schalt-
felds entsprechend GIl. 7.3 mit einem Anisotropiefeld von Hg = 250% als rote Linie in
Abb. 12.10(a) dargestellt ist?. Die Messpunkte werden relativ gut wiedergegeben. Bei
Teilchen B unterscheiden sich die Hohen der Maxima hingegen deutlich voneinander, so
dass der Kurvenverlauf nicht mit Gl. 7.3 angepasst werden kann. Im Folgenden werden
mogliche Ursachen fiir die Abweichungen vom SW-Modell diskutiert.

Die Verschiebung der Maxima bei Teilchen A zeigt, dass die leichte Richtung der Magneti-
sierbarkeit in der Ebene, in der H rotiert wird, um —7,5° gegeniiber der Probennormalen
verkippt ist. Die Ursache fiir diese Verkippung kénnten statistisch verkippte Kristallite
im Partikel sein. Diese weisen eine mittlere laterale Abmessung von 13 nm und einen
mittleren Verkippungswinkel < 10° auf (siche Abschnitt 4.2.1 und Ref. [92]). Da sich die
Partikel mit Durchmessern im Bereich von 30 nm aus mehreren Kristalliten zusammen-
setzen, deren Verkippung statistisch verteilt ist, erscheint es unwahrscheinlich, dass die
leichte Achse der Magnetisierbarkeit in Teilchen A um einen so grolen Wert verkippt sein
soll.

Eine weitere Erklarungsmoglichkeit fiir die Verkippung ist der in Abschnitt 10.2.2 be-
schriebene Abschattungseffekt. Da die Dicken der einzelnen Metallschichten zum Rand hin
abnehmen, kippt die Filmnormale und damit auch die magnetisch leichte Richtung aus der
Probennormalen (siehe Abb. 12.10(c)). Hiervon ist ein Randbereich von ca. 20 nm Breite
betroffen, was einem Flankenwinkel von etwa 20° entspricht. Wie in der REM-Aufnahme
(siche Abb. 12.4(a) und Abb. 12.10(d)) des untersuchten Hall-Kreuzes zu sehen ist, be-
findet sich das Teilchen A am Rand der Struktur und kénnte somit von der Abschattung
besonders stark betroffen sein. Tatséchlich erfolgt die Verkippung aufgrund der Abschat-
tung in etwa in der Ebene, in der auch das Magnetfeld rotiert wird (siche Abb. 12.10(d)).
Damit liefle sich also die Verschiebung der Maxima in der Schaltfeldabhéngigkeit H(6p)
(siche Abb. 12.10(a)) erkldren. Fiir Teilchen B, das sich eher mittig auf dem Hall-Kreuz
befindet, kommt eine Beeinflussung der magnetischen Eigenschaften durch den Abschat-
tungseffekt nicht in Betracht.

Grundsétzlich ist eine Verkippung der leichten Achse der Magnetisierbarkeit in alle Raum-
richtungen denkbar. Die Folge einer beliebigen Verkippung auf die Schaltfeldabhéngigkeit
H(6p) ist in Abb. 12.11 dargestellt. In Abb. 12.11(a) ist eine dreidimensionale Darstellung
der Winkelabhéngigkeit des Schaltfelds eines SW-Partikels gezeigt (,,Stoner-Wohlfarth-
Asteroid®), dessen leichte Richtung der Magnetisierbarkeit um den Winkel vy in der
z-z-Ebene, in der auch das duflere Magnetfeld rotiert wird, und um den Winkel ¢ in
der y-z-Ebene verkippt ist. In Abb. 12.11(b) ist der Einfluss einer Verkippung um den
Winkel ¢y auf die Abhéngigkeit des Schaltfelds Hy(6p — ¢p) vom Winkel 6y in einem
Polardiagramm gezeigt.

Wihrend das Schaltfeld bei 6y — 19 = 0° entsprechend GI. 7.3 stark mit wachsendem ¢,
abnimmt, bleibt das Schaltfeld bei 8y—y = 90° im SW-Modell unveréndert. Eine mégliche
Verkippung um den Winkel ¢ in der Ebene senkrecht zu derjenigen, in der das Magnetfeld

9In der Anpassung wurde die Verschiebung der Maxima um Afy = —7,5° beriicksichtigt.
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Abbildung 12.11: (a) Dreidimensionale Darstellung des Schaltfelds eines Stoner-
Wohlfarth-Partikels (,,Stoner-Wohlfarth-Asteroid“, grau). Die leichte Richtung der Ma-
gnetisierbarkeit (rote gestrichelte Linie) ist um den Winkel ¢g in der z-z-Ebene und um
den Winkel ¢, in der y-z-Ebene verkippt. Die z-Richtung entspricht der Probennormalen
n. Das duflere Magnetfeld poH wird in der z-z-Ebene rotiert und schlieft den Winkel
o mit der Probennormalen ein. (b) Schnittansichten eines Stoner-Wohlfarth-Asteroids in
der z-z-Ebene fiir verschiedene Werte von ¢q. Zur Orientierung ist das Anisotropiefeld
Hy als gestrichelte Linie eingezeichnet.

rotiert wird, wirkt sich also auf die relative Hohe der Maxima der Hg(6y)-Abhéngigkeit
aus. Fiir Teilchen A der Probe 3 lassen sich die leicht unterschiedlichen Hohen der Maxima
(siehe Abb. 12.10(a)) mit einer Verkippung der leichten Achse um ¢y = £2° erklaren. Bei
Teilchen B miisste hingegen eine Verkippung von ¢y ~ +27° angenommen werden, um die
unterschiedliche Hohe der beiden Maxima zu erkldren (siehe Abb. 12.10(b)). In Anbetracht
der deutlich niedrigeren mittleren Verkippung der Kristallite und der mittigen Position
des Partikels auf dem Hall-Kreuz, die eine Beeinflussung durch den Abschattungseffekt
unwahrscheinlich macht, erscheint dieser Wert zu hoch, um die Winkelabhéngigkeit des
Schaltfelds Hg(fy) von Teilchen B erklaren zu konnen. Im Folgenden wird gezeigt, dass
unter Beriicksichtigung der Anisotropiekonstante 2. Ordnung K, der Kurvenverlauf der
Winkelabhéngigkeit des Schaltfelds reproduziert werden kann.

Im SW-Modell wird vereinfachend angenommen, dass die uniaxiale Anisotropie durch
die Anisotropiekonstante 1. Ordnung K; hinreichend beschrieben wird und die Aniso-
tropie 2. Ordnung vernachléssigt werden kann. Es wurde aber bereits gezeigt, dass die
untersuchten Co/Pt-Schichtsysteme, aus denen die Partikel strukturiert werden, ein nicht
verschwindendes Ky von (70 & 30) kJ/m? besitzen (siehe Abschnitte 4.2.4 und 10.3). Der
Einfluss von K, auf die Winkelabhéngigkeit des Schaltfelds von eindoménigen Partikeln
mit kohdrenter Rotation der Magnetisierung wurde in zwei Veroffentlichungen unabhéngig
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voneinander untersucht [283, 284]. Es zeigt sich, dass die beobachtete Winkelabhéngigkeit
der Schaltfelder mit den unterschiedlich hohen Maxima (sieche Abb. 12.10) sehr gut mit
dem von Chang et al. vorgestellten Modell angepasst werden kann [283]. Diese Anpassun-
gen sind zusammen mit den Messdaten aus Abb. 12.10 in Abb. 12.12 dargestellt.
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Abbildung 12.12: Winkelabhéngigkeit der Schaltfelder von Teilchen A (a) und Teilchen B
(b) der Probe 3 bei 2,4 K (Messdaten aus Abb. 12.10) zusammen mit Anpassungen nach
Ref. [283] (rote Linien) mit den in Tabelle 12.4 angegeben Parametern.

Die Anpassungsparameter sind in Tab. 12.4 zusammengefasst. Die Anisotropiefelder Hyk
entsprechen dabei im Wesentlichen den gemessenen Schaltfeldern bei 6§y = 0°. Die effektive
Anisotropiekonstante 1. Ordnung entspricht ungefahr derjenigen der unstrukturierten Fil-
me bei Raumtemperatur. Hierbei muss beriicksichtigt werden, dass durch die Messung bei
2,4 K die einzelnen Anisotropiebeitrige beeinflusst werden konnten (siehe Abschnitt 12.5).
Die Anisotropiekonstanten 2. Ordnung sind fiir beide Teilchen deutlich unterschiedlich
und liegen auflerhalb der Fehlergrenzen des Werts fiir die Filmproben. Dies deutet darauf
hin, dass die unterschiedlich hohen Maxima in der Winkelabhéngigkeit der Schaltfelder
nur teilweise auf den Einfluss der Anisotropiekonstanten 2. Ordnung zuriickgefiihrt wer-
den kénnen. Ohne die Kenntnis der tatséchlichen Anisotropie der Teilchen lésst sich nicht
entscheiden, welchen Anteil K5 an der beobachteten Abweichung vom SW-Verhalten hat%.
Generell kéonnen neben der Nichtbeachtung der Anisotropie 2. Ordnung auch thermi-
sche Anregungen, eine inhomogene Magnetisierung oder eine lokal variierende Anisotro-
pie zu Abweichungen vom idealen SW-Verhalten fiihren. Im Folgenden werden hierfiir
einige Beispiele aus der Literatur genannt. Zunéchst wird hierbei der Einfluss abweichen-
der magnetischer Eigenschaften der Randbereiche der Teilchen diskutiert. Diese konnten

96Eine Methode, die Anisotropiekonstanten 1. und 2. Ordnung von einzelnen Nanoteilchen mittels AHE
zu bestimmen, wird im Ausblick der vorliegenden Arbeit genannt (siche Kapitel 13).
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aufgrund des wihrend des Sputterprozesses redepositionierten Materials auftreten (siche
Abschnitt 10.5.6).

Uesaka et al. haben das Schaltfeld von Teilchen mit hexagonaler Grundfliche und senk-
rechter leichter Richtung der Magnetisierbarkeit simuliert [285]. Dabei wurde gefunden,
dass Regionen mit reduzierter Anisotropie an den Ecken bzw. dem Rand der Teilchen
das Schaltfeld signifikant herabsetzen. Die Ummagnetisierung erfolgt dann inkohérent
und beginnt in der Region mit verringerter Anisotropie. Bei senkrecht zur Probenebene
angelegtem Magnetfeld ist dieser Effekt stéirker ausgepridgt als bei einem in der Pro-
benebene angelegtem Feld [285]. Dadurch dhnelt die simulierte Winkelabhéngigkeit des
Schaltfelds eines Teilchens mit reduzierter Anisotropie am Rand bzw. in einer Ecke dem
in Abb. 12.10(b) dargestellten Verlauf.

Von Lee et al. wurde das Schaltverhalten von etwa 30 nm grofien Partikeln aus einer
FePtCu-Legierung untersucht [45]. Sie weisen einen groflen Kantenwinkel auf, so dass
etwa die Hélfte des Durchmessers der Teilchen zum Randbereich gezéhlt werden kann.
Die Winkelabhéngigkeit des Schaltfelds wurde experimentell bestimmt und zeigt wie bei
Teilchen B der Probe 3 zwei Maxima mit deutlich unterschiedlicher Hohe. Der Kurven-
verlauf konnte mittels Simulationen unter der Annahme reproduziert werden, dass die
abgeschrigten Randbereiche aufgrund des Prédparationsprozesses beschédigt sind. In der
Simulation wurde die Beschéddigung beriicksichtigt, indem eine verschwindende magneti-
sche Anisotropie im Randbereich angesetzt wurde [45].

Dies zeigt, dass eine Verdnderung der magnetischen Eigenschaften der Randbereiche der
Teilchen zu Abweichungen vom SW-Modell fithren kénnen. Diese kénnten aufgrund ei-
ner Durchmischung der Co/Pt-Grenzflichen oder aufgrund von Kristallfehlern durch den
Art-Sputterprozess hervorgerufen werden [43, 77]. Dieser Effekt kann wegen der gerin-
gen Eindringtiefen der Art-Tonen bei einer kinetischen Energie von 150 eV aber nicht
sonderlich ausgepréigt sein (siehe Abschnitt 10.5). Die beobachtete Redeposition gesput-
terten Materials an den Rand der Teilchen konnte sich hingegen deutlich auf die magne-
tischen Eigenschaften auswirken, da es sich dabei um eine CoPt-Legierung handelt. Bei
diesen Legierungen zeigt sich eine ausgeprigte Abhéangigkeit der magnetischen Eigenschaf-
ten von der Co-Konzentration. Generell sinkt die Séttigungsmagnetisierung M (T = 0)
mit sinkendem Co-Anteil in der Legierung. Das effektive magnetische Moment uS2t® pro
Co-Atom ist dabei jedoch um bis zu 100% hoher als es die jeweilige Co-Konzentration
erwarten liefe [286, 287]. Die Ursache hierfiir ist eine Polarisation des Pt durch das

’ Probe 3 \ Teilchen A \ Teilchen B ‘

Hy (kA/m) 225 180
Ko (kJ/m®) 253 251
K, (kJ/m®) 29 165

Tabelle 12.4: Anpassungsparameter der in Abb. 12.12 gezeigten Anpassungen der Win-
kelabhéngigkeit der Schaltfelder nach dem Modell in Ref. [283].
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Co (uSePt ~ 0,2..0,4 up/Atom [286, 184, 288, 287]). Des Weiteren nimmt die Curie-
Temperatur T der CoPt-Legierung etwa linear mit der Co-Konzentration ab [286, 287].
Geht man in erster Ndherung davon aus, dass es sich bei dem durch die Redeposition an
den Rand der Partikel angelagerten Material um eine ungeordnete CoPt-Legierung han-
delt, bei der die jeweilige Konzentration derjenigen der abgetragenen Co/Pt-Multilage

von etwa 30% Co entspricht, ergeben sich Werte von T ~ 550 K, uSoPt ~ 2,3 up und

pSePt &~ 0,2 pp [287]. Damit lige das effektive magnetische Moment der Legierung im-
merhin bei etwa 50% derjenigen von reinem Co (pco = 1,7 up [97, 93]). Die magneti-
sche Anisotropie, die in Co/Pt-Multilagen hauptsichlich durch die Co/Pt-Grenzflichen
hervorgerufen wird (siehe Abschnitt 4.2.4), ist in einer ungeordneten CoPt-Legierung
verschwindend gering. Diese von den magnetische Eigenschaften in der Mitte der Teil-
chen verschiedenen Eigenschaften der Réander konnten fiir ein vom SW-Modell abwei-
chendes Schaltverhalten der Teilchen verantwortlich sein [285, 45]. Der Ummagnetisie-
rungsprozess erfolgt moglicherweise inkohérent und beginnt in den beschéadigten Randbe-
reichen®” [41, 285, 43, 220, 289)].

Es stellt sich allerdings die Frage, wie diese Verdnderungen der magnetischen Eigenschaf-
ten in den Randbereichen zu dem deutlich unterschiedlichen Schaltverhalten der Teilchen
A und B der Probe 3 fiithren kénnen (siehe Abb. 12.12). Einerseits konnten bereits die Ei-
genschaften der Co/Pt-Multilage vor der Strukturierung inhomogen gewesen sein. Dafiir
konnten lokale Variationen der Kobalt- und Platinschichtdicken (insbesondere aufgrund
des Abschattungseffekts) oder eine mit den Kristalliten verkniipfte Variation der leich-
ten Richtung der Magnetisierbarkeit verantwortlich sein [41, 42]. Andererseits ist es auch
vorstellbar, dass der Redepositionsprozess zu den unterschiedlichen magnetischen Eigen-
schaften der Teilchen A und B fiihrt. Da sich Teilchen A direkt am Rand des Hall-Kreuzes
befindet (sieche Abb. 12.4(a) und Abb. 12.10(b)), wird an der dem Kreuzungsbereich abge-
wandten Seite weniger magnetisches Material am Rand des Teilchens angelagert. Folglich
sind die magnetischen Eigenschaften des Randbereichs des Teilchen A inhomogener als
bei Teilchen B.

Nach dem Einfluss der intrinsischen magnetischen Eigenschaften wird nun der Einfluss
von Form und Groéfle der magnetischen Teilchen auf deren Schaltverhalten diskutiert. Der
REM-Aufnahme der Probe 3 (siche Abb. 12.4(a) und Abb. 12.10(b)) ist zu entnehmen,
dass Teilchen A einen kleineren Durchmesser als Teilchen B besitzt und leicht elliptisch
ist.

Von Lee et al. wurde neben dem Einfluss beschéddigter Randbereiche auch das Schaltver-
halten der FePtCu-Teilchen in Abhéngigkeit des Durchmessers bestimmt [45]. Es zeigte
sich, dass eine Variation des Durchmessers der Teilchen um 10% einen kleineren Einfluss
auf das Schaltfeld hat als eine Variation der Vorzugsrichtung bzw. der Grofle der Ani-
sotropie, wie sie typischerweise aufgrund des Préparationsprozesses auftreten kann (5°
bzw. 10%). Dies deutet darauf hin, dass das unterschiedliche Verhalten der Teilchen A

9Da dies ein dynamischer Prozess ist, steht das nicht im Widerspruch zu der Tatsache, dass die
untersuchten Partikel einen eindoménigen magnetischen Grundzustand besitzen.
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und B der Probe 3 wahrscheinlich nicht auf deren leicht unterschiedliche Durchmesser
zuriickgefiihrt werden kann.

Zu einem dhnlichen Ergebnis kommen Thomson et al. bei der Untersuchung von Co/Pd-
Partikeln mit senkrechter leichter Richtung der Magnetisierbarkeit, die durch die Abschei-
dung einer Co/Pd-Multilage auf ein vorstrukturiertes Substrat hergestellt wurden [41].
Fiir unterschiedliche Durchmesser der Partikel zwischen 50 nm und 5 pum ist die Win-
kelabhéngigkeit des Schaltfelds vergleichbar und dhnelt fiir alle Partikelgroffien dem SW-
Verhalten, obwohl nur die 50 nm Teilchen eindoménig sind. Erklart wird dies damit,
dass in den grofleren Partikeln die Ummagnetisierung in einem kleinen Volumen initiiert
wird, das sich wie ein SW-Teilchen verhélt. Nach dieser Initiierung schaltet das komplette
Teilchen iiber Doménenwandverschiebungen.

Von Kalezhi et al. wurden die Schaltfelder von magnetischen Kegelstiimpfen mit ellipti-
scher Grundfldche unter der Voraussetzung kohérenter Rotation berechnet [44]. Dazu wur-
den mittels eines analytischen Modells die {iber das Partikelvolumen gemittelten Entma-
gnetisierungsfaktoren bestimmt. Die Ergebnisse dieses Modells stimmen gut mit mikroma-
gnetischen Simulationen iiberein und zeigen eine leichte Abhéngigkeit der Schaltfelder vom
Flankenwinkel und der Elliptizitdt der Grundfiiche der Teilchen. Diese Abhéangigkeiten
sind jedoch so gering, dass sie fiir die in der vorliegenden Arbeit untersuchten Partikel zu
vernachlassigen sind. Auch der Durchmesser der Teilchen hat praktisch keinen Einfluss
auf deren Schaltverhalten [44].

Zusammenfassend lésst sich feststellen, dass die beobachteten Abweichungen der Schalt-
verhalten der Teilchen untereinander und auch vom SW-Modell durch mehrere Effekte
hervorgerufen werden kénnen, wobei wahrscheinlich mehrere oder gar alle diese Effekte
zusammenwirken. Hierzu zéhlt eine Verkippung der leichten Achse der Magnetisierbar-
keit, abweichende magnetische Eigenschaften in den Randbereichen der Partikel aufgrund
des Redepositionseffekts, eine zum Rand der Hall-Kreuze hin abfallende Schichtdicke auf-
grund des Abschattungseffekts bei der Herstellung des Co/Pt-Schichtsystems und eine
nicht zu vernachléssigende Anisotropiekonstante 2. Ordnung. Unterschiede in Form und
Grofle der Teilchen spielen wahrscheinlich eine untergeordnete Rolle. Im Folgenden wird
gezeigt, dass thermische Anregungen der bei 2,4 K untersuchten Proben ausgeschlossen
werden konnen und somit nicht zu der Abweichung beitragen.

12.5 Temperaturabhingigkeit des Schaltfelds

Thermische Anregungen fithren dazu, dass die Energiebarriere zwischen den beiden sta-
bilen Magnetisierungszusténden leichter iiberwunden werden kann. Dies fiihrt im Néel-
Brown-Modell (siche Abschnitt 7.2) zu einer Reduzierung des mittleren Schaltfelds mit
steigender Temperatur, die beispielsweise durch Gl. 7.7 beschrieben werden kann, die hier
erneut dargestellt ist:

HYesd(R T = Hy {1 - [a(lT) In (na(T)iOleh)”_l %)] Un} (12.2)
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Abbildung 12.13: (a) Hysteresen der Probe 3 bei 6y = 0° und verschiedenen Temperatu-
ren. (b) Uber jeweils zehn Einzelmessungen gemittelte Schaltfelder der beiden Teilchen A
(schwarz) und B (rot) in Abhéngigkeit der Temperatur. Als Messfehler ist die Standard-
abweichung aus den zehn Einzelmessungen angegeben. Die Anpassungen nach GIl. 12.2
fiir n = 1,5 und fy = 10'° Hz sind als Linien dargestellt. Das Schaltfeld des Teilchens A
bei Raumtemperatur wurde in der Anpassung nicht beriicksichtigt.

Hierbei ist Hgx = #iK das Anisotropiefeld, a(T") = £2 das Verhéltnis aus Anisotropie- und
thermischer Energie und h = H das reduzierte Magnetfeld Die Schaltversuchsfrequenz

fo liegt im Bereich 10° Hz blS 1010 Hz, der Exponent n im Bereich n = 1,5..2 (siche
Kapitel 7).

In Abb. 12.13(a) sind mittels AHE aufgenommene Hysteresen der Probe 3 bei verschie-
denen Temperaturen gezeigt. Die Signalhohe ist bei allen Temperaturen mit ca. 32 mf2
konstant. Das bedeutet, dass die anomale Hall-Konstante Ry bei der verwendeten Co-
Dicke von 0,8 nm keine nennenswerte Temperaturabhéngigkeit zeigt. Diese Beobachtung
bestétigt den in Ref. [92] gezeigten Trend, dass die Temperaturabhingigkeit von R mit
sinkender Co-Dicke abnimmt. Aufgrund des abnehmenden Einflusses der thermischen Ak-
tivierung des Schaltprozesses steigen die Schaltfelder beider Partikel mit sinkender Tem-
peratur an. Dabei zeigt das Schaltfeld des Teilchens A mit dem kleineren Signal eine et-
was stérkere Temperaturabhéngigkeit. Wahrend es bei Raumtemperatur deutlich frither
schaltet als Teilchen B, schaltet es bei 200 K ungefidhr gleichzeitig und bei tieferen Tem-
peraturen sogar etwas spéter. Die Temperaturabhingigkeit der beiden iiber jeweils zehn
Einzelmessungen gemittelten Schaltfelder ist in Abb. 12.13(b) dargestellt. Sie zeigt fiir bei-
de Teilchen eine annéhernd lineare Abnahme mit steigender Temperatur, die nach G1. 12.2
fiir verschiedene Werte des Exponenten n und der Schaltversuchsfrequenz f, angepasst
wurde. Die in der Abbildung dargestellten Anpassungen fiir n = 1,5 und f, = 10'° Hz
geben das Schaltfeld des Teilchens B sehr gut wieder, wihrend sich die Schaltfelder fiir
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Teilchen A nur dann anpassen lassen, wenn man den Wert bei Raumtemperatur ausnimmt.
Dieser liegt deutlich unterhalb des zu erwartenden Verlaufs, was darauf hindeutet, dass
bei Temperaturen oberhalb von 200 K ein anderer Ummagnetisierungsmodus vorherrscht.
Dabei kénnte es sich um ein von angeregten Spinwellen aktiviertes Schalten handeln [290].
Die Ergebnisse der Anpassungen der Temperaturabhingigkeit des Schaltfelds sind in
Tab. 12.5 zusammengefasst. Es ergeben sich Werte im Bereich Ey ~ 2.3 eV und
Hyg ~ 200 kA/m. Eine Anderung von n = 1,5 auf n = 2 hat einen deutlichen Einfluss auf
die Anisotropieenergie Ejy, die um etwa 50% variiert. Dahingegen zeigt sich kein signifikan-
ter Einfluss auf die Anisotropiefelder Hx. Sowohl Ej als auch Hgk héngen nur geringfiigig
vom Wert der Schaltversuchsfrequenz f, ab. Bei den Anpassungen wurde der Einfachheit

| Probe 3 | Ey (eV) | HR (kA/m) || EF (eV) | Hg (kA/m) |
m—15 fo—10°Hz | 1.8£02] 200L£10 | 1,7£02| 190 %10
n=15; fo=10" Hz | 2,04+0,3 200 £ 10 1,8 £0,2 190 £ 10
n=2; fo = 10° Hz 2,94+0,7 210 £ 10 24405 200 £ 10
=2 fo— 100 Hz | 33108 210410 || 26+05| 200+ 10

Tabelle 12.5: Aus der Anpassung der in Abb. 12.13(b) dargestellten Temperatur-
abhéngigkeit der Schaltfelder nach Gl. 12.2 bestimmte Parameter Ey und Hyk der Teilchen
A und B der Probe 3.

halber die ohnehin geringe Abhéngigkeit des Schaltfelds nach Gl. 12.2 vom reduzierten
Magnetfeld h vernachlissigt und stattdessen ein konstantes H = 140 kA /m aus dem mitt-
leren Bereich der gemessenen Schaltfelder gewéhlt. Aulerdem wurde die Temperaturab-
héangigkeit der Sattigungsmagnetisierung Mg und der Anisotropie nicht beriicksichtigt.

In reinem Kobalt ist M °(T) in dem untersuchten Temperaturbereich unterhalb 300 K
aufgrund der hohen Curie-Temperatur T5° ~ 1400 K praktisch konstant. Bei einer CoPt-
Legierung, wie sie wahrscheinlich im Randbereich der hergestellten Partikel vorhanden
ist, nimmt 75°F* mit der Kobalt-Konzentration ab und die Temperaturabhingigkeit von
ME°PY(T) entsprechend zu. Auch die Anisotropie von Co/Pt-Schichtsystemen weist eine
leichte Temperaturabhingigkeit auf, die von der kristallinen Struktur und dem Schicht-
aufbau der Proben beeinflusst wird. Fiir die im ersten Teil dieser Arbeit untersuchten
Pt/Co/Pt-Sandwichstrukturen hat A. Kobs einen linearen Zusammenhang der effektiven
Anisotropiekonstante 1. Ordnung K o mit der Temperatur gefunden [92]. Die Steigung
ist hierbei von der Co-Schichtdicke dc, abhéngig. Fiir do, = 2 nm nimmt K .4 mit zu-
nehmender Temperatur zu, fiir grofere Schichtdicken (dc, > 6 nm) nimmt K .5 jedoch
ab. Die Anisotropiekonstante 2. Ordnung zeigt keine Temperaturabhéngigkeit [92]. Uber
die Temperaturabhéngigkeit der Anisotropie von Co/Pt-Multilagen wird ebenfalls in den
Refs. [291, 292, 293, 294] berichtet. Hierbei zeigt sich je nach Schichtaufbau und Kristal-
linitdt der Proben ein uneinheitliches Bild. Fiir polykristalline Multilagen mit &hnlichen
Schichtdicken, wie sie in diesem Teil der vorliegenden Arbeit untersucht werden, wur-
de eine leichte Zunahme der effektiven Anisotropiekonstante 1. Ordnung mit steigender
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Temperatur beobachtet, die im untersuchten Temperaturbereich kleiner als 100 kJ/m?
ist [291, 292].

Die Winkelabhéngigkeit der Schaltfelder der Probe 3 ist in Abb. 12.14 fiir verschiede-
ne Temperaturen dargestellt. Fiir beide Teilchen ist der Kurvenverlauf bei 2,4 K und
40 K jeweils gleich. Dies zeigt, dass sich thermische Energien < 3 meV nicht auf das
Schaltverhalten auswirken und thermische Anregungen nicht fiir die Abweichung vom
Stoner-Wohlfarth-Modell bei 2,4 K verantwortlich sind. Mit steigender Temperatur sin-
ken die Schaltfelder fiir alle Winkel 8, aufgrund thermischer Anregung ab. Dabei bleibt die
Winkelabhéngigkeit qualitativ erhalten. Der wahrscheinlich gegeniiber tieferen Tempera-
turen verdnderte Ummagnetisierungsprozess fiir Teilchen A bei Raumtemperatur (siehe
Abb. 12.13(b)) macht sich nicht in der Winkelabhéngigkeit des Schaltfelds bemerkbar.
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Abbildung 12.14: Winkelabhéngigkeit der {iber zehn Einzelmessungen gemittelten Schalt-
felder von Teilchen A (a) und Teilchen B (b) der Probe 3 bei verschiedenen Temperaturen.

12.6 Zeitabhingigkeit des Schaltfelds

Neben der Temperaturabhéngigkeit wird auch die Abhéngigkeit des Schaltfelds von der
Anderungsrate des Magnetfelds R durch Gl. 12.2 beschrieben. Diese Abhiingigkeit wur-
de an einer Probe mit dem Schichtautbau Pts pm/Cog g nm/Pte nm (Probe 2) im Warm-
bohrmagnet (siche Abschnitt 5.1) gemessen, in dem das Magnetfeld kontinuierlich durch-
gefahren wird und die Rate R sich direkt einstellen ldsst. Bevor die Ergebnisse dieser
Messungen gezeigt werden, wird zunéchst die untersuchte Probe 2 vorgestellt. In der
REM-Aufnahme (siche Abb. 12.15(a)) sind zwei Partikel im sensitiven Kreuzungsbereich
zu sehen, die mit A und B bezeichnet sind. Sie haben Durchmesser von Dy = (30£2) nm
und Dp = (31£2) nm. Auflerdem ist in der REM-Aufnahme noch ein drittes Partikel am
unteren Rand des Kreuzungsbereichs zu sehen, das aber kein magnetisches Signal erzeugt.
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Bei genauerer Betrachtung erkennt man einen dunklen Ring um das Teilchen, wobei es
sich wahrscheinlich um einen Aufladungseffekt handelt. Das deutet darauf hin, dass das
Teilchen keinen elektrischen Kontakt zum Hall-Kreuz hat und somit auch keinen AHE
erzeugen kann. Die Abhéngigkeit des Hall-Widerstands der Probe 2 von der Stérke des
angelegten Magnetfelds ist in Abb. 12.15(b) dargestellt. Es sind zwei deutliche Spriinge
in der Hysterese zu beobachten, die mittels der in Abschnitt 12.3 vorgestellten Methode
den Partikeln zugeordnet wurden. Die Auswertung ergibt, dass der mit 32 m{2 groflere
Sprung bei ca. 50 mT Teilchen A zugeordnet werden kann, wihrend Teilchen B den mit
21 mS) kleineren Sprung bei ca. 80 mT erzeugt.
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Abbildung 12.15: (a) REM-Aufnahme der Probe 2. (b) Hall-Widerstand Ry des in (a)
gezeigten Hall-Kreuzes in Abhéngigkeit des senkrecht zur Probenebene angelegten Feldes
toH bei Raumtemperatur.

Die Abhingigkeit des Schaltfelds von der Anderungsrate R des Magnetfelds ist in
Abb. 12.16(a) bei Raumtemperatur fiir beide Teilchen der Probe 2 gezeigt. Die Schaltfelder
wurden {iber jeweils zehn Einzelmessungen gemittelt. Zum Vergleich sind in Abb. 12.16(b)
die entsprechenden Daten der Probe 3 zu sehen, die im AHE-Messaufbau (siche Ab-
schnitt 11.1) aufgenommen wurden®®. Hier wurden die Schaltfelder aus 20 Einzelmessun-
gen bestimmt. Als Fehler sind jeweils die Standardabweichungen aus den Einzelmessungen
angegeben.

Variiert man die Rate zwischen 1 mT /s und 6 mT /s, zeigt sich ein nahezu linearer Anstieg
der Schaltfelder beider Teilchen der Probe 2 um insgesamt etwa 30 mT. Das entspricht
einem Anstieg von ca. 60% bei Teilchen A und ca. 40% bei Teilchen B bezogen auf das

98Im Gegensatz zum Warmbohrmagnet wurde das Magnetfeld im AHE-Aufbau in diskreten Spriingen
verdndert. Die Rate R wurde hierbei iiber die Anzahl an aufgenommenen Messpunkten bei jeweils gleicher
Feldamplitude poHpmax variiert. Der Wert von R ergibt sich aus der Magnetfeldamplitude (2p0Hmax)
geteilt durch die Dauer einer halben Messschleife (Magnetfeld von —poHpmax nach poHpax)-
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Abbildung 12.16: Ratenabhéngigkeit der mittleren Schaltfelder der Teilchen A (schwarz)
und B (rot) der Probe 2 (a) und der Probe 3 (b) bei Raumtemperatur. Als Fehler ist
die Standardabweichung aus 10 bzw. 20 Einzelmessungen dargestellt ((a) bzw. (b)). Die
Anpassungen nach Gl. 12.2 mit n = 1,5 und fy = 10*° Hz sind als rote Linien dargestellt.
Die Anpassungsparameter fiir die Probe 2 bzw. 3 befinden sich in Tab. 12.6 bzw. Tab. 12.7.

Schaltfeld bei einer Rate von 1 mT/s. Bei der Probe 3 zeigt sich im selben Bereich von R
ein Anstieg von Hy bei Teilchen A um ca. 20% und fiir Teilchen B um ca. 10%. Insgesamt
zeigt Probe 3 also eine schwéchere Ratenabhéngigkeit des Schaltfelds als Probe 2. Dies
ist wahrscheinlich auf das groflere magnetische Volumen aufgrund der hoheren Anzahl an
Kobaltlagen bei Probe 3 zuriickzufiihren. Ein d&hnliches Verhalten wurde auch von Tudosa
et al. an Co/Pd-Nanoteilchen beobachtet [220].

Wie bereits bei der Temperaturabhéngigkeit der Schaltfelder im vorherigen Abschnitt 12.5
wurden die Kurvenverldufe mit Gl. 12.2 angepasst. Die Messwerte werden durch die An-
passung sehr gut reproduziert. Die Parameter fiir die Probe 2 sind in Tab. 12.6 fiir ver-
schiedene Werte von n und fy angegeben und befinden sich im Bereich E5 ~ 0,7 eV und
Hi ~ 470 kA /m fiir Teilchen A und EY ~ 0,8 eV und HE =~ 500 kA /m fiir Teilchen B.
Fiir die Probe 3 befinden sich die Parameter im Bereich E}* ~ 0,8 eV und Hi} ~ 370 kA/m
fiir Teilchen A und EP ~ 1,2 eV und HE =~ 300 kA /m fiir Teilchen B (siche Tab. 12.7).

Im folgenden Abschnitt 12.7 werden diese Werte mit denen der anderen untersuchten
Proben verglichen und diskutiert.

Insgesamt ist die Ratenabhéngigkeit des Schaltfelds in dem untersuchten Bereich relativ
klein. Geringfiigige Schwankungen der Rate R, wie sie insbesondere am AHE-Aufbau
durch eine leichte Veréinderung der Feldamplitude hervorgerufen werden, haben praktisch
keinen Einfluss auf das Schaltfeld. Soweit nicht explizit angegeben, wurden alle in diesem
Teil der vorliegenden Arbeit gezeigten Messungen bei einer vergleichbaren Messrate von
etwa 3 mT /s durchgefithrt. Die Ratenabhéngigkeit muss allerdings beim Vergleich von
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Messungen mit deutlich unterschiedlichen Feldamplituden oder einer unterschiedlichen

Anzahl an Messpunkten beriicksichtigt werden.

| Probe 2 | E{ (eV) [ HR (kA/m) || EF (eV) | HE (kA/m) |
n=1,5; fo=10° Hz | 0,70 4+ 0,02 390 £ 50 0,75 £0,03 | 420+£60
n=15; fo=10" Hz || 0,76 0,02 | 430+ 60 0,81 £0,03 | 460+ 60
n=2; fo=10°Hz | 0,70 £0,02 510 £ 70 0,76 £0,03 | 540+ 80
n=2; fo=101Hz || 0,76 £0,02 | 560+80 | 0,81+0,03 | 590+ 80

Tabelle 12.6: Aus der Anpassung der in Abb. 12.16(a) dargestellten Ratenabhéngigkeit
der Schaltfelder nach GI. 12.2 bestimmte Parameter Ey und Hy der Teilchen A und B
der Probe 2.

| Probe 3 | Ef (eV) [ Hg (kA/m) | EF (eV) | Hg (kA/m) |
n=15 fo=10°Hz [ 0,794+0,03 ] 310£30 [ 1,18+£0,02| 260+ 10
n=15 fo=10"Hz | 0,85+£0,03| 340+£30 || 1,24+0,02] 280+ 10
n=2 fo=10°Hz [ 0,80+£0,03| 400+40 [ 1,24+0,02| 320+10
n=2 fo=10"Hz || 0,854+0,03| 430+50 | 1,28+£0,02| 340+ 10

Tabelle 12.7: Aus der Anpassung der in Abb. 12.16(b) dargestellten Ratenabhéngigkeit
der Schaltfelder nach GIl. 12.2 bestimmte Parameter F, und Hyg der Teilchen A und B
der Probe 3.

12.7 Diskussion der Anpassungsparameter £, und Hgk

In den vorherigen Abschnitten wurden durch Anpassungen der Raten- und Tempera-
turabhéngigkeit des mittleren Schaltfelds sowie der SF'V an das Néel-Brown(NB)-Modell
Werte fiir die Anisotropieenergie Fy = KV und das Anisotropiefeld Hx = ui—ﬁ bestimmt.
Hierbei wurden feste Werte fiir die Schaltversuchsfrequenz f, und den Exponenten n vor-
gegeben. Unabhéngig von der Wahl dieser Parameter lassen sich die Messungen anpas-
sen, wobei die aus den Anpassungen bestimmten Werte von Fy und Hg nur leicht mit
fo und n variieren. Es lésst sich jedoch nicht entscheiden, welche Werte von f; und n
das magnetische Verhalten der untersuchten Partikel am ehesten beschreiben und ob die
herstellungsbedingten Abweichungen von der idealen Partikelgeometrie iiberhaupt eine
ndherungsweise Beschreibung {iber das NB-Modell zulassen.

In Tab. 12.8 werden die fiir verschiedene Proben iiber die beschriebenen Methoden be-
stimmten Werte von Ey und Hk gegeniibergestellt. Zur besseren Ubersichtlichkeit wird
sich hierbei auf Werte fiir fo = 10'° Hz und n = 1,5 beschrinkt. Um die Plausibilitit der
Anpassungsparameter zu priifen, wird aus ihnen jeweils das magnetisch aktive Volumen
nach dem NB-Modell
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VN = —/——— (12.3)

bzw. der entsprechende Durchmesser Dyg unter Annahme einer zylindrischer Teilchen-
form bestimmt und mit dem aus REM-Aufnahmen bestimmten Partikeldurchmesser ver-
glichen. Des Weiteren sind in Tab. 12.8 die Verkippungswinkel der magnetischen Vorzugs-
richtungen in der Drehebene des Magnetfelds angegeben, die aus der Winkelabhéngigkeit
der Schaltfelder und einer im folgenden Abschnitt 12.8.1 vorgestellten Methode bestimmt
wurden.

Probe | Methode T R Verk. EO HK DNB DREM
(K) | (T/s)| () (eV) (kA/m) | (nm) | (nm)

1 SFV RT 2,5 - 14£0,1 |260£20|23+£1|33%£2
2A SFV RT 3,3 0,6 |0,86+0,08 22040 |34£3|30+£2
2A R-Abh. RT 0,2.83| 0,6 |0,76+£0,02|430£60|13£1|30+2
2B SEFV RT 3,3 24 1094+0,04|280£30|31+£2|31+2
2B R-Abh. RT 0,2.83 | 24 [081+0,03|460£60|13£1|31+2
3A SFV RT 1,5 7,3 10,96+0,06 | 230+£20|20+1|30+3
3A R-Abh. RT 0,8..6,6 | 7,3 |08 +£0,03|340£30|16£1|30+£3
3A T-Abh. | 2,4..200 4.8 7,3 20+£0,3 [ 20010 |31£2|30£3
3B | R-Abh. | RT |08.66| 0 |124+002]280+10] 21+1|34+2
3B T-Abh. | 2,4..300 48 0 1,8+£0,2 | 1904+£10 | 30+£2 | 34+2

Tabelle 12.8: Zusammenfassung der aus Schaltfeldverteilung (SFV) sowie Temperatur-
und Ratenabhingigkeit der mittleren Schaltfelder fiir n = 1,5 und f, = 10'° Hz bestimm-
ten Anpassungsparameter Fy und Hy. Aus ihnen wurde mittels Gl. 12.3 und der Annahme
einer zylindrischen Form der Teilchen der magnetisch aktive Durchmesser Dyg berechnet.
Zum Vergleich ist der aus REM-Aufnahmen bestimmte Partikeldurchmesser Drgy ange-
geben. Die angegebenen Fehler geben die Genauigkeit der jeweiligen Anpassungen wieder.
Der durch Abweichungen des Schaltverhaltens der Teilchen vom NB-Modell entstehende
Fehler ist jedoch nicht beriicksichtigt.

Es ist aufféllig, dass die in Tab. 12.8 angegebenen berechneten Durchmesser Dyg, die aus
der Ratenabhéngigkeit bestimmt wurden, nur halb so grofl sind wie die tatséchlich ge-
messenen Durchmessers Drgy. Dies ist insbesondere auf die im Vergleich zu den iiber die
anderen Methoden bestimmten hoheren Werte von Hy zuriickzufithren. Wahrscheinlich
ist diese Methode der Anpassung nicht besonders genau, da nur relativ wenig Messpunkte
zur Anpassung zur Verfiigung stehen. Auflerdem ist die Ratenabhéingigkeit der mittle-
ren Schaltfelder in dem von den Messungen abgedeckten Bereich nicht sehr ausgepragt.
Folglich sind die entsprechenden Werte mit einem groflen Fehler behaftet und werden im
Folgenden nicht weiter beriicksichtigt.
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Waihrend die bei Raumtemperatur bestimmten Ey im Bereich um 1 eV liegen, sind die aus
der Temperaturabhéngigkeit der Schaltfelder bestimmten Werte doppelt so grofl. Dies ist
darauf zuriickzufiihren, dass die entsprechenden Messungen bei niedrigeren Temperaturen
durchgefiihrt wurden. Zum einen kann der Ummagnetisierungsmodus von der Tempera-
tur abhéngen (siehe z.B. Probe 3 A in Abb. 12.13(b)), zum anderen wurde die Tempera-
turabhéngigkeit der Anisotropie und der Séttigungsmagnetisierung nicht beriicksichtigt.
Wihrend die effektive Anisotropie mit sinkender Temperatur tendentiell abnimmt, nimmt
M insbesondere in den legierten Randbereichen der Partikel zu (siche Abschnitt 12.5).
Beide Effekte fithren zu einer Verminderung des Anisotropiefelds Hk bei tiefen Tempera-
turen. Tatséchlich sind die aus der Temperaturabhéngigkeit der Schaltfelder bestimmten
Werte von Hgk ~ 200 kA/m etwas kleiner als die bei RT bestimmten Werte im Bereich
von 220..280 kA /m. Diese kleine Abweichung deutet darauf hin, dass Hk nur eine geringe
Temperaturabhéngigkeit zeigt. Folglich deutet die Temperaturabhéngigkeit von E, auf
einen Wechsel des Ummagnetisierungsmodus mit der Temperatur hin.

Trotz der bei tiefen Temperaturen hoheren Werte von Ej sind die mit dem NB-Modell
aus der Temperaturabhéngigkeit der Schaltfelder bestimmten Durchmesser mit den
tatsdchlichen Durchmessern vergleichbar. Das Gleiche gilt fiir die aus den SF'V bei RT
bestimmten Durchmessern der Teilchen A und B der Probe 2. Bei den Proben 1 und
3 A betrdgt Dyp hingegen nur 2/3 von Dggy. Der Unterschied konnte damit erkléart
werden, dass fiir die SF'V der Probe 2 insgesamt 500 Felddurchldufe aufgenommen wur-
den, wihrend es bei den anderen Proben deutlich weniger waren (76 bei Probe 1 bzw.
164 bei Probe 3 A). Entsprechend sind die Anpassungen des Verhaltens von Probe 2 zu-
verldssiger. Eine weitere Ursache konnte der unterschiedliche Schichtaufbau der Proben
sein. Wéhrend Probe 2 aus einem Pt/Co/Pt-Schichtsystem hergestellt wurde, besitzen die
tibrigen Proben einen (Co/Pt)s-Schichtaufbau. Entsprechend miissen diese Proben langer
gesputtert werden, was im Vergleich zur Probe 2 zu deutlich mehr Redeposition am Rand
der Partikel fiihrt. Dieses redepositionierte Material konnte unter anderem fiir den Wech-
sel des Ummagnetisierungsverhaltens von Probe 3 A bei T ~ 200 K verantwortlich sein,
der seinen Ausdruck im gegeniiber dem Wert bei tiefen Temperaturen reduzierten Fy bzw.
dem reduzierten magnetischen Schaltvolumen bei RT findet. Ein dhnlicher Effekt konnte
bei Probe 1 vorhanden sein, die jedoch nicht temperaturabhéngig vermessen wurde. Es
deutet sich also an, dass Partikel, die aus diinneren Schichtsystemen strukturiert wurden,
sich eher mit dem NB-Modell beschreiben lassen.

Geht man ndherungsweise davon aus, dass die Sattigungsmagnetisierung der Teilchen
derjenigen der unstrukturierten Co/Pt-Referenzproben entspricht, lassen sich aus den
bestimmten Anisotropiefeldern Hk die Anisotropiekonstanten berechnen. Es ergeben
sich Werte von Kparike = 200..250 kJ/m3, die mit der Anisotropie der Filmproben®
(Kpim ~ 300 kJ/m?, siche Abschnitt 10.3) vergleichbar sind. Zur Uberpriifung dieser
Werte wire eine alternative Methode zur Bestimmung der Anisotropie einzelner Nano-

9Fiir den Vergleich wurden die fiir die Co/Pt-Filme bestimmten Anisotropiekonstanten addiert
(Kpilm = K1 ex + K3), da das NB-Modell die Anisotropiekonstante 2. Ordnung nicht berticksichtigt.
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partikel wiinschenswert. Mit Hilfe eines 3D-Vektormagnetfelds liele sich hierfiir eine ge-
neralisierte Form der Sucksmith-Thompson-Methode einsetzen [100, 295, 77], auf die im
Ausblick dieser Arbeit kurz eingegangen wird (siche Kapitel 13).

Die Verkippung der leichten Achse der Magnetisierbarkeit der Teilchen scheint keinen
sichtbaren Einfluss auf die bestimmten Anpassungsparameter zu haben, wie es bereits
von Wernsdorfer et al. beobachtet wurde [62]. Der Verkippungswinkel miisste aber einen
Einfluss auf Hkx und den Exponenten n haben. Wird das Magnetfeld exakt entlang der
leichten oder harten Richtung der Magnetisierbarkeit angelegt, gilt im NB-Modell n = 2
und das tatsédchliche Anisotropiefeld Hx wird gemessen. Ist das Magnetfeld hingegen
verkippt, entspricht n eher einem Wert von 1,5 und es wird ein zu niedriges Hk gemessen
(sieche Abschnitt 7.1). Von R. H. Victora und H. Pfeiffer wurden N&herungslosungen fiir
die Abhéngigkeit der Energiebarriere und des Anisotropiefelds vom Verkippungswinkel
berechnet [203, 202]. In Gl. 12.2 wird diese Abhéngigkeit vom Verkippungswinkel jedoch
nicht bertiicksichtigt. Folglich sind die bestimmten Anpassungsparameter verfilscht, selbst
wenn die Partikel Néel-Brown-Verhalten zeigen wiirden.

Ob sich das Schaltverhalten der Teilchen mit dem NB-Modell beschreiben lésst, geht nicht
aus den gemessenen Daten hervor. Die physikalisch sinnvolle Grofle der bestimmten Werte
fiir £y und Hy ist hierfiir keine hinreichende Bedingung. Stattdessen ist davon auszugehen,
dass die in Abschnitt 12.4 genannten Abweichungen von der idealen Teilchengeometrie zu
einem vom NB-Modell abweichenden Schaltverhalten fiihren.

12.8 Zeitaufgeloste Messungen des thermischen Schaltverhal-
tens

In diesem Abschnitt wird das zeitaufgeloste Schaltverhalten der Partikel untersucht. Aus
der Besetzungswahrscheinlichkeit der beiden Magnetisierungszustinde eines Teilchens
lasst sich die Verkippung der leichten Achse der Magnetisierbarkeit in der Ebene, in der
das Magnetfeld rotiert wird, ablesen (Abschnitt 12.8.1).

Die in dieser Arbeit untersuchten Partikel sind im untersuchten Temperaturbereich zwi-
schen 24 K und RT ferromagnetisch. Um thermisch aktiviertes Schalten der Magneti-
sierung zu ermdglichen (Telegraphenrauschen'®), muss entweder die Temperatur erhht
oder die Energiebarriere gesenkt werden. Letzteres kann mit einem &ufleren Magnetfeld
erzielt werden, das senkrecht zur leichten Achse der Magnetisierbarkeit angelegt wird [62].
Die Energien der beiden Zustdnde bei § = 0° und § = 180° bleiben dabei stets auf dem-
selben Niveau, so dass beide Zustéinde gleich hiufig auftreten (siehe Abb. 7.1(b)). Besitzt
das Magnetfeld eine Komponente entlang der leichten Richtung der Magnetisierbarkeit,
wird einer der Zustédnde bevorzugt.

Aus Abschnitt 12.4 ist bereits bekannt, dass die magnetische Vorzugsrichtung bei den un-
tersuchten Partikeln verkippt sein kann. Auflerdem wurde in den vorherigen Abschnitten
gezeigt, dass die bestimmten Anisotropieenergien Fjy sich von Teilchen zu Teilchen deut-

100Engl.: telegraph noise
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lich voneinander unterscheiden kénnen (siche z.B. Tab. 12.8). Deshalb muss zunéchst fiir
jedes zu untersuchende Teilchen der Winkel und die Stérke des anzulegenden Magnetfelds
herausgefunden werden, die zu einem mit der vorhandenen Messtechnik aufzulésenden
thermischen Schalten fithren'?'. Dies soll im Folgenden anhand der Probe 3 demonstriert
werden. Auf dieser Probe befinden sich zwei Partikel, die eine deutlich unterschiedliche
AHE-Signalstérke haben. Auflerdem ist die leichte Richtung der Magnetisierbarkeit des
Partikels A um ca. 7° aus der Probennormalen verkippt, wiahrend Teilchen B zumindest
in der Drehebene des Magnetfelds praktisch nicht verkippt ist (siehe Abb 12.10).
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Abbildung 12.17: (a) Hysterese der Probe 3 bei RT und I = 60 pA. Der Versatz in der Hall-
Spannung Uy von ca. +227 uV (siche Abschnitt 12.1) wurde nicht korrigiert. Die blauen
gepunkteten Linien geben die Spannungsniveaus der vier moglichen Zustinde wieder. (b)
Zeitaufgeloste Auftragung der Hall-Spannung (schwarz) bei senkrecht zur Probennorma-
len (6y = 90°) angelegtem Magnetfeld poHgoe (rot). Zur besseren Vergleichbarkeit ist die
Hall-Spannung skaliert wie in (a), wobei die Messwerte aufgrund thermischen Drifts um
1 uV gegeniiber (a) verschoben sind. Die griinen Pfeile weisen auf Bereiche hin, in denen
Teilchen A bzw. B schaltet. Die Zeitachse wurde der Ubersicht halber von 800 s bis 1900 s
unterbrochen, da in diesem Bereich kein Schalten zu beobachten ist.

In Abb. 12.17(a) ist zur Erinnerung nochmal die Hysterese der Probe 3 bei Raumtempera-
tur gezeigt, die schon aus Abb. 12.4 bekannt ist. Hier ist jedoch nicht der Hall-Widerstand
Ry, sondern die Hall-Spannung Uy bei einem Messstrom von I = 60 pA aufgetragen. Teil-
chen A erzeugt einen Sprung von ca. 0,8 wV bei einem Feld von £80 mT. Der mit ca.
3,0 uV groBere Sprung bei £130 mT wird von Teilchen B erzeugt. Der Versatz von ca.
+227 uV ist nicht korrigiert'??. Dadurch wird ein direkter Vergleich der Spannungsniveaus
der vier moglichen Zusténde mit der in Abb. 12.17(b) dargestellten Messung ermoglicht.

101Dje Zeitauflosung des in Abschnitt 11.1 dargestellten AHE-Aufbaus betréigt 120 ms.
102Die Ursache fiir den Versatz in der Hall-Spannung wurde in Abschnitt 12.1 erklirt.
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Dort ist der zeitliche Verlauf der Hall-Spannung aufgetragen, wobei wahrend der Mes-
sung ein in der Probenebene angelegtes Magnetfeld 19 Hgge von +500 mT nach -600 mT
in unregelmé#Bigen Schritten durchgefahren wurde (rote Linie). Die Anderung des Magnet-
felds induziert in der Messschleife eine Spannung, die die Hall-Spannung {iberlagert und
zu Messartefakten in Abb. 12.17(b) fiihrt. Trotzdem ist der Verlauf der Hall-Spannung
deutlich zu erkennen. Bei sehr grofien positiven Feldern befindet sich die Hall-Spannung
etwa in der Mitte zwischen den Niveaus der Zustinde (Ta, 1) und (T4, Jp) und zeigt
ein rms-Rauschen von ungefahr 50 nV, was auch in etwa dem Rauschen des Messaufbaus
entspricht. Mit sinkendem Magnetfeld (260 mT bis 230 mT) nimmt die Amplitude des
Rauschens zu, bis es schliellich dem Signalhub entspricht, den das Schalten des Teilchens
B hervorruft. Von 220 mT bis 200 mT ist ein diskretes Schalten mit einer Amplitude von
ca. 2,6 uV zu beobachten, das dem Teilchen B zugeordnet werden kann (griiner Pfeil in
Abb. 12.17(b)). Bei kleineren Feldern ist Partikel B geblockt, es ist also kein Schalten
zu beobachten. Zur besseren Ubersichtlichkeit ist deshalb die Zeitachse in Abb. 12.17(b)
zwischen 800 s und 1900 s unterbrochen. Erst bei -64 mT (bzw. ¢t = 2000 s) tritt ein
einzelner negativer Sprung von ungefihr 0,6 uV auf, der Teilchen A zugeordnet werden
kann (griiner Pfeil in Abb. 12.17(b)). Ab pgHgpe = —200 mT fingt Partikel B wieder an,
thermisch aktiviert zu schalten. Mit weiter sinkendem Feld wird die Schaltfrequenz immer
grofler, bis die einzelnen Zustédnde vom Aufbau schliefllich nicht mehr aufgelost werden
konnen. Die Messpunkte entsprechen dann iiber viele Schaltvorgédnge gemittelten Werten
der Hall-Spannung. Entsprechend nimmt die Amplitude des Rauschens wieder ab.

Da bereits bekannt ist, dass die leichte Achse der Magnetisierbarkeit von Teilchen A um
ca. 7° verkippt ist (siehe Abschnitt 12.4), wurde dieselbe Messung fiir positive Felder und
0o = 83° wiederholt (siehe Abb. 12.18(a)). Das Ergebnis ist analog zu der in Abb. 12.17(b)
dargestellten Messung, nur dass diesmal Teilchen A im Bereich von pg |Hgze| = 100 mT
(bzw. t = 500..3000 s) thermisch schaltet, wiahrend Teilchen B nur einmal schaltet (¢ ~
2900 s). In Abb. 12.18(b) sind drei Auschnitte aus der in Abb. 12.18(a) gezeigten Messung
dargestellt, die aus den mit den farbigen Pfeilen markierten Bereichen stammen. Es ist
deutlich zu erkennen, dass die Magnetisierung zwischen zwei diskreten Zusténden schaltet,
wobei die Schaltfrequenz mit dem angelegten Feld poHgse ansteigt. Das bedeutet, dass
in dem Winkelbereich um 6, = 83° und bei einer Feldstéirke um 100 mT das thermische
Schalten des Partikels A untersucht werden kann, wiahrend Teilchen B geblockt ist.

Zusammenfassend lasst sich feststellen, dass sich die Frequenz des thermischen Schaltens
iiber die Stédrke des senkrecht zur leichten Richtung angelegten Feldes beliebig einstellen
und somit auf die Zeitauflosung des verwendeten Aufbaus anpassen ldsst. Ist das Ma-
gnetfeld nur wenige Grad aus der harten Richtung verkippt, iiberwiegt der Einfluss der
stabilisierenden Feldkomponente entlang der leichten Richtung auf die freie Energie des
Teilchens und es kommt nicht zu einem thermisch aktivierten Schalten. Dies ist fiir Teil-
chen A in Abb. 12.17(b) und fur Teilchen B in Abb. 12.18 der Fall. Mit dieser Erkenntnis
lasst sich die Verkippung der magnetischen Vorzugsrichtung der Partikel in der Drehebene
des Magnetfelds sehr genau bestimmen, wie im folgenden Abschnitt 12.8.1 dargestellt ist.
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Abbildung 12.18: (a) Zeitaufgeloste Auftragung der Hall-Spannung (schwarz) der Probe 3
bei RT, einem Messstrom von I = 60 pA und einem unter dem Winkel 6, = 83° angelegten
Magnetfeld 119 Hgge (rot). Die dunkelgriinen Markierungen kennzeichnen Bereiche, in denen
Teilchen A bzw. B schaltet. In (b) sind Ausschnitte aus (a) von jeweils 60 s Dauer bei
94 mT, 99 mT und 113 mT gezeigt. Der schwarze, rote und griine Pfeil in (a) gibt die
Position der Ausschnitte an. Um eine bessere Ubersichtlichkeit zu erreichen, wurden die
Kurven vertikal verschoben (schwarz: +4 pV und rot: +2 uV).

12.8.1 Bestimmung der Verkippung der leichten Achse der Magnetisierbar-
keit

Um die Verkippung der leichten Richtung von Partikel A der Probe 3 genauer bestimmen
zu konnen, wurde das thermisch aktivierte Schalten unter dem Einfluss eines dufleren Fel-
des von pg |Hg,| = 99 mT fiir jeweils 5 Minuten aufgenommen, wobei §, von 80° bis 86° in
1°-Schritten variiert wurde. In Abb. 12.19(a) ist diese Messung fiir drei Winkel dargestellt.
Bei 6y = 80° ist der untere Zustand bei Uy ~ 227,5 uV stérker besetzt als der obere bei
etwa 228,2 uV. Mit steigendem Winkel wird der obere Zustand immer héufiger besetzt.
Die absoluten Héufigkeiten der Messwerte sind in Abb. 12.19(b) gezeigt. Sie wurden mit
Gauss-Verteilungen angepasst, aus deren Flidche sich die Besetzungswahrscheinlichkeiten
der Zustadnde berechnen lassen.

Trégt man die relative Besetzungswahrscheinlichkeit der Zusténde (1) und (|) gegen den
Winkel 6, auf, lasst sich genau bestimmen, um welchen Winkel die leichte Richtung aus
der Probennormalen verkippt ist. In Abb. 12.20 zeigen die Besetzungswahrscheinlichkeiten
der beiden Zustédnde einen nahezu linearen Verlauf, der zu grolen Werten von 6, in eine
Séttigung tibergeht. Die relative Haufigkeit des Zustands (1) steigt mit dem Winkel an,
wihrend Zustand () immer seltener besetzt wird. Die Kurven schneiden sich bei 6y =
(82,7+0,1)°. Daraus folgt eine Verkippung der leichten Achse der Magnetisierbarkeit von
(7,3+£0,1)°.

Hierbei ist zu beachten, dass diese Methode zur Bestimmung des Verkippungswinkels
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nur sensitiv ist auf Verkippungen in der Ebene, in der das duflere Magnetfeld gedreht
wird. Es ist davon auszugehen, dass die leichte Richtung auch in einer hierzu senkrechten
Ebene verkippt ist. Unter Verwendung eines 3D-Vektormagnetfelds oder mittels einer
geeigneten Rotationsmoglichkeit der Probe kénnte die tatséchliche Richtung der leichten
Achse bestimmt werden.
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Abbildung 12.19: (a) Thermisches Schalten von Teilchen A der Probe 3 bei konstantem
toHp, = 99 mT und Raumtemperatur. Das Magnetfeld bildet mit der Probennorma-
len den Winkel 6y = 80° (schwarz), 6y = 83° (rot) bzw. 6y = 86° (blau). In (b) sind
die absoluten Haufigkeiten der Messwerte (diinne Linien) zusammen mit entsprechenden
Gauss-Anpassungen (dicke Linien) gezeigt.
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Abbildung 12.20: Relative Héufigkeit der Zusténde (1) (rot) und ({) (schwarz) des Teil-
chens A der Probe 3 bei Raumtemperatur in Abhéngigkeit des Winkels 6, bei einem
Magnetfeld von joHg, = 99 mT.
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13 Zusammenfassung und Ausblick Teil 11

In dieser Arbeit wurde ein Verfahren entwickelt, mit dem das Ummagnetisierungsverhal-
ten eindoméniger magnetischer Nanopartikel mit senkrechter magnetischer Vorzugsach-
se und Durchmessern im Bereich um 30 nm mittels anomalen Hall-Effekts (AHE) ge-
messen werden kann. Zu diesem Zweck werden mittels Elektronenstrahllithografie (ESL)
Hall-Kreuze mit Stegbreiten unterhalb von 100 nm aus einer Co/Pt-Multilage auf einem
SiO9-Substrat préapariert. Als Lack wird dabei PMMA verwendet. Auf die Probe wird an-
schlieBend eine Monolage selbstorganisierter Mizellen aufgebracht, die mit SiO,-Kernen
befiillt sind [82, 85]. Uber den Durchmesser der Mizellen und deren Konzentration in der
Mizellenlosung lasst sich der mittlere Abstand der Mizellen einstellen. Der Durchmesser
der Mizellenkerne, der ebenfalls variiert werden kann, bestimmt den Durchmesser der ma-
gnetischen Nanopartikel [85, 82, 86, 87]. In einem Atzprozess werden die Mizellenhiillen
entfernt, so dass die Mizellenkerne auf der Probe verbleiben. Diese dienen in einem nach-
folgenden Ar*-Tonenétzprozess als Schattenmaske. Unterhalb der Kerne ist die Co/Pt-
Multilage geschiitzt, wihrend sie in den iibrigen Bereichen abgetragen wird. Der Abbruch
dieses Atzprozesses erfolgt, wenn die unterste Co-Schicht komplett abgetragen ist. Das
Hall-Kreuz besteht dann nur noch aus der Pt-Wachstumsschicht mit darauf befindlichen
magnetischen Co/Pt-Nanopartikeln. Dieses Herstellungsverfahren ist in Abb. 10.1 sche-
matisch dargestellt. Es sei explizit darauf hingewiesen, dass dieses Verfahren auch auf
andere leitfahige Materialsysteme anwendbar ist. Im Folgenden werden die Erkenntnisse
dieser Arbeit zu den einzelnen Praparationsschritten dargestellt und Verbesserungspoten-
tiale benannt.

Das AHE-Signal hingt unter anderem davon ab, wie grof§ der Kreuzungsbereich der Hall-
Kreuze im Vergleich zu den magnetischen Nanopartikeln ist. Da die Grofie der Partikel
durch den maximalen Durchmesser der Mizellenkerne von etwa 29 nm limitiert ist, soll-
te der Kreuzungsbereich moglichst klein sein. Dies lésst sich erreichen, indem ein hoch-
auflosender Lack wie PMMA mit geringer Schichtdicke bei der ESL verwendet wird. Es hat
sich jedoch gezeigt, dass eine zu geringe Lackdicke zu Problemen beim Entschichtungspro-
zess fithrt. Eine groflere Lackdicke hat jedoch die Nachteile, dass die minimale Stegbreite
wéchst und die Strukturen aufgrund eines Abschattungseffekts ein zum Rand hin abfal-
lendes Hohenprofil aufweisen. Die verwendete PMMA-Schichtdicke von etwa 130 nm stellt
somit einen Kompromiss dar. Immerhin lassen sich damit Stegbreiten < 90 nm realisieren
(siche z.B. Abb. 10.3).

Ein weiterer Faktor, der den Entschichtungsprozess beeinflusst, ist die Dicke des Co/Pt-
Schichtsystems. Je grofier die Dicke, desto schlechter ist das Ergebnis der Entschichtung.
Zwar hat sich gezeigt, dass das AHE-Signal proportional zum Co/Pt-Verhéltnis ansteigt
(siche Abb. 10.19), weshalb die Nanopartikel in dieser Arbeit hauptséchlich aus (Co/Pt)3-
Multilagen hergestellt wurden. Die Untersuchung von Partikeln mit nur einer Co-Schicht
(Probe 2, siehe Abb. 12.15, SNR = 34) hat jedoch gezeigt, dass auch deren AHE-Signal
grofl genug ist, um mit ausreichendem Signal-Rausch-Verhiltnis detektiert werden zu
koénnen.
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Es empfiehlt sich somit, bei zukiinftigen Untersuchungen Co/Pt-Einzellagen zu verwenden
und moglicherweise die Lackdicke moderat zu reduzieren. Dies hat den weiteren Vorteil,
dass die Redeposition gesputterten Materials an den Rand der Teilchen verringert wird.
Ein alternativer Ansatz, die Entschichtung der Proben zu verbessern und somit die Ver-
wendung kleinerer Lackdicken zu ermoglichen, ist die Strukturierung mittels eines Doppel-
lacksystems. Hierbei werden zwei Lackschichten mit unterschiedlichen Empfindlichkeiten
iibereinander aufgebracht, was bei der Entwicklung zu einem Unterétzen der oberen Lack-
schicht fiithrt. Dadurch wird verhindert, dass durch das Aufbringen der Co/Pt-Multilage
ein geschlossener Metallfilm auf den Seitenkanten des unbelichteten Lacks abgeschieden
wird, der die Entschichtung behindert.

Fiir das Ar*-Tonenstrahldtzen (Sputtern) wurde im Rahmen dieser Dissertation in Zusam-
menarbeit mit A. Neumann ein neuer experimenteller Aufbau realisiert. Als Tonenquelle
dient eine Kaufmannquelle, die mit einem Neutralisationsfilament ausgestattet ist. Dieses
ist notwendig, da sich ansonsten wiahrend des Sputterns die grofitenteils isolierende Probe
aufladen wiirde, was zu einem unregelméafligen und nicht reproduzierbaren Materialab-
trag fithren wiirde. Als Folge der Neutralisation kann der Fortschritt des Sputterns nicht
anhand der auf der Probe deponierten Ladung kontrolliert werden. Es hat sich herausge-
stellt, dass wihrend eines Sputtervorgangs die Abtragsrate ndherungsweise konstant ist.
Dahingegen zeigt sich eine Variation der Abtragsrate bei unterschiedlichen Proben mit
gleichem Schichtaufbau und nominell gleichen Bedingungen von bis zu 20% (siehe z.B.
Abb. 10.17). Demnach ist auch die Dauer des Sputtervorgangs kein geeignetes Maf fiir
den Materialabtrag. Um diesen mit ausreichender Genauigkeit mitverfolgen zu koénnen,
wurden wahrend des Sputterns in situ-Widerstandsmessungen durchgefiihrt. Hierfiir wur-
de ein Probenhalter konstruiert, mit dessen Hilfe neben dem Potential des Halters der
Langswiderstand von bis zu drei Teststrukturen gleichzeitig aufgezeichnet werden kann.
Es wurde gezeigt, dass der Widerstand der verwendeten Co/Pt-Schichtsysteme in erster
Nédherung umgekehrt proportional zu deren Schichtdicke ist (siche Abb. 10.15). Auf diese
Weise konnte der Sputterprozess mit hoher Zuverldssigkeit in der Pt-Wachstumsschicht
abgebrochen werden.

Um eine Beschéddigung der magnetischen Nanopartikel und eine damit einhergehende
Verdnderung der magnetischen Eigenschaften durch die Ar*-Tonen zu verhindern, wur-
de in dieser Arbeit eine relativ geringe Beschleunigungsspannung der Ionen von 150 V
eingesetzt. Es hat sich allerdings herausgestellt, dass bei dieser Energie trotz senkrech-
tem Einfall der Ionen das gesputterte Material unter einem mittleren Austrittswinkel
von etwa 40° zur Probennormalen aus der Probenoberfliche austritt. Dies fiihrt dazu,
dass sich gesputtertes Material an den Réndern der Nanopartikel anlagert. Hierbei han-
delt es sich um eine CoPt-Legierung, die wahrscheinlich die magnetischen Eigenschaften
der Partikel stark beeinflusst. Je gréfler die abzutragende Schichtdicke ist, desto linger
muss gesputtert werden und desto ausgeprégter ist diese Redeposition (siehe Abb. 10.21).
Aus diesem Grund wird empfohlen, in Zukunft das Sputtern bei einer Energie > 300 eV
durchzufiihren, bei der das gesputterte Material die Probenoberfliche hauptséchlich un-
ter kleinen Winkeln zur Normalen verlédsst. Des Weiteren kann die Redeposition durch
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kleinere abzutragene Schichtdicken verringert werden.

Waihrend des Sputterns werden selbstverstandlich auch die als Schattenmaske dienenden
Si0s-Kerne abgetragen. Dies fiihrt einerseits dazu, dass eine obere Grenze von ca. 12 nm
fiir die Gesamtdicke des Co/Pt-Schichtsystems existiert, die mit dieser Technik struk-
turiert werden kann. Andererseits reduziert sich der Durchmesser der Kerne sukzessive,
so dass die Form der Co/Pt-Partikel kegelstumpfartig ist. Im Randbereich sind die
Partikel unzureichend gegen den Ar*-Tonenbeschuss geschiitzt, so dass es auch ohne die
angesprochene Redeposition zu einer Durchmischung der Co/Pt-Grenzfliche und somit zu
einer Verdnderung der magnetischen Eigenschaften am Rand kommen kann. Um dies zu
verhindern sollte versucht werden, die Mizellen statt mit SiO5 mit einem anderen Material
mit niedrigerer Abtragsrate zu befiillen. Als Alternative zu der Strukturierung mittels
Mizellenkernen kommt die Verwendung von quervernetztem PMMA [240, 239, 241]
infrage (siche z.B. Abb. 10.3(a) und (b)). Dieses Material hat eine hohe Atzbestindigkeit
und bietet zusétzlich gegeniiber den Mizellen die Moglichkeit, auch deutlich groflere
Partikel herzustellen und diese nach Belieben auf dem Hall-Kreuz zu positionieren.
Fiir die reproduzierbare Herstellung von Nanopunkten aus quervernetztem PMMA ist
moglicherweise eine Strahlausblendung!®® oder eine bessere Schwingungsddmpfung der
REM-Séaule notwendig.

Ein weiterer Strukturierungsansatz mittels Negativlacks wurde von meinem Kollegen
A. Neumann verfolgt. Dieser bietet den Vorteil, dass die Co/Pt-Nanopunkte bereits
vor der Strukturierung der Hall-Kreuze mittels Art-Sputterns hergestellt werden. Da
die Probenoberfliche hierbei komplett leitfahig ist, ist die Neutralisation der Probe
wahrend des Sputterns weniger kritisch. Nach dem Sputtervorgang, der mit Hilfe
der in situ-Widerstandsmessung in der Pt-Wachstumsschicht abgebrochen wird, wird
mittels ESL das Hall-Kreuz in einen Negativlack strukturiert und durch einen weiteren
Art-Sputterprozess in die Wachstumslage iibertragen. Mit dieser Methode konnten
Hall-Kreuze mit Stegbreiten von ca. 50 nm realisiert werden, die kein zum Rand hin
abfallendes Hohenprofil aufweisen [91].

Mit dem in dieser Arbeit vorgestellten Praparationsverfahren lassen sich Hall-Kreuze mit
einzelnen eindoménigen Co/Pt-Nanopartikeln herstellen, deren Ummagnetisierungsver-
halten mittels AHE mit hoher Empfindlichkeit in Abhéngigkeit der Temperatur, der Mess-
rate und der Ausrichtung des dufleren Magnetfelds untersucht werden kann. Dies wurde
anhand eines Partikels mit einem Schichtaufbau von Pts . /(Cop s nm/Pte nm)s und ei-
nem Durchmesser von (33 &+ 2) nm demonstriert (siche Abb. 12.1). Es wurde bei einem
Messstrom von 70 pA ein Hall-Signal von AUy = 8 uV mit einem rms-Signal-Rausch-
Verhiltnis (SNR) von 55 bei Raumtemperatur detektiert. Es sei explizit darauf hingewie-
sen, dass zur Messung der Hall-Spannung ein handelsiibliches Nanovoltmeter verwendet
wurde. Der Einsatz eines Lock-In-Verstérkers ist nicht notwendig, konnte das SNR aber
weiter erhohen. Es ldsst sich abschétzen, dass sich mit der beschriebenen Préparations-

103Engl.: beam blank

159



und Messtechnik zylindrische Nanoteilchen mit Durchmessern im Bereich von 6 nm mit
einem ausreichend hohen SNR von 2 charakterisieren lassen.

Es wurde gezeigt, dass der Messstrom im Bereich von 2..70 pA die Schaltfelder der un-
tersuchten Teilchen nicht beeinflusst, weshalb eine signifikante joule’sche Erwédrmung der
Hall-Kreuze und ein Einfluss des vom Strom erzeugten Oersted-Felds trotz der relativ ho-
hen Stromdichte im Bereich von 1-10™ A/m? ausgeschlossen werden kann. Des Weiteren
wurde demonstriert, dass die magnetostatische Wechselwirkung zwischen den Teilchen, die
einen mittleren Abstand von etwa 100 nm besitzen, vernachléssigbar klein ist. Dies ist eine
wichtige Voraussetzung fiir die Untersuchung der magnetischen Eigenschaften einzelner
Partikel, da sich aufgrund der Selbstorganisation der Mizellen haufig mehrere magnetische
Teilchen auf dem sensitiven Kreuzungsbereich der Hall-Kreuze oder den angrenzenden
Zuleitungen befinden. In diesem Fall ist es notwendig, die magnetischen Signale den je-
weiligen Teilchen zuzuordnen. Hierfiir wurde in unserer Arbeitsgruppe eine Messmethode
entwickelt, die sich die Anderung der Sensitivitéitsfunktion des Hall-Kreuzes bei einem
Wechsel der Anschlussweise von Stromquelle und Voltmeter zu Nutze macht [91]. FlieBt
der Strom nicht gerade von einer Zuleitung des Hall-Kreuzes in die gegeniiberliegende,
sondern in eine benachbarte Zuleitung, entstehen auf dem Hall-Kreuz Bereiche, in denen
die Nanoteilchen AHE-Signale unterschiedlicher Vorzeichen generieren (siche Abb. 12.8).
Uber die laterale Position der Teilchen auf dem Hall-Kreuz und das Vorzeichen der AHE-
Signale lassen sich diese eindeutig den Teilchen zuweisen.

Die Untersuchung der Winkelabhéngigkeit der Schaltfelder zweier Partikel, die sich auf
demselben Hall-Kreuz befinden und &hnliche Abmessungen besitzen, zeigte bei einer
Temperatur von 2,4 K fiir beide Partikel ein deutlich unterschiedliches Verhalten, das
sich nicht mit dem Stoner-Wohlfarth(SW)-Modell erkliren ldsst. Fiir diese Abweichungen
wurden mehrere Ursachen identifiziert. Die offensichtlichste Ursache ist eine Verkippung
der leichten Magnetisierungsrichtung der Teilchen aus der Probennormalen. Erfolgt die-
se Verkippung in der Ebene, in der auch das Magnetfeld rotiert wird, verschieben sich
die beiden Maxima der Winkelabhéngigkeit der Schaltfelder zu anderen Winkeln (sie-
he Abb. 12.10(a)). Erfolgt die Verkippung hingegen aus dieser Ebene hinaus, veréndert
sich die relative Hohe der Maxima. Der Grund fiir die Verkippung der magnetischen
Vorzugsachse der Teilchen konnte einerseits die natiirliche Verkippung der Kristallite
und andererseits der Abschattungseffekt sein, der zu einer zum Rand hin abnehmenden
Schichtdicke der Hall-Kreuze fiihrt. Die maximal beobachtete und eindeutig identifizierte
Verkippung der in dieser Arbeit untersuchten Nanopartikel betréigt etwa 7°.

Neben diesem geometrischen Einfluss existieren auch magnetische Faktoren, die fiir ei-
ne Abweichung vom SW-Modell sorgen. Die bereits erwiahnte Redeposition gesputterten
Materials fithrt dazu, dass die magnetischen Eigenschaften der Réander der Teilchen von
denen des Volumens abweichen. Bei dem angelagerten Material handelt es sich vermutlich
um eine ungeordnete CoPt-Legierung, deren magnetische Anisotropie, Curie-Temperatur
und Sattigungsmagnetisierung im Vergleich zum iibrigen Volumen der Teilchen reduziert
ist [286, 184, 288, 287]. Aufgrund ihrer Grofe sind die Partikel im magnetischen Grund-
zustand zwar eindoménig, die Ummagnetisierung erfolgt aber nicht wie im SW-Modell

160



angenommen iiber kohédrente Rotation, sondern wahrscheinlich {iber eine Initialisierung
in den modifizierten Randbereichen [285, 43, 45, 77]. Dies fiihrt zu einer signifikanten
Reduktion des Schaltfelds, das sich folglich nicht mit dem SW-Modell bzw. bei endlichen
Temperaturen mit dem Néel-Brown(NB)-Modell beschreiben l&sst.

Eine weitere magnetische Ursache fiir das vom SW-Modell abweichende Verhalten der
Partikel ist moglicherweise die Anisotropiekonstante 2. Ordnung K,. Die Untersuchung
der Co/Pt-Schichtsysteme, aus denen die Nanopartikel strukturiert werden, zeigen ein
nicht verschwindendes K, das im SW-Modell nicht beriicksichtigt wird. Theoretische
Modelle zeigen, dass die Winkelabhéngigkeit des Schaltfelds vom Verhéltnis der Aniso-
tropiekonstanten 1. und 2. Ordnung K /K5 so beeinflusst wird, dass der in dieser Arbeit
beobachtete Kurvenverlauf reproduziert werden kann. Eine lateral variierende Anisotro-
piekonstante, wie sie in jedem polykristallinen Co/Pt-Schichtsystem auftritt, konnte zu
dem unterschiedlichen Verhalten der Partikel beitragen [41, 42].

Die Schaltfelder nehmen aufgrund thermischer Anregungen im Bereich von 2,4..300 K mit
steigender Temperatur ab. Die Abnahme erfolgt ndherungsweise linear, wobei das Schalt-
feld eines der untersuchten Teilchen im Bereich zwischen 200 K und RT einen deutlich
stiarkeren Abfall zu niedrigeren Schaltfeldern aufweist, der von dem linearen Verhalten bei
tieferen Temperaturen abweicht. Der Grund fiir diese Abweichung konnte nicht eindeutig
identifiziert werden, ist aber wahrscheinlich auf einen Wechsel des Ummagnetisierungs-
modus zuriickzufiithren. Zwischen 2,4 K und 40 K sind die Schaltfelder der untersuchten
Teilchen nahezu konstant, so dass die thermische Aktivierung des Schaltens in diesem
Temperaturbereich vernachléssighar ist. Die anomale Hall-Konstante Ry zeigt praktisch
keine Temperaturabhéngigkeit.

Neben der Temperatur zeigt auch die Anderungsrate R des Magnetfelds einen Einfluss auf
die ermittelten Schaltfelder der Partikel. Mit den zur Verfiigung stehenden experimentellen
Aufbauten wurde R im Bereich von 0,2..8,3 mT /s variiert. Dabei zeigt sich ein moderater
Anstieg der Schaltfelder mit wachsendem R. Prinzipiell muss die Messrate beim Vergleich
verschiedener Messungen beriicksichtigt werden. Insgesamt ist die Ratenabhéngigkeit der
Schaltfelder im untersuchten Bereich aber so klein, dass eine geringfiigige Abweichung der
Messrate die Schaltfelder nicht signifikant beeinflusst.

Aus der Schaltfeldverteilung bei Raumtemperatur, sowie der Temperatur- und Raten-
abhéngigkeit des mittleren Schaltfelds kann im Rahmen des Néel-Brown-Modells die Ani-
sotropieenergie Fy, = KV und das Anisotropiefeld Hx = % bestimmt werden. Die
magnetische Charakterisierung mittels dieser drei Methoden fithrt bei demselben Partikel
zu unterschiedlichen Anpassungsparametern. Dies ist einerseits auf die genannten Abwei-
chungen vom idealen SW-Partikel und andererseits auf die Genauigkeit der angewendeten
Methoden zuriickzufiihren.

Mit dem AHE-Aufbau lassen sich auch zeitaufgeloste Messungen durchfithren. Die
Auflésung der Messelektronik betrdgt hierbei 120 ms. Damit lésst sich prinzipiell das
thermisch angeregte Schalten der Teilchen beobachten. Da die untersuchten Nanopartikel
bei RT thermisch stabil sind, muss dazu entweder die Temperatur erhéht oder die Energie-
barriere zwischen den beiden magnetischen Zusténden verringert werden. Letzteres kann
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durch ein Magnetfeld erfolgen, das exakt senkrecht zur magnetischen Vorzugsachse ange-
legt wird. Ist dieses Feld leicht fehlorientiert, so dass ein Feldbeitrag entlang der leichten
Richtung der Magnetisierbarkeit existiert, tritt der vom Feld begiinstigte Zustand beim
thermischen Schalten héufiger auf. Folglich léasst sich die Verkippung der magnetischen
Vorzugsrichtung der Teilchen mit dieser Messmethode sehr genau bestimmen. Da jedoch
kein Vektormagnetfeld zur Verfiigung steht, ist die Verkippung mit dieser Methode nur
in der Ebene messbar, in der das Magnetfeld gedreht werden kann.

Zusammenfassend hat sich herausgestellt, dass sich die hergestellten Partikel nicht mit
dem NB-Modell beschreiben lassen. Mafigeblich verantwortlich hierfiir ist wahrscheinlich
die Modifizierung der magnetischen Eigenschaften am Rand der Partikel und die - zu-
mindest in der Richtung senkrecht zu der Rotationsebene des Magnetfelds - unbekannte
Verkippung der magnetischen Vorzugsrichtung. Die Randbereiche werden hauptséichlich
durch die Redeposition gesputterten Materials verdndert, die sich weitgehend durch die
Verwendung einer hoheren Energie der Ar*-Ionen beim Sputterprozess und kleinere
Schichtdicken des Co/Pt-Schichtsystems verhindern ldsst. Der Ubergang zu Schatten-
masken, die wiahrend des Art-Sputterns weniger stark abgetragen werden, konnte die
Beschédigung der Randbereiche durch das Sputtern weiter reduzieren.

Die Verkippung der magnetischen Vorzugsrichtungen der Partikel hat einen starken
Einfluss auf deren magnetische Eigenschaften. Durch die Wahl eines anderen Substrats
oder anderer Methoden zur Herstellung der Co/Pt-Multilage konnte deren Kristallinitéit
verbessert und die mittlere Verkippung reduziert werden. Trotzdem ist es wichtig, die
genaue Verkippung der Teilchen zu bestimmen. Dies ist mit dem vorhandenen Aufbau
derzeit nicht moglich. Ein 3D-Vektormagnet, wie er beispielsweise fiir die Bestimmung
der 3D-Schaltfeldverteilung von BaFeO-Nanopartikeln oder Co-Clustern eingesetzt
wurde [65, 66, 296, 297, 298|, konnte hier Abhilfe schaffen.

Im Folgenden wird die empfohlene experimentelle Vorgehensweise zur systematischen
Charakterisierung magnetischer Nanopartikel vorgestellt. Sofern sich mehrere Partikel
auf dem Hall-Kreuz befinden, miissen diese zunéchst den jeweiligen AHE-Signalen iiber
die in Abschnitt 12.3 vorgestellte Methode zugewiesen werden. Die genaue Verkippung
der leichten Achse der Partikel sollte entweder iiber die 3D-Schaltfeldverteilung oder iiber
das thermisch aktivierte Schalten iiber eine Energiebarriere, die mittels eines dufleren
Magnetfelds abgesenkt wird, bestimmt werden. Ist die 3D-Schaltfeldverteilung rotations-
symmetrisch, liegt eine uniaxiale Anisotropie vor. In diesem Fall lassen sich die Ani-
sotropiekonstanten 1. und 2. Ordnung iiber eine verallgemeinerte Form der Sucksmith-
Thompson-Methode [100, 295, 77] bestimmen. Hierbei wird die Magnetisierung mit ei-
nem Auferen Magnetfeld, das einen grofien Winkel (z.B. 80°) mit der Probennormalen
einschlielt, aus der magnetischen Vorzugsrichtung ausgelenkt. Aus dem mittels AHE auf-
gezeichneten Verlauf der senkrechten Magnetisierungskomponente bei einer sukzessiven
Verringerung der Feldstérke ldsst sich die Anisotropie bestimmen [295]. Weist die Schalt-
feldverteilung keine Rotationssymmetrie auf, kann die Anisotropie iiber einen von A.
Thiaville entwickelten geometrischen Ansatz bestimmt werden [299]. Wurde auf die Be-
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stimmung der 3D-Schaltfeldverteilung verzichtet, sollte jetzt die Winkelabhéngigkeit des
mittleren Schaltfelds bei niedriger Temperatur gemessen werden, um thermische Anre-
gungen ausschlieen zu kénnen und einen Vergleich mit dem SW-Modell zu erméglichen.
Dabei muss darauf geachtet werden, dass die moglicherweise gegeniiber der Probennor-
malen verkippte magnetische Vorzugsrichtung in der Ebene liegt, in der das Magnetfeld
rotiert wird. Zuletzt sollte die Temperatur- und Ratenabhéngigkeit des mittleren Schalt-
felds untersucht werden. Hieraus lédsst sich eine Masterkurve konstruieren, aus der sich
die Anisotropieenergie Ej, das Anisotropiefeld Hy, die Schaltversuchsfrequenz fy, und der
in dem Ausdruck fiir die Energiebarriere Fy,(H) auftretende Exponent n (siehe Gl. 7.4)
bestimmen lésst [62, 300].
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