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Inhaltsangabe

Die vorliegende Dissertation beschreibt die Untersuchung von ultradiinnen ma-
gnetischen Filmen und Oberflichen mit den Verfahren der Magnetkraftmikro-
skopie und der spinpolarisierten Rastertunnelmikroskopie.

Die Magnetkraftmikroskopie hat sich bereits als Verfahren zur hochauflésen-
den Abbildung von Doménen etabliert. Jedoch erst die Anwendung des Verfah-
rens unter UHV-Bedingungen ermoglicht die Untersuchung ultradiinner Filme
bis in den Monolagenbereich ohne den Einsatz von Deckschichten. Die spin-
polarisierte Rastertunnelmikroskopie hingegen befindet sich noch in der Ent-
wicklung. Es zeigt sich jedoch bereits, daf} sie hinsichtlich Auflésung und Sensi-
tivitédt allen bisherigen magnetischen Abbildungsverfahren deutlich iiberlegen
ist.

Nach einer Beschreibung der verwendeten Methoden in den ersten bei-
den Kapiteln befafit sich das dritte Kapitel mit der Untersuchung ultradiinner
Kobaltfilme auf der (111)-Oberfliche eines Goldkristalls. Der bereits zuvor be-
obachtete Reorientierungsiibergang von senkrechter zu in der Ebene liegender
Anisotropie konnte bestitigt werden. Die magnetische Doménenstruktur von
Filmen mit Schichtdicken zwischen 1,8 und 40 Monolagen konnte abgebildet
werden. Weiterhin konnte der Einflufl von Kontaminationen auf die magneti-
sche Anisotropie untersucht werden.

Im vierten Kapitel werden die Untersuchungen an der Chrom(001)-Ober-
flache beschrieben. Im Rahmen dieser Arbeit ist es erstmals gelungen, die ma-
gnetische Struktur der Oberflidche ortsaufgelost abzubilden. Hierbei wurden die
theoretisch vorhergesagten alternierend magnetisierten Terrassen beobachtet.
Dariiber hinaus wurden erstmals Domédnenwénde entdeckt, welche von einer
durch Schraubenversetzungen entstehenden Spinfrustration ausgehen.

Im letzten Teil der Arbeit wurde der Einflu8 der magnetischen Struktur
der Chrom(001)-Oberfléche auf die Doménenstruktur darauf aufgebrachter ul-
tradiinner Eisenfilme mit Magnetkraftmikroskopie untersucht. Hierbei konnte
fiir Filme einer Dicke von bis zu 12 Monolagen eine Doménenstruktur gefunden
und mit der darunterliegenden Terrassenstruktur des Chromsubstrates korre-
liert werden.



Abstract

The present work describes the investigation of ultrathin magnetic films and
surfaces using magnetic force microscopy and spin-polarized scanning tunnel-
ling microscopy.

Magnetic force microscopy is already established as a tool to image magne-
tic domains with high resolution. To allow the investigation of ultrathin films
down to a few monolayers thickness without protection layers this technique
has to be applied under UHV-conditions. In contrast, spin-polarized scanning
tunnelling microscopy is still under development. Nevertheless its superiority
concerning lateral resolution and sensitivity has already been demonstrated.

After a description of the applied techniques in the first two chapters, the
third chapter deals with the investigation of ultrathin cobalt films on the (111)-
surface of a gold single crystal. The previously observed reorientation transiti-
on from perpendicular to in-plane magnetic anisotropy was confirmed. MFM
images of the films with thicknesses between 1.8 and 40 monolayers revealed
their magnetic domain structure. Furthermore the influence of contamination
on the magnetic anisotropy was studied.

The fourth chapter focuses on the investigations of the Cr(001) surface by
spin-polarized scanning tunnelling microscopy. In the course of this work, the
magnetic structure of the surface could be imaged for the first time with high
spatial resolution. The observations show the theoretically predicted alternate-
ly magnetized terraces. The investigations also led to the discovery of domain
walls originating from spin frustrations caused by screw dislocations.

The MFM study in the last chapter reveals how the domain structure of
ultrathin iron films is influenced by the magnetic structure of the Cr(001)
substrate. The domain structure found for films up to 12 monolayers thickness
could be related to the underlying terrace structure of the Cr(001) surface.
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Einleitung

Das Interesse am Magnetismus der ultradiinnen Filme und Multilagensysteme
und die Forschungsaktivititen in diesem Bereich haben in den letzten Jah-
ren stark zugenommen. Die Entdeckung einer Magnetisierung senkrecht zur
Filmebene in einigen diinnen Filmen und Multilagen [1] lenkten neue Auf-
merksamkeit auf das Phianomen der Grenzflachenanisotropie [2], welcher mit
abnehmender Schichtdicke eine immer stérkere Bedeutung zukommt. Die Ent-
deckung des Riesenmagnetowiderstandseffektes [3, 4] als Folge der Zwischen-
schichtaustauschkopplung [5] machten die magnetischen Schichten zu einem
Schwerpunkt der Festkorperforschung.

Die Fortschritte, die in den letzten Jahren erzielt wurden, sind vor allem
eine Folge der verbesserten UHV-Techniken, die es ermoéglichen, Filme einer
Dicke von wenigen Atomlagen kontrolliert aufzuwachsen und zu charakterisie-
ren. Im Bereich der Oberflichenanalytik hat vor allem die Erfindung des Ra-
stertunnelmikroskops (STM) durch Binnig und Rohrer [6] die Moglichkeiten
enorm erweitert, da hierdurch erstmals die Untersuchung leitender Oberflichen
mit atomarer Auflésung moglich wurde. Dies konnte durch die Entwicklung des
Rasterkraftmikroskops (SFM) [7] auch auf nicht leitende Oberflichen ausge-
dehnt werden.

Im Bereich der Abbildung von magnetischen Domé&nenstrukturen an Ober-
flichen konnte sich die Magnetkraftmikroskopie (MFM) [8] einen festen Platz
neben magnetooptischen Methoden und der SEMPA-Technik erobern. Dies
gilt insbesondere fiir Untersuchungen unter Umgebungsbedingungen, da MFM
auch auf oxidierten oder mit Schutzschichten bedeckten Oberflichen funk-
tioniert. Ein Einsatz unter UHV-Bedingungen, wie in der vorliegenden Ar-
beit ist jedoch bisher die Ausnahme. Dem erhéhten Aufwand, den die UHV-
Magnetkraftmikroskopie erfordert, steht jedoch die Moglichkeit gegeniiber, Do-
ménenstrukturen in wohlcharakterisierten Filmen einer Dicke von wenigen Mo-
nolagen abzubilden.

Dies soll in dieser Arbeit zunéichst am Beispiel von Co/Au(111) demon-
striert werden. Ziel ist es, den zuvor mit SEMPA beobachteten Reorientie-
rungsiibergang zwischen 4 und 5 Monolagen Dicke [9, 10, 11] mit MFM zu



beobachten und dabei Erfahrungen mit der Abbildung senkrechter und in der
Ebene magnetisierter Schichten zu erhalten.

Am System Fe/Cr(001) soll die Kombination von Magnetkraftmikroskopie
mit Rastertunnelmikroskopie erprobt werden. Die eisenbeschichtete Si-Spitze
des Cantilevers wird hierbei sowohl fiir die Magnetkraftmikroskopie als auch
zum Tunneln verwendet. Dies ermoglicht es, MEM- und STM-Bilder des glei-
chen Bereiches aufzunehmen und diese zu korrelieren.

Da die Magnetkraftmikroskopie langreichweitige magnetische Dipolkréfte
zwischen Spitze und Probe nutzt, ist ihre Auflésung auf etwa 20-40 nm be-
grenzt. Als Alternative bietet sich hier die spinpolarisierte Rastertunnelmikro-
skopie an, die eine Steigerung der Auflésung bis zur atomaren Skala erlaubt.
Die Realisierung dieses Verfahrens hat sich zwar als schwierig erwiesen, den-
noch konnten hier in letzter Zeit grofie Fortschritte erzielt werden [12, 13, 14].
Mit dem Verfahren soll die magnetische Struktur der Cr(001)-Oberfliche abge-
bildet werden. Deren topologischer Antiferromagnetismus [15] konnte zwar mit
spinpolarisiertem STM nachgewiesen werden [16], eine Abbildung der magne-
tischen Struktur, die auch den Einflul von Versetzungen untersuchen kénnte,
ist jedoch noch nicht gelungen.



Kapitel 1

Magnetisch abbildende
Rastersensorverfahren

Im Mittelpunkt dieser Arbeit stehen die Magnetkraftmikroskopie und die spin-
polarisierte Rastertunnelmikroskopie. Da es sich hierbei um spezielle Varianten
der Rasterkraft- bzw. Rastertunnelmikroskopie handelt, werden jeweils zuerst
diese beschrieben und anschliefend die Besonderheiten der daraus entstande-
nen magnetischen Mefimethoden erlautert.

Gemeinsam ist allen Rastersensorverfahren das zeilenweise Abtasten einer
Probe mit Hilfe von piezoelektrischen Stellelementen (dem sogenannten Scan-
ner). Hierbei wird an jedem Rasterpunkt eine Wechselwirkung zwischen einer
Sondenspitze und der Probe aufgezeichnet. Indem der Meflwert jeweils mit ei-
nem Sollwert verglichen wird und die Differenz zur Nachfiihrung des Scanners
verwendet wird, kann die Spitze der Topographie der Probe folgen und sie da-
bei aufzeichnen. Neben diesem geregelten Modus ist es ebenfalls moglich, eine
vorgegebene Linie nachzufahren und das Signal direkt zu messen.

Fiir eine umfangreichere Einfiihrung in das Gebiet der Rastersensormetho-
den sei auf die Literatur verwiesen [17, 18].

1.1 Rasterkraftmikroskopie

Das Rasterkraftmikroskop (engl. scanning force microscope, kurz SEM) ver-
wendet als Mefigrofie die Kraft, welche zwischen einer Sondenspitze und der
Probe wirkt. Die Spitze befindet sich am Ende eines einseitig eingespannten
Federbalkens, des Cantilevers. Als Maf fiir die wirkende Kraft dient die Aus-
lenkung dieses Cantilevers.

Zur Detektion einer Verbiegung des Cantilevers werden verschiedene Me-
thoden verwendet. Das fiir diese Arbeit verwendete SFM der Firma Omicron
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Abbildung 1.1: Darstellung des Lichtzeigerprinzips: Mit Hilfe von zwei verstell-
baren Spiegeln wird ein Lichtstrahl auf die Riickseite des Cantilevers und von dort
ins Zentrum eines viersegmentigen Photodetektors reflektiert. Bei Auslenkung des
Cantilevers wandert der Lichtfleck auf dem Photodetektor, was durch Messung des
Differenzsignals zwischen den Segmenten detektiert werden kann.

[19] bedient sich hierzu des Lichtzeigerprinzips [20]. Dabei wird der Lichtstrahl
einer Photodiode auf die Riickseite des Cantilevers gerichtet und von dort auf
einen viersegmentigen Photodetektor reflektiert. Wird der Cantilever ausge-
lenkt, so wandert die beleuchtete Flache auf dem Detektor auf oder ab. Die

Differenz zwischen den Signalen der oberen und der unteren Segmente liefert
so ein Ma# fiir die Auslenkung (siehe Abbildung 1.1).

Betriebsarten

Das Rasterkraftmikroskop wird in zwei Betriebsarten verwendet. Im stati-
schen Modus wird aus der Auslenkung des Cantilevers mit dem Hook schen
Gesetz

F=Fk- Az (1.1)

bei bekannter Federkonstante & die Kraft F' zwischen Sonde und Probe be-
stimmt. Die Richtung von Kraft und Auslenkung ist die z-Richtung, also nach
Konvention senkrecht zur Probenoberfliche. Um bei sehr geringen Kréften
noch Auslenkungen messen zu kénnen, wird die Federkonstante des Cantile-
vers k moglichst klein (zwischen 0,06 N/m und 1 N/m) gewahlt.

Im dynamischen Modus wird der Cantilever durch einen Bimorph zu
resonanten Schwingungen angeregt. Die Resonanzfrequenz ergibt sich bei klei-
nen Amplituden zu wy = /k/m, wobei k die Federkonstante des Cantilevers
und m seine Masse ist. Wirkt auf den Cantilever eine Kraft, so verédndert sich
die Federkonstante zu k.;; = k — 0F/0z. Hieraus ergibt sich fiir die neue
Resonanzfrequenz:
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w:\/k;i:f:\/k—ij/ﬁz (12)

Entwickelt man die Wurzel in eine Taylorreihe, so erhilt man einen einfa-
chen Zusammenhang zwischen der relativen Frequenzverschiebung Aw/w und
dem Kraftgradienten 0F/0z :

Aw JUk=0F/0z)/m = \Jk/m [ aFjo: _ 0F/o-
=~ — =1 - = 1)

Es ergibt sich also in erster Ndherung ein linearer Zusammenhang zwischen
dem wirkenden Kraftgradienten und der Frequenzverschiebung. Diese Néhe-
rung gilt jedoch nur, wenn sich der Kraftgradient auf dem Weg der Spitze
wiahrend der Oszillation nur wenig dndert [21]. Fiir die Messung langreichwei-
tiger Kréfte, wie der magnetischen Dipolkréfte, ist dieser Ansatz ausreichend.

Um diese Frequenzverschiebung zu detektieren, gibt es verschiedene Ver-
fahren. So kann an einer festen Stelle in der Nihe der Resonanzfrequenz die
Amplitude gemessen werden und aus einer Anderung ihres Wertes auf die
Frequenzverschiebung geschlossen werden. Da sich unter UHV-Bedingungen
jedoch aufgrund geringerer Dampfung ein sehr schmaler Resonanzpeak ergibt
(Giite im Bereich 10%), ist diese Methode hier nicht anwendbar. Daher wird
iiber einen Riickkopplungsmechanismus die aktuelle Resonanzfrequenz einge-
stellt und mit der Resonanzfrequenz des frei schwingenden Cantilevers als Re-
ferenzfrequenz verglichen [22]. Der kleinste mefibare Kraftgradient ergibt sich

YAV
oF 4kk, T B
8z| | A2w,Q (14)

Hierbei ist A die Amplitude der Schwingung, B die Bandbreite und kgT
die thermische Energie. Bei Verwendung eines Cantilevers mit k=2 N/m und
wy = 27 - 66 kHz ergibt sich bei einer Amplitude von A=10 nm und einer
Bandbreite von 75 Hz eine untere Grenze von 2 - 107% N/m. Hier zeigt sich,
da man durch die im Vakuum etwa zwei Groflenordnungen grofiere Giite @)
eine Groflenordnung an Sensitivitdt gewinnen kann. Da in unserem Fall die
minimal auflésbare Frequenzverschiebung niedriger ist als die Auflésung des
nachgeschalteten DA-Wandlers, wird das Signal zusétzlich vorher abgegriffen,
extern verstarkt und tiefpassgefiltert, wodurch die Abbildung der ultradiinnen
Schichten zum Teil erst moglich wurde.
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1.1.1 Krifte an Oberflichen

Um rasterkraftmikroskopische Bilder zu interpretieren und gezielt bestimmte
Kréfte (z.B. magnetische) messen zu konnen, ist es unerldflich, die Krifte an
Oberflichen und die Absténde, in denen sie wirken, zu kennen. Daher werden
sie im folgenden vorgestellt.

Die Wechselwirkung zwischen einer Spitze und einer Probenoberfliche 148t
sich unter Vernachldssigung elektrostatischer und magnetostatischer Kréfte
durch ein Lennard-Jones Potential V' beschreiben [23]:

o)

V(r) = 4€[(2)? = (2)] (15)

”

Durch den (2)"™-Term wird die kurzreichweitige Pauli-Abstoflung be-
schrieben, die bei der Uberlappung der Elektronenorbitale als Folge des Pauli-
Prinzips auftritt. Sie dominiert bei Abstéinden von einigen A.

Der (2)0-Term beschreibt die stets anziehend wirkende Van-der-Waals-
Wechselwirkung, welche durch induzierte Dipole hervorgerufen wird. Als
Modell fiir die Konfiguration aus Spitze und Probe kann zum Beispiel eine
Kugel mit dem Radius R im Abstand z von einer Ebene dienen [23]. Durch
Integration erhalt man den folgenden Ausdruck:

R
@] (1.6)

H bezeichnet dabei die materialabhéngige Hamakerkonstante. Abhéngig
von der Geometrie der Spitze variiert das Potential. In jedem Fall ergibt sich
jedoch eine z 2-Abstandsabhingigkeit.

Oberhalb von etwa 10 nm beginnt der Bereich der langreichweitigen Kréfte.
Hier seien zunéchst elektrostatische Krifte genannt. Die elektrostatische
Kraft zwischen Spitze und Probe setzt sich aus einem Kapazitiv- und einem
Coulombterm zusammen.

Foaw(z) = —H|

qsqt U2 aC
4dmegz? + 2 0z
Der erste Term beschreibt die Wechselwirkung zwischen der Oberfléichenla-
dung ¢, und der in der Spitze induzierten Bildladung ¢;. Der kapazitive Term
fithrt zu einer attraktiven Wechselwirkung, da %—S stets negativ ist. Das Auf-
treten von elektrostatischen Kréaften 148t sich reduzieren, indem der leitende
Cantilever und die Probe auf das gleiche Potential gelegt werden. Im Falle
elektrisch leitender Proben ist der Effekt der Oberflichenladung gering.
Die Messung der ebenfalls langreichweitigen magnetostatischen Kréfte
ist das Ziel der Magnetkraftmikroskopie, daher werden diese in Abschnitt 1.2.3
behandelt.

Fel(z) = Fcoulomb + Fkapazitiv = (17>
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1.2 Magnetkraftmikroskopie

Die Magnetkraftmikroskopie (engl. magnetic force microscopy, kurz MFM) ist
ein besonderer Modus der Rasterkraftmikroskopie. Sie hat sich in den letzten
Jahren als leistungsfahige Mdoglichkeit zur Abbildung von Domé&nenstrukturen
im Submikrometerbereich etabliert.

Detektiert wird die Wechselwirkung des magnetischen Streufeldes der Pro-
be mit der ferromagnetischen Spitze. Da die magnetostatische Dipolwechsel-
wirkung langreichweitig ist, wird MFM {iblicherweise bei einem Spitze-Probe
Abstand von einigen zehn Nanometern betrieben. Hierbei wird nicht, wie bei
der topographischen Abbildung, ein Regelkreis eingestellt, um Linien konstan-
ter Kraft zu folgen. Vielmehr wird versucht, einen konstanten Abstand zur
Probe einzuhalten, um den Einflufl der Probentopographie auf die Abbildung
gering zu halten. In den folgenden Abschnitten wird zunéachst die Préparation
von MFM-Sonden beschrieben, anschlieflend die Realisierung der Abstandsre-
gelung und schliellich die Interpretation von MFM-Bildern diskutiert.

1.2.1 Cantileverpriaparation

Die ersten MFM-Messungen wurden mit massiven ferromagnetischen Folien
oder Drithten, deren Enden durch elektrochemisches Atzen zu einer Spitze ge-
formt wurden, durchgefiihrt. Modellrechnungen [24] und MeBergebnisse [25]
zeigten jedoch, dafl nichtmagnetische Spitzen, die mit einer diinnen magneti-
schen Schicht bedeckt sind, ein hoheres Auflsungsvermégen besitzen. Hinzu
kommt, dafl solche Spitzen, in den Cantilever integriert, aus Halbleitermate-
rialien industriell hergestellt werden kénnen. Man erhélt so Spitzen und Can-
tilever mit wohldefinierten Eigenschaften.

Fiir die Messungen in dieser Arbeit, die alle im dynamischen Modus durch-
gefithrt worden sind, wurden Siliziumcantilever der Firma Nanosensors [26]
verwendet, deren Daten in Tabelle 1.1 zusammengefaflt sind. Das Silizium ist
hoch dotiert und damit gut leitend. Dies bedeutet zum einen, daf3 die Spitze
stets gut geerdet ist, womit elektrostatische Kréfte reduziert werden. Zum an-
deren bietet dies die Mo6glichkeit, mit den Cantilevern Tunnelmikroskopie zu
betreiben, was es erlaubt, am gleichen Probenort AFM-/MFM- sowie STM-
Messungen durchzufiihren.

Die Préparation der Cantilever erfolgt in der UHV-Anlage. Zunéchst wird
die Siliziumoxidschicht durch Sputtern (siehe Abschnitt 2.1) mit Argonionen
entfernt. Anschliefend wird eine magnetische Schicht von 5-10 nm Dicke mit
Hilfe eines Elektronenstrahlverdampfers aufgebracht. Eine weitere Beschich-
tung zum Schutz gegen Oxidation ist nicht erforderlich, da die Cantilever im
UHYV verbleiben. Bevor die Cantilever zur MFM-Messung an den ultradiinnen
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Resonanzfrequenz [kHz] 67-93 | 183-203 | 348-437
Lange [pm] 231 224 114
Breite [pum)] 26-28 34-36 30-32
Dicke [yim] 27-38 | 6875 | 3.6-4.4
Spitzenhohe [pm)] 10-15 10-15 10-15
Federkonstante [N/m] 1,8-5,2 40-57 39-77
spezifischer Widerstand [Qcm] | <0,0025 | <0,0025 | <0,0025

Tabelle 1.1: Technische Daten der verwendeten Cantilever laut Herstelleran-
gaben

Filmen verwendet werden, erfolgt ein Test an einer Co/Pt-Multilagenstruktur,
die eine wohlbekannte Doménenstruktur aufweist.

1.2.2 Abstandsregelung

Die Wahl des Spitze-Probe-Abstandes ist entscheidend fiir die Qualitdt und
Aussagekraft von MFM-Messungen. Wahlt man den Abstand zu grof, so
nimmt zum einen die Signalstirke ab, zum anderen verschlechtert sich die
rdumliche Auflésung, bedingt durch die Geometrie des magnetischen Streu-
feldes der Probe. Wird der Abstand zu gering gewéhlt, so zeigt sich eine Be-
einflussung des MFM-Bildes durch die Topographie der Probe. Ein solches
Ubersprechen kann vermieden werden, wenn der Abstand der Spitze zur Probe
konstant gehalten wird. Die Topographie der Probe wird zunéchst im normalen
Topographiemodus, also durch Regelung auf eine konstante Kraft oder einen
konstanten Kraftgradienten, bestimmt. Anschliefend wird die Spitze auf den
gewlinschten Abstand gebracht und die Topographie nachgefahren. Auf diese
Weise wird auch eine eventuelle Schriglage der Probe ausgeglichen. Abhéngig
von der Beschaffenheit der Probe haben sich zwei Verfahren etabliert, die beide
im verwendeten Mikroskop realisiert wurden.

Der Lift-Mode wurde zuerst von Digital Instruments [27] verwendet.
Der Wechsel zwischen Topographiemessung und MFM-Messung erfolgt hier
zeilenweise. Zunéchst wird das Profil einer Zeile bestimmt und anschlieSend
in vorgegebener Hohe nachgefahren (Abbildung 1.2). Auf diese Weise erhilt
man simultan ein Topographiebild und ein MFM-Bild der gleichen Stelle. Ein
genereller Nachteil des Lift-Modes ist die geringe Aufnahmegeschwindigkeit.
Speziell fiir die Magnetkraftmikroskopie besteht zusétzlich die Gefahr unkon-
trollierter gegenseitiger Beeinflussung der magnetischen Struktur von Spitze
und Probe wéhrend der Topographiemessung.

Die Moglichkeit, einen kontrollierten Abstand zwischen Probe und Spitze
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Abbildung 1.2: Der Lift Mode: a) zunichst wird das Profil einer Zeile bestimmt
und anschlieend b) in vorgegebener Hohe nachgefahren

O, ey

Abbildung 1.3: Plane-Substraction-Mode: a) die Seiten des abzubildenden Berei-
ches werden ausgemessen und anschlieend durch Polynome approximiert. Hieraus
wird eine Flidche berechnet, die anschliefflend b) in vorgegebener Hohe nachgefahren
wird.

wahrend der gesamten Messung einzuhalten, bietet der sogenannte Plane-
Substraction-Mode; im folgenden kurz PS-Mode genannt. Hier wird nicht
die gesamte Topographie ausgemessen, sondern nur die Rinder der zu untersu-
chenden Fléche. Es wird wahlweise an zwei oder auch an allen vier Seiten des
Scanbereiches jeweils eine Linie aufgenommen. An diese Linien wird jeweils
ein Polynom ersten bis dritten Grades angepafit und hieraus eine Ebene er-
mittelt. Die anschliefende Messung folgt dieser Ebene im gewé&hlten Abstand
und beriicksichtigt so eine Verkippung sowie eine Kriimmung der Oberfliche
(Abbildung 1.3). Der Nachteil dieser Methode ist, dal topographische Effek-
te innerhalb des Scanbereiches - vor allem Partikel - durch das Ausmessen
der Seiten nicht erfaflt werden und zu Stérungen fithren kénnen. Die Methode
eignet sich also eher fiir flache saubere Proben. Da die in dieser Arbeit un-
tersuchten Proben im UHV hergestellt wurden und eine geringe Korrugation
von 2-10 nm aufweisen und andererseits die Gefahr einer Beeinflussung der
magnetischen Struktur durch die Spitze bei ultradiinnen Filmen mit ihren ge-
ringen Koerzitivfeldstdrken besonders hoch ist, wurde fast ausschliefllich der
Plane-Substraction-Mode verwendet.
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1.2.3 Kontrastinterpretation

Die Energie eines Korpers, zum Beispiel der Spitze, mit der Magnetisierung m
im magnetischen Streufeld der Probe H ist gegeben durch

E= —uo/ - Hdv (1.8)
Die wirkende Kraft ist dann der negative Gradient dieser Energie.

ﬁ:—VE:uo/

VSpitze

Y (- H) dV (1.9)

Zur Vereinfachung wird die Spitzenmagnetisierung im folgenden durch einen
Dipol mit der Magnetisierung m ersetzt

—

F = oV (- H) (1.10)

Gemessen wird nur die z-Komponente der Kraft
F, = Q(m H) = 3zgjm-H-— imai (1.11)
z_lu/OaZ _;U/Oaz 2 7 Z_NUiZI % 82’ .

oder des Kraftgradienten

OF, ' 0%H;
o _uogmiW (1.12)

Ist die Spitze beispielsweise in z-Richtung magnetisiert, so tragt nur die
z-Komponente des H Feldes zur Wechselwirkung bei.
Zur Interpretation des MFM-Signals sind also Kenntnisse iiber die magneti-
schen Eigenschaften der Spitze erforderlich. Dies gilt insbesondere bei der Un-
tersuchung von Proben mit unbekannter magnetischer Struktur. Da die Can-
tileverspitzen mit sehr diinnen magnetischen Filmen beschichtet werden, be-
wirkt deren Formanisotropie eine Ausrichtung der Magnetisierung entlang der
Spitzenachse, also senkrecht zur Probenebene. Eine Moglichkeit, dies zu {iber-
priifen, ist das Testen der Spitze auf einer Probe, die eine wohldefinierte magne-
tische Struktur besitzt. Wir verwendeten hierfiir eine CoPt-Multilagenschicht.
Die senkrecht zur Probenebene magnetisierten Doménen erzeugen einen Do-
méanenkontrast (Abbildung 1.4 a)), da die Wechselwirkung mit der Spitze iiber
den Doménen entweder anziehend oder abstoflend ist. Bei weichmagnetischen
Spitzen ergibt sich allerdings ein Domé&nenwandkontrast, der daher riihrt, dafl
die Spitzenmagnetisierung sich jeweils parallel zur Magnetisierung der unter
ihr liegenden Doméne ausrichtet. Ein Kontrast entsteht dann nur wihrend die
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a)

Abbildung 1.4: MFM-Bilder einer CoPt-Multilagenstruktur mit senkrecht magne-
tisierten Doménen. a) Doméinenkontrast, erzielt mit einer hartmagnetischen Spitze.
b) Doménenwandkontrast bei Messung mit einer weichmagnetischen Spitze, deren
Magnetisierung durch das Streufeld der Doménen umgeschaltet wird. Der Scanbe-
reich betrigt jeweils 2pum X 2um.

Spitze eine Wand passiert und ihre Magnetisierung dreht. Fiir die in dieser
Arbeit beschriebenen MFM-Messungen, wurden nur Spitzen gewéhlt, die auf
der CoPt-Probe einen stabilen Doméanenkontrast mit starkem Signal und eine
gute Auflésung der ca. 100 nm breiten Doménen zeigten.!

Schwieriger ist die Interpretation der MFM-Bilder von in der Ebene ma-
gnetisierten Doménen. Ein MFM-Signal zeigt sich hier nur iiber den Domé-
nenwénden. Die Bestimmung der Magnetisierungsrichtungen aus den MFM-
Bildern ist hier im allgemeinen nicht moglich. Hingegen ist es moglich, Aus-
sagen {iber die Art und Struktur der Doménenwinde zu machen, wenn die
Auflosung der Methode (ca. 30-50 nm) hierzu ausreicht.

1.3 Rastertunnelmikroskopie

Die Entwicklung der Rastersensormethoden begann 1981 mit der Erfindung
des Rastertunnelmikroskops (engl. scanning tunneling microscope, kurz STM)
durch Binnig und Rohrer [6]. Als Sondenspitze dient hier eine Metallspitze,
meist wird Wolfram oder Platin/Iridium verwendet, welche so nah an die Pro-
be gebracht wird, dafl bei einer angelegten Spannung das dazwischenliegende
Medium (Vakuum oder auch Luft) von Elektronen durchtunnelt wird. Hier-
durch entsteht zwischen Spitze und Probe ein mef3barer Strom, der sogenannte
Tunnelstrom, welcher das Mefisignal bzw. Regelsignal darstellt.

L Andernfalls wird dies ausdriicklich erwihnt.
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Abbildung 1.5: Schematische Darstellung einer Tunnelbarriere der Hohe V5 und
Breite s. Fiir eine von links auftreffende ebene Welle existiert eine endliche Wahr-
scheinlichkeit, die Barriere zu durchdringen.

1.3.1 Der Tunneleffekt

In der Quantenmechanik wird als Tunneln das Uberwinden einer Potentialbar-
riere durch ein Teilchen aufgrund seiner Wellennatur bezeichnet. Im Falle des
Tunnelmikroskops ist diese Barriere ein Vakuumspalt zwischen Spitze und Pro-
be. Ein Elektron, das sich der Energiebarriere von links nihert, besitzt auf der
anderen Seite eine endliche Aufenthaltswahrscheinlichkeit, selbst wenn seine
Energie klassisch nicht ausreicht, um die Barriere zu iiberwinden (siehe Ab-
bildung 1.5). Durch Anwendung der Schrédingergleichung auf dieses Problem
erhilt man den Transmissionskoeffizienten T'. Dieser gibt an, welcher Anteil
der Elektronen eine Energiebarriere der Hohe V, und Breite s durchtunnelt
[17].

1
T = 1.13
1+ (k2 + K2)2/(4k2K2) sinh?(ks) (1.13)
mit der Abklingkonstanten « :
2m(Vo — E
o= V2o = E)) (1.14)
h
und
k= \/(2mE/h) (1.15)

Fiir die tiblichen Tunnelspannungen und Abstédnde gilt ks > 1, so dafl
Gleichung 1.13 genédhert werden kann durch:
16k%K2

~ —2KS
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Die exponentielle Abhéngigkeit des Transmissionskoeffizienten und damit
des Tunnelstromes vom Abstand s ist der Grund fiir die hohe laterale Auflésung
des STMs. Sie sorgt dafiir, dafl der Tunnelstrom {iberwiegend vom vordersten
Spitzenatom bestimmt wird. Da der Tunnelstrom bei einer Vergroflerung des
Abstandes um ein Angstréom um eine GréSenordnung abnimmt, tragen be-
reits die néchsten Atome, welche sich 2 bis 3 A weiter entfernt befinden, nur
noch einen 100- bis 1000-fach kleineren Strom bei. Bei entsprechend hoher me-
chanischer Stabilitdt und Positioniergenauigkeit lassen sich Oberflichen damit
atomar aufgel6st abbilden.

Eine bessere Beschreibung liefert das Modell von Tersoff und Hamann [28],
die unter Verwendung eines storungstheoretischen Ansatzes von Bardeen [29]
und eines s-artigen Orbitals mit Durchmesser D als Spitze, fiir kleine Span-
nungen den folgenden Ausdruck erhielten:

I xU-pr(Ep)-e 2k me §(E, — Er) (1.17)

Hierbei ist kK = —VZ;L”‘I’ die Abklingrate, ® die lokale Barrierenhéhe und
pr(Er) die Zustandsdichte der Spitze an der Fermikante. Der Ausdruck

kann hierbei als lokale Oberflichenzustandsdichte der Probe an der Fermikante
gedeutet werden.

Es ergeben sich also folgende wichtige Proportionalitéiten fiir den Tunnel-
strom [:

e [ o U, Ohmsches Verhalten des Tunnelkontaktes
o [ x exp(—2ks), exponentielle Abstandsabhéngigkeit

e [ x ps, Abbildung der lokalen Zustandsdichte der Probe

Mit diesem recht einfachen Modell waren Tersoff und Hamann in der La-
ge, die experimentell beobachteten Korrugationen der rekonstruierten (2 x 1)-
und (3 x 1)-Au(110) Oberfliche mit realistischen Annahmen fiir Radius und
Abstand der Spitze zu berechnen [28, 30]. Die Berechnung der Korrugationen
dichtgepackter Oberflichen erfordert jedoch die Erweiterung des Modells auf
Orbitale hoherer Ordnung [31]. Wichtig sind insbesondere d-Zustinde, da die
Zustandsdichte der meist verwendeten W- oder PtIr-Spitzen an der Fermikante
von d-Zustdnden dominiert wird [32].
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1.3.2 Rastertunnelspektroskopie

Neben der reinen Abbildung der Probenoberfliche bietet das STM auch die
Moglichkeit, die elektronische Struktur der Probe spektroskopisch zu unter-
suchen. Ein grofier Vorteil der Rastertunnelspektroskopie (engl. scanning tun-
neling spectroscopy, kurz STS) gegeniiber herkommlichen Methoden wie Pho-
toemission oder Inverser Photoemission ist dabei die M6glichkeit der ortsauf-
gelosten Messung bis hinunter zur atomaren Skala. Weiterhin ist es mit STS
moglich, sowohl die Zustdnde unter- wie oberhalb des Ferminiveaus zu vermes-
sen, wiahrend der Photoemission und der Inversen Photoemission jeweils nur
ein Teil der Zusténde zugénglich sind.

Aus Gleichung 1.17 geht hervor, daf§ der Tunnelstrom proportional zur Zu-
standsdichte der Probe am Ort der Spitze ist. Welche Zustédnde zum Tunnel-
strom beitragen, hingt von einem spannungs- und energieabhingigen Trans-
missionskoeffizienten 7" ab:

I /UeU pi(eU F E)py(E)T(E, eU)dE (1.19)

mit

om B, + 1/2
m &+, el )] } (1.20)

T(E = —2(d — — —F
(E,eU) exp{ ( +R)[h2( 5 + 5

Die Zustandsdichte der Probe erhélt man durch Ableiten des Tunnelstroms
nach der Tunnelspannung:

j—é x ps(E)T(E,elU)dE (1.21)

Diese differentielle Leitfdhigkeit 148t sich am besten mittels Lock-In-Technik
bestimmen. Auf diese Weise kénnen ortsaufgeloste Spektren der lokalen Zu-
standsdichte aufgenommen werden, wobei der nach beiden Seiten monoton
ansteigende Transmissionskoeffizient zu berticksichtigen ist. Weiterhin muf
beriicksichtigt werden, dafl auch die Zustandsdichte an der Spitze nicht struk-
turlos ist. Die Energieabhéngigkeit des Transmissionskoeffizienten 7' fiihrt da-
zu, dafl insbesondere unbesetzte Zustdnde das Spektrum dominieren. Bei un-
bekannten besetzten Probenzustédnden kann es sich also um unbesetzte Spit-
zenzustdnde handeln. An dieser Stelle hilft hdufig der Vergleich mit Photoe-

missionsspektren.

1.4 Spinpolarisierte Rastertunnelmikroskopie

Bereits kurz nach der Entwicklung des STMs kam der Gedanke auf, die Me-
thode mit magnetischer Sensitivitéit auszustatten und auf diese Weise die hohe
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Abbildung 1.6: Energieschema fiir Spitze und Probe. a) Bei geniigendem Abstand
ist die Lage der Ferminiveaus unterschiedlich. b) Bei Anndherung flieBt ein Tun-
nelstrom, bis sich die Ferminiveaus einander angeglichen haben. ¢) Bei positiver
Probenspannung tunneln Elektronen von der Spitze in die Probe. d) Bei negativer
Probenspannung tunneln Elektronen von der Probe in die Spitze. Die Griéfle der
Pfeile symbolisiert die Abhingigkeit der Tunnelwahrscheinlichkeit der Elektronen
von der Barrierenhohe.

Ortsauflosung der topographischen Abbildung auch fiir die Abbildung magne-
tischer Doménen zu nutzen. Hierzu ist es erforderlich, das STM auf den Spin
der tunnelnden Elektronen empfindlich zu machen. Zur Entwicklung spinpola-
risierter Rastertunnelmikroskopie (SP-STM) sind zwei Konzepte verfolgt wor-
den.

optisch gepumpte GaAs-Spitzen [33] Die durch die Bestrahlung mit zir-
kular polarisiertem Licht ins Leitungsband gehobenen Elektronen sind
spinpolarisiert. Daher ist ihre Tunnelwahrscheinlichkeit von der Magneti-
sierung in der Probe abhéngig. Mit diesem Verfahren wurde die Doménen-
struktur diinner Kobaltfilme abgebildet [34]. Es konnte jedoch nicht er-
wiesen werden, dafl der dabei erzielte Kontrast magnetischen Ursprungs
ist.

ferromagnetische Spitzen Dieses Verfahren, das auch in der vorliegenden
Arbeit verwendet wurde, greift auf den zuerst an planaren Tunneliiber-
gangen gefundenen Spin-Ventil-Effekt [35] zuriick, der eine Abhéngigkeit
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des Tunnelstromes von der relativen Orientierung der Magnetisierung in
den beiden Elektroden bewirkt. Es wird im folgenden néher erlautert.

Die Leitfahigkeit eines Ferromagnet-Isolator-Ferromagnet-Tunneliibergangs
ist durch folgende von Slonczewski [36] entwickelte Formel gegeben:

o= O'fbf(l + bef COS(Q)), |bef| <1 (1.22)

Hierbei ist Py, die effektive Polarisierung des Ferromagnet-Barriere-Uber-
ganges, o,p die mittlere Leitfdhigkeit und ¢ der Winkel zwischen der Magne-
tisierung der beiden Elektroden. Fiir den Fall unterschiedlicher Ferromagneten
148t sich 1.22 verallgemeinern zu:

o= Ufbfl(l + bePf/b COS(9>> (1.23)

Sind die Magnetisierungen parallel bzw. antiparallel zueinander ausgerich-
tet, so maximiert sich der Effekt zu:

o = oppp (1 4+ PpoPpry) (1.24)
O-Ti = O'fbf/(l — bePf’b)

Aus den beiden Leitwerten 148t sich dann die effektive Polarisation des
Tunneliibergangs bestimmen:

Py = PpyPpy = 1L 1.25

o = PrPe =200 (1.25)

Die Spinabhingigkeit des Tunneleffektes, die aus Gleichung 1.23 resultiert,

wurde in planaren Tunneliibergdngen nachgewiesen. Der Nachweis seines Ein-

flusses auf den Tunnelstrom gestaltete sich jedoch deutlich schwieriger. Dies
hat mehrere Griinde:

1. Die Stabilitdt des Tunneliibergangs, die zum Nachweis des Effektes not-
wendig ist, erfordert beim Vakuumtunneln mit dem STM einen hohen
Aufwand.

2. Die Magnetisierung in der Probe und erst recht die am &uflersten Spit-
zenende sind schwer zu bestimmen bzw. so einzustellen, dafl der Effekt
sichtbar wird.

3. Ortsabhéngige Variationen des Tunnelstromes kénnen viele Ursachen ha-
ben (z.B. Kontaminationen auf der Probe oder Verdnderungen der Spitze
wiahrend des Rasterns).
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Abbildung 1.7: Nachweis des topologischen Antiferromagnetismus auf der Cr(001)-
Oberflache durch spinpolarisiertes Tunneln. Aufgrund des Spin-Ventil-Effektes er-
gibt sich iiber den einzelnen Terrassen abwechselnd hoher und niedriger Tunnel-
strom. Da der Abstand der Spitze auf einen konstanten Strom hin reguliert wird,
ergibt sich eine Variation der Stufenhdhe, entnommen aus [16].

Der experimentelle Nachweis gelang Wiesendanger et al 1990 an der Cr(001)-
Oberfléche [16]. Die Cr(001)-Oberfléche besteht aus Terrassen, die durch mono-
atomare Stufen getrennt sind und fiir die von Bliigel et al [15] eine alternierende
Magnetisierung postuliert wurde. Mit einer CrO,-Spitze, deren Spinpolarisati-
on nahe 100% liegt, wurde eine alternierende Variation der Stufenhéhe gefun-
den, die sich auf spinpolarisiertes Tunneln zuriickfithren 148t (siehe Abbildung
1.7).

Vom prinzipiellen Nachweis des spinpolarisierten Vakuumtunnelns mit dem
STM bis zu den ersten magnetischen Abbildungen war es jedoch noch ein wei-
ter Weg. Der Effekt erwies sich als nicht stark genug, um in STM-Bildern ma-
gnetische Doménenstrukturen zu finden. Um den Effekt zu verstérken, wurden
mehrere Ansétze verfolgt. Als sehr erfolgreich hat sich der von Bode et al [12]
erwiesen, mit Rastertunnelspektroskopie gezielt Zustdnde an der Oberfliche
mit hoher Spinpolarisation zu nutzen. Da dieser Ansatz auch in der vorliegen-
den Arbeit Verwendung fand, wird er im folgenden néher erldutert.

Die fiir das Experiment verwendete Gd(0001)-Oberfléche weist einen aus-
tauschaufgespaltenen Oberflichenzustand auf. Das besondere ist, dal sowohl
der Minoritéts- wie auch der Majoritédtszustand in dem der Tunnelspektrosko-
pie zuginglichen Energiebereich liegen. Verwendet man eine Spitze aus einem
Material, welches das Vorzeichen seiner Spinpolarisation im untersuchten Ener-
giebereich nicht wechselt (z.B. Eisen), so erwartet man bei Umkehr der Magne-
tisierung in der Probe an der Position des einen Zustandspeaks eine Erhohung
der differentiellen Leitfdhigkeit und an der des anderen entsprechend eine Fr-
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Abbildung 1.8: Funktionsprinzip der spinpolarisierten Tunnelspektroskopie: a)
Schematische Darstellung der Zustandsdichte von Gd und Fe. Der Oberflichenzu-
stand von Gd ist austauschaufgespalten. Die Zustandsdichte von FEisen wird als
konstant angenommen. Im Bereich des Majoritdtszustandes ist der Strom bei paral-
leler Magnetisierung erhoht, im Bereich des Minoritétszustandes bei antiparalleler.
b) Bei Ummagnetisierung der Probe (Klammern in a)) wird eine Kontrastumkehr
in der differentiellen Leitfihigkeit an beiden Peakpositionen erwartet. ¢) Dieses Ver-
halten wurde in Spektren, die oberhalb einer Gd-Insel aufgenommen wurden (Pfeil)
beobachtet, entnommen aus [12].

niedrigung, wie in Abbildung 1.8 zu sehen. Spektroskopiemessungen auf einer
Gadoliniuminsel, deren Magnetisierung durch ein dufleres Feld geschaltet wur-
de, zeigen dann auch ein entsprechendes Verhalten (Abbildung 1.8 ¢)), das sich
durch Einfiihrung der Asymmetrie A mit

Imaj - Imm
= — 1.26
]maj + ]min ( )

beschreiben 14t. Aus ortsaufgelosten Spektren kann dann eine Karte der
Asymmetrie erstellt werden, die die Magnetisierung relativ zur Spitzenma-
gnetisierung zeigt.

Die Forderung, dafl Majoritédts- und Minoritdtszustand in der Néahe des
Ferminiveaus liegen miissen, bedeutet natiirlich eine starke Einschrinkung
hinsichtlich des Probenmaterials. Es hat sich jedoch gezeigt, dal durch Ver-
wendung eines speziell auf die Anforderungen fiir spinpolarisiertes STM hin
entwickelten Mikroskops [37] und geschickter Spitzenpriaparation der Effekt
so verstirkt werden konnte, daf§ auf diese Forderung verzichtet werden kann.
Unter Verwendung einer mit Gd beschichteten Spitze konnte die Magnetisie-
rungsstruktur in dipolar gekoppelten Eisenstreifen auf W(110) abgebildet wer-
den [13] und die Auflésung an einer Mn-Monolage ebenfalls auf W(110) bis zur
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atomaren Skala getrieben werden [14]. Die spinpolarisierte Rastertunnelmikro-
skopie erdffnet so ganz neue Méglichkeiten zur Untersuchung von magnetischen
Nanostrukturen. Eine Einschrankung im Bezug auf technologische Anwendun-
gen bedeutet allerdings, daf} all diese Experimente unter UHV-Bedingungen
und tiefen Temperaturen (16 K) durchgefithrt wurden. In dieser Hinsicht ist
die Entwicklung der Methode noch langst nicht abgeschlossen.

Eine lange Zeit ungekldrte Frage war auch die der Magnetisierungsrich-
tung der Spitze. Bei MFM-Messungen wird davon ausgegangen, daf3 die Spitze
in den allermeisten Fillen aufgrund der Formanisotropie entlang ihrer Achse,
also senkrecht zur Probenebene, magnetisiert ist. Im Unterschied zu MFM-
Messungen, bei denen ein vergleichsweise grofler Teil des magnetischen Volu-
mens zum Kontrast beitrdgt, entscheidet beim spinpolarisierten Tunneln nur
die Magnetisierungsrichtung eines oder weniger Atome direkt am Tunneliiber-
gang. Betrachtet man nur das unterste Ende der Spitze, so ist sie vergleichswei-
se platt und es ist anzunehmen, daf} die Formanisotropie hier eher zu einer Ma-
gnetisierung in der Probenebene fiihrt. Dies wird bestétigt durch die Tatsache,
daf erst eine mit einem ultradiinnen Gadoliniumfilm beschichtete Wolframspit-
ze zu einem starken Kontrast auf senkrecht magnetisierten Eisenstreifen fiihrte
[13]. Hierbei wurde ausgenutzt, dafl Gadoliniumfilme dieser Dicke auf Wolfram
eine senkrechte Anisotropie aufweisen. Dies ist bei den eisenbedeckten Spitzen
nicht der Fall. Bei den von uns verwendeten eisenbeschichteten Spitzen gehen
wir daher von einer Magnetisierung in der Probenebene aus.






Kapitel 2

UHV-Technik

Die in dieser Arbeit beschriebenen Experimente wurden in einer kommerziellen
Ultrahochvakuumkammer der Firma Omicron [19] durchgefiihrt. Diese besteht
aus einer Préparations- und einer Analysekammer, welche durch ein Ventil
voneinander getrennt sind. Zusétzlich befindet sich an der Préparationskammer
eine Schleuse, die mit einer Turbomolekularpumpe separat gepumpt werden
kann. Sie dient dem schnellen Einschleusen von Cantilevern und Proben. Die
Hauptkammer wird zunéchst durch eine weitere Turbomolekularpumpe, die
an der Praparationskammer hingt, evakuiert. Dabei wird die Analysekammer
iiber das Verbindungsrohr mitgepumpt. Zum Erreichen des Ultrahochvakuums
wird die Kammer fiir ca. 20 Stunden auf 125°C geheizt. Nach dem Abkiihlen
werden beide Kammern mit Titansublimations- und Ionengetterpumpen in
den UHV-Bereich gebracht und erreichen einen Basisdruck von wenigen 10
mbar.

2.1 Préiparation

In beiden Kammern befinden sich Widerstandsheizungen zum Tempern
der Proben auf bis zu 900°C. Der Probentréger wird hier indirekt {iber einen
Heizdraht erwérmt. Im Unterschied dazu flieit in der Direktstromheizung,
welche sich nur in der Analysekammer befindet, unter Verwendung eines spe-
ziellen Probenhalters, der Strom direkt durch die Probe. Dies fiihrt allerdings
nur bei Proben mit hoherem Widerstand zu hohen Temperaturen und eignet
sich zum Beispiel zum Heizen von Halbleitern.

In der Praparationskammer befindet sich eine Ionenétzkanone, welche in
einer Brennkammer durch Elektronenbeschufl aus einem Edelgas ein Ionenplas-
ma erzeugt. Die Ionen werden elektrostatisch beschleunigt und auf die Probe
fokussiert. Dort schlagen sie Atome aus der Oberfliche heraus. Zur Bestim-
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Abbildung 2.1: Bestimmung der Abtragrate: Durch Sputtern und anschlieflendes
Tempern werden auf der Oberfliche (hier Gold(111)) Leerstelleninseln erzeugt. Diese
kénnen mit dem STM vermessen werden, woraus dann die abgetragene Materialmen-
ge bestimmt werden kann.

mung der Abtragrate kann der von der Probe zur Masse hin flieende Strom
gemessen werden. Die Durchfiihrung der Eichung mit dem STM erfolgt nach
kurzem Beschufl und anschliefendem Tempern durch Messung der Topogra-
phie. Eine solche Messung auf der Gold(111)-Oberfliche zeigt Abbildung 2.1.
Die abgetragene Fliache kann hier direkt bestimmt werden. Durch Halbierung
der Sputterzeit wird sichergestellt, dal nicht mehr als eine Monolage abgetra-
gen wurde. Im vorliegenden Fall ergab sich eine Abtragrate von 0,2 Monolagen
pro Minute. Das Tonenétzen - auch Sputtern genannt, wurde zum Reinigen der
Cantilever und Proben verwendet. Als Edelgas diente dabei Argon.

Das Aufbringen der magnetischen Filme auf Proben und Cantilever er-
folgte durch Elektronenstrahlverdampfer. Verdampft wird Material von
einem Draht oder aus einem Tiegel, beides im folgenden Target genannt. Von
einem Filamentdraht werden Elektronen auf das auf Hochspannung liegende
Target beschleunigt, welches dadurch geheizt wird. Der gesamte Verdampfer
wird durch ein Kupferschild mit Wasser gekiihlt. Das Material gelangt durch
eine verschlieBbare Blende auf die Probe. Vor der Blende befindet sich ein
isoliertes Rohrchen. Da die hier auftreffenden Teilchen aus dem Target durch
den Elektronenbeschuf teilweise geladen sind, 148t sich durch Kontrolle des
abflieenden Stromes die Aufdampfrate konstant halten. Einen weiteren An-
haltspunkt bietet der vom Filament zum Target flieBende Emissionsstrom. Die
Eichung der Aufdampfrate erfolgt dhnlich wie die der Abtragrate beim Sput-
tern durch Aufdampfen von Submonolagen und anschliefender Messung mit
dem STM.
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2.2 Analytik

In der Analysekammer befindet sich das kombinierte Rasterkraft- und Ra-
stertunnelmikroskop. Es besitzt einen maximalen Scanbereich von 6m und
erlaubt einen in situ Spitzen- und Probenwechsel. Die Software zur Ansteue-
rung des Mikroskops wurde um zusétzliche Meimodi erweitert, welche es er-
lauben, mit dem Gerdt Magnetkraftmikroskopie zu betreiben [38, 39]. Diese
Modi bieten die Mdoglichkeit, bei einem vorgegebenen Spitze-Probe Abstand
zu messen und sind in Abschnitt 1.2.2 beschrieben.

Bei der niederenergetischen Elektronenbeugung (engl. low energy
electron diffraction, kurz LEED) wird die Probe mit Elektronen der Energie bis
etwa 200 eV, deren De-Broglie-Wellenlénge im Bereich der Atomabsténde im
Festkorper liegt, beschossen. Diese werden in den obersten Lagen elastisch ge-
streut. Das dabei entstehende Interferenzmuster wird auf einen Leuchtschirm
geworfen und kann von dort abfotografiert werden. Wenn auf der Probe eine
grofiflichig periodische Ordnung existiert, so erscheint im Interferenzbild ein
scharfes Beugungsmuster, anhand dessen die Struktur des Oberflichengitters
ermittelt werden kann. Auf diese Weise konnen zum Beispiel adsorbatinduzier-
te Uberstrukturen auf der Oberfliche identifiziert werden.

Zur elementspezifischen Analyse der Oberfliche dient die Augerelektro-
nenspektroskopie (AES). Die Probe wird hierbei mit hochenergetischen Elek-
tronen beschossen, welche wiederum Elektronen aus einer inneren Schale der
Probenatome herausschlagen. Diese Elektronen werden durch Elektronen aus
den dufleren Schalen ersetzt. Die hierbei frei werdende Energie kann durch Aus-
senden eines Photons oder eines weiteren Elektrons aus der Atombhiille abge-
geben werden. Diese nennt man Augerelektronen. Thre Energie hiangt lediglich
von der frei werdenden potentiellen Energie des auffiillenden Elektrons und
der Austrittsarbeit des Augerelektrons ab, womit sich eine elementspezifische
Energieverteilung ergibt. Da die Augerelektronen nur eine geringe Reichweite
im Festkorper von wenigen Nanometern haben, erhilt man eine elementspezi-
fische Analyse der Oberflédche.

Die Elektronen werden durch eine Spannung von 3 kV auf die Probe be-
schleunigt, welche sich auf Nullpotential befindet. Die von dort emittierten
Augerelektronen werden von den elektronischen Linsen des LEED-Systems
aufgefangen. Zur Energieselektion wird eine Gegenspannung U angelegt. Es
werden so nur Elektronen registriert, deren kinetische Energie grofier als e - U
ist. Die Gegenspannung wird iiber einen vorgegebenen Bereich variiert und
Anderungen im Signal durch die aufgefangenen Augerelektronen werden regi-
striert. Um eine bessere Sensitivitit zu erhalten, wird die Ableitung des Stro-
mes mit Lock-in-Technik detektiert. Aus der Hohe der so entstehenden Peaks
und der Sensitivitdt S fiir das jeweilige Element, lassen sich die Anteile der
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Elemente an der Oberfliche auch quantitativ bestimmen. Hierzu wird fiir jedes
Element die Peakhohe I bestimmt und anschliefend aus

Sl

25
P
die relativen Anteile ermittelt. Da der Augerstrom von Messung zu Messung

schwanken kann, werden die Werte immer auf einen bestimmten Peak normiert,
um verschiedene Messungen miteinander vergleichen zu koénnen.

R;

(2.1)



Kapitel 3

Kobalt auf Gold(111)

3.1 Einfiithrung

Dieses Kapitel beschreibt die Untersuchungen an ultradiinnen Kobaltfilmen
auf der (111)-Oberfldche eines Gold-Einkristalls. Die Richtung der magneti-
schen Anisotropie in diesem System liegt fiir Schichtdicken unterhalb von etwa
4 Monolagen senkrecht zur Filmebene und dreht fiir hohere Schichtdicken in die
Ebene. Der schichtdickenabhingige Reorientierungsiibergang wurde zunéchst
von Allenspach [9] an Kobaltfilmen verschiedener Dicke und spéter von Speck-
mann und Oepen [10, 11] an Kobaltkeilen untersucht. Die Abbildung der senk-
rechten und in der Ebene magnetisierten Doménen erfolgte jeweils mit SEMPA
40, 41].

Die Richtung der magnetischen Anisotropie in ultradiinnen Filmen wird im
wesentlichen durch die Konkurrenz von Formanisotropie und Grenzflichena-
nisotropie bestimmt. Man kann dies durch den folgenden ph&nomenologischen
Ansatz beschreiben. Fiir den orientierungsabhéngigen Term der freien Energie
gilt in erster Ndherung:

F = Ksin®6 (3.1)

Hierbei ist 6 der Winkel zwischen der Magnetisierung und der Schichtnor-
malen. K ist die Anisotropiekonstante und beschreibt die Richtung und Stérke
der Anisotropie. Aus der Definition folgt, dal die Magnetisierung senkrecht zur
Filmebene steht, wenn K > 0 ist.

Die Anisotropie wird nun in einen Volumenterm K und einen Grenz-
flachenterm K¢ aufgeteilt. Fiir den Volumenterm bietet sich eine weitere Auf-
teilung in die Formanisotropie Kg;, = —2m M2 (Mg ist die Sdttigungsmagne-
tisierung) und einen formunabhéngigen Term Kp an. Die Formanisotropie fa-
vorisiert fiir diinne Filme stets die Magnetisierung in der Ebene.
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K=Ky +Kg/d= (Kp—2rM2) + (Ks, + Kg,)/d (3.2)

Hierbei wird berticksichtigt, daf§ ein Film immer zwei Grenzflichen hat, die
im allgemeinen unterschiedlich sind. Mit abnehmender Schichtdicke d nimmt
die Bedeutung des Grenzflichenbeitrags immer mehr zu !. Die kritische Dicke
dy ergibt sich bei K = 0. Die Grenzflichenanisotropie der Co/Au-Grenzfliche
betriigt Kg, = 0,60 erg cm 2 [42]. Sie bewirkt also eine senkrechte Aniso-
tropie, wihrend fiir die Grenzfliche Co/Vakuum Ks, = —0,12 erg cm 2, das
heilt eine Bevorzugung der parallelen Magnetisierung gefunden wurde [43].
Aus diesen Werten wurde die Reorientierungsschichtdicke fiir Co/Au(111) zu
4,3 ML berechnet, in guter Ubereinstimmung mit dem experimentell gefun-
denen Wert [9]. Fiir Au/Co/Au-Systeme ist die senkrechte Anisotropie durch
die beiden Co/Au-Grenzflichen entsprechend hoher und es ergibt sich eine
Reorientierungsschichtdicke von 12 ML.

Ziel der folgenden Untersuchung war es, den Reorientierungsiibergang mit
UHV-Magnetkraftmikroskopie zu beobachten und dabei die Abbildung von
senkrechten und in der Ebene magnetisierten Domé&nen ultradiinner Filme zu
testen. Insbesondere sollte die Frage gekldrt werden, ob die Sensitivitit des
Instruments ausreicht, um Filme von 2 ML Dicke untersuchen zu konnen.
Dabei wurde zusétzlich ein Einflufl von Kontaminationen auf die Anisotropie
der Filme beobachtet. Dieser Effekt, der sich dank der UHV-Bedingungen auf
ausreichend langen Zeitskalen abspielte, unterstreicht die Empfindlichkeit der
magnetischen Eigenschaften ultradiinner Filme auf duflere Einfliisse.

3.2 Die Gold(111)-Oberfliche

Gold besitzt eine kubisch flichenzentrierte Kristallstruktur (Abbildung 3.1)
mit einer Gitterkonstante a = 4,08A [44]. Die Raumdiagonale der kubischen
Einheitszelle wird von 3 (111)-Flachen geschnitten. Auf der in dieser Arbeit
als Substrat verwendeten (111)-Oberfléiche ergibt sich hieraus eine Stufenhéhe
von hy, = \/5/3 -a =2, 36A. An der Oberfliiche sind die Atome hexagonal an-
geordnet, mit einem Abstand zum néchsten Nachbarn von 2, 88A. Die saubere
Gold(111)-Oberfliche zeigt eine 23 x v/3-Rekonstruktion (sog. Herringbone-
Struktur) [45], welche durch Verspannungen der Oberfliche entsteht [46].

Der Goldkristall wurde mit zwei Tantalblechen auf einem Probenhalter
aus VA-Stahl befestigt. Die Préparation erfolgte im UHV durch zyklisches
Ionenétzen und anschlieBendes Heizen auf 400°C. Abbildung 3.2 zeigt die Pro-

! Auch ein magnetoelastischer Beitrag kann eine entsprechende Schichtdickenabhéingigkeit
zeigen, wenn eine Verspannung des Films mit zunehmender Schichtdicke abgebaut wird.
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Abbildung 3.1: Die Kristallstruktur des Goldes

be nach der Priparation: a) in einer SFM-Ubersichtsaufnahme und b) in ei-
ner STM-Aufnahme auf kleinerer Skala. Zu erkennen ist zunéchst die Stu-
fenstruktur des Kristalls, die nach mehreren Praparationszyklen zunehmend
regelméfiger wurde. Fiir die durchschnittliche Terrassenbreite ergibt sich aus
dem angegebenen Fehlschnitt des Kristalls von <2° ein Wert von 6,75 nm. Man
findet auf der Oberfliche Bereiche mit breiteren Terrassen im Wechsel mit Stu-
fenbédndern, in denen die Stufen sehr dicht liegen, vor. Auf den Terrassen ist
eine Streifenstruktur mit Knicken von 60° zu erkennen. Dies ist die bereits
erwihnte 23 x v/3-Rekonstruktion. Die Richtungen beziiglich der kristallogra-
phischen Achsen sind in Abbildung 3.2 ¢) angegeben. Die STM-Aufnahme zeigt
weiterhin einige Restkontaminationen auf der ansonsten sauberen Oberfliche.
Solche Restkontaminationen zeigen sich auch auf Oberflichen, die nach LEED
und AES-Messungen sauber erscheinen. Vor dem Aufbringen der Kobaltfilme
wurde daher stets die Goldoberfliche mit dem STM auf ihre Reinheit iiberpriift
und gegebenenfalls erneut prapariert.

3.3 Priparation der Kobaltfilme

Die Kobaltfilme wurden mit Hilfe eines Elektronenstrahlverdampfers bei Raum-
temperatur und Aufdampfraten von 0,2 bis 1 ML/min auf das Goldsubstrat
aufgebracht. Zunéchst wurde der Wachstumsmodus mit dem STM untersucht.
Wie bereits von Vogtlander et al berichtet [47], ist das Wachstum durch die Re-
konstruktion und die starke Gitterfehlanpassung zwischen Substrat und Film
von 14% bestimmt. Abbildung 3.3 a) zeigt ein STM-Bild bei einer Bedeckung
von 0,7 Monolagen. Es zeigt sich zunéchst, daf§ die Inseln doppellagig aufwach-
sen und zwar bevorzugt an den Abknickpunkten der Rekonstruktion und dort,
wo diese die Stufen kreuzt. Auf diese Weise entstehen Ketten von Kobaltinseln,
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Abbildung 3.2: a) SFM- und b) STM-Bilder der Gold(111)-Oberfliche: Im Uber-
sichtsbild a) sind Stufenbénder, getrennt von einigen breiteren Terrassen, zu erken-
nen. Bild b) zeigt die auf den Terrassen erkennbare Herringbone-Rekonstruktion der
Goldoberfliche. Die Skizze c) zeigt die Orientierung der Rekonstruktion beziiglich
des Kristallgitters.

a) c) 400 nm

50 nm

Abbildung 3.3: STM-Bilder des Wachstums von Co auf Au(111): a) Die Kobal-
tinseln wachsen bevorzugt an den Abknickpunkten der Rekonstruktion. b) Hier-
durch ergeben sich Reihen von Kobaltinseln entlang der Abknickpunkte und an den
Stufenkanten. ¢) Auch bei einer Schichtdicke von 4 ML zeigt der Film eine rauhe
Inselstruktur

welche bei hoherer Bedeckung zunéchst zu Reihen zusammenwachsen und bei
etwas iiber 2 Monolagen einen geschlossenen, aber rauhen Film bilden.

Die STM-Abbildungen der Inselstrukturen dienen auch zur Kalibrierung
des Verdampfers. Die so ermittelte Aufdampfrate wird dann fiir die Bestim-
mung der Schichtdicke bei hoherer Bedeckung verwendet. Es zeigt sich bei wie-
derholter Messung, daf§ die Aufdampfrate bei gleichem Fluf} (siehe Abschnitt
2.1) iiber lingere Zeit konstant bleibt. Dennoch wurde die Kalibrierung re-



3.4 Magnetische Doménenstruktur der Kobaltfilme 35

gelméBig wiederholt, insbesondere nach Wechsel des Verdampfermaterials oder
Beliiftung der Praparationskammer.

3.4 Magnetische Doménenstruktur der Kobalt-
filme

Im folgenden werden die Ergebnisse der MFM-Messungen an den Kobaltfilmen
diskutiert. In Abschnitt 3.4.1 wird anhand der fiir verschiedene Schichtdicken
erhaltenen Ergebnisse zunichst ein Uberblick iiber den Reorientierungsiiber-
gang von der in der Ebene liegenden zur senkrechten magnetischen Anisotro-
pie gegeben. In den weiteren Abschnitten werden die Filme mit Anisotropie
senkrecht und parallel zur Filmebene einzeln insbesondere auf eine Korrelati-
on zwischen Doménenstruktur und Topographie hin untersucht. Den Abschluf3
bilden Untersuchungen zur Verdnderung der Anisotropie durch Kontamination
der Filme mit Kohlenstoff.

3.4.1 Schichtdickenabhingigkeit der Domé&nenstruktur

Fiir die folgenden Untersuchungen wurden Filme verschiedener Dicke auf ei-
ne jeweils zuvor frisch préparierte Goldoberfliche aufgebracht. Anschliefend
erfolgte die MFM-Messung mit verschiedenen Spitzen. Zusammen mit der Vor-
charakterisierung der Spitzen durch Messung der CoPt-Multilage ermoglicht
dies eine Vergleichbarkeit der Ergebnisse fiir die unterschiedlichen Filmdicken.
Einen Uberblick iiber die schichtdickenabhingige Doménenstruktur gibt Ab-
bildung 3.4. Auf den Bildern ist die jeweilige Schichtdicke in Monolagen ange-
geben. Bei 1,8 ML zeigt sich erstmals ein magnetischer Kontrast, obwohl bei
dieser Schichtdicke noch kein geschlossener Film vorliegt. Die MFM-Bilder der
Schichtdicken 1,8-3,8 ML zeigen Domé&nenkontrast, welcher auf eine senkrechte
Anisotropie, also eine Magnetisierung der Doménen senkrecht zur Schichtebene
hinweist. Es fillt auf, daf§ die Domé&nengrofie bis zu 3 ML zunéchst zunimmt,
um dann bis 3,8 ML wieder deutlich abzunehmen.

Bei einer Schichtdicke von 4,1 ML und mehr zeigen sich auf den MFM-
Bildern nur noch Streifen, der Kontrast kommt durch das Streufeld der Domé-
nenwinde zustande. Es liegen demnach in der Ebene magnetisierte Doménen
vor. Die magnetische Anisotropie hat in die Filmebene gedreht. Ein weiterer
Hinweis hierauf ist die magnetische Rippelstruktur [48], die bei 6 und 7 ML
zu sehen ist. Weiterhin zeigen sich Strukturen innerhalb der Doméinenwénde,
welche diese als Néelwénde auszeichnen. Die Doménen sind deutlich gréBer als
die senkrecht zur Filmebene magnetisierten. Der maximale Scanbereich des
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Abbildung 3.4: MFM-Aufnahmen der schichtdickenabhédngigen Doménenstruktur
von Co/Au(111) im Bereich von 1,8 bis 7 ML. Die Filmdicke in Monolagen ist jeweils
in der unteren linken Ecke der Bilder angegeben. Der Bildausschnitt betrigt jeweils
Spum X Sum.
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Abbildung 3.5: MFM-Aufnahmen einer 1,8 ML dicken Kobaltschicht. Zu erkennen
sind streifenférmige Doménen einer Breite von etwa 100 nm, die bevorzugt parallel
zu den Stufenbéndern verlaufen.

Mikroskops von 6pm x 6um reicht nicht aus, um eine ganze Doméne abzubil-
den.

3.4.2 Kobaltfilme mit senkrechter Anisotropie

Der Kobaltfilm mit 1,8 ML Schichtdicke zeigt im Unterschied zu den dicke-
ren eine streifige Doménenstruktur (Abbildung 3.5). Um dies zu verstehen,
wurde die Topographie des Films mit dem STM abgebildet. Wie bereits in
Abschnitt 3.3 beschrieben, liegt aufgrund des doppellagigen Inselwachstums
bei Bedeckungen von weniger als 2 ML kein geschlossener Film vor. Die Inseln
sind aufgrund ihrer geringen Gréfle bei Raumtemperatur superparamagnetisch.
Allerdings haben sich die Inseln bereits bei 1,4 ML zu Reihen geschlossen,
wie auch mit Neutronenstreuung nachgewiesen wurde [49]. Bei noch hoheren
Bedeckungen wachsen die Reihen zusammen und koppeln ferromagnetisch an-
einander, so dafl mit dem MFM ein magnetischer Kontrast gemessen werden
kann. Wie Abbildung 3.6 zeigt, befinden sich zwischen den Reihen immer noch
Liicken. Dies bedeutet, dafl die magnetische Austauschkopplung zwischen den
Reihen geringer ist als innerhalb der Reihen. Daher ist es energetisch giinstig,
Doménenwénde zwischen den Reihen einzubauen, woraus sich dann die sicht-
bare Streifenstruktur ergibt.

Das Auftauchen der ferromagnetischen Ordnung zwischen 1,4 und 2 ML
deckt sich mit einer makroskopischen Messung des polaren Kerreffektes bei
1,6 ML durch Padovani et al [50].

Die Doménenstruktur der Kobaltfilme zwischen 2 und 3,8 ML scheint ziem-
lich regellos, eine Vorzugsrichtung der Doménenwénde 148t sich nicht erkennen.
Dennoch wurden die Filme hinsichtlich einer Korrelation zwischen der To-
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Abbildung 3.6: STM-Aufnahmen der 1,8 ML dicken Kobaltschicht. Bei dieser Be-
deckung liegt noch keine geschlossene Schicht vor. Die Inseln sind jedoch bereits zu
Reihen zusammengewachsen.

pographie und der Doménenstruktur untersucht. Hierzu wurden AFM-Bilder
eines 3,5 ML dicken Films mit einer magnetisch beschichteten Spitze aufge-
nommen. Durch Regelung auf eine geringe Frequenzverschiebung befindet sich
die Spitze in einem hoheren Abstand zur Probe, wodurch ein gemischter Kon-
trast aus Topographie und magnetischem Signal erzielt wird. Fiir diesen Ab-
bildungsmodus wurde eine weichmagnetische Spitze verwendet. Diese zeigt, im
Unterschied zu den sonst verwendeten hartmagnetischen Spitzen, keinen reinen
Doménenkontrast, sondern bildet sowohl Doménen als auch Domé&nenwinde
ab (Abbildung 3.7 a)). Dies geschieht dadurch, dafl ein Teil der magnetischen
Schicht an der Spitze jeweils iiber einer Doménenwand die Magnetisierungs-
richtung dndert und sich immer parallel zu der Magnetisierung, der unter ihr
liegenden Doméne einstellt. Dies hat den Vorteil, dal umgekehrt die Doménen-
struktur der Probe nicht beeinfluflt wird, obwohl der Meflabstand sehr gering
ist.

Auf Abbildung 3.7 b) sind die Stufenbénder als breitere schwarze und wei-
e Streifen erkennbar, die von links unten nach rechts oben durch das Bild
laufen. Die Doménenwénde sind als diinne weifle Linien erkennbar und zei-
gen keine eindeutige Vorzugsrichtung. Eine Korrelation zwischen Stufen und
Doménenwénden ist nicht erkennbar.
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Abbildung 3.7: Simultane Abbildung der Domé&nenstruktur und der Stufenstruk-
tur bei 3,5 ML dicken Filmen: Bild a) zeigt ein mit einer weichmagnetischen Spit-
ze im PS-Mode aufgenommenes MFM-Bild. Bild b) wurde hingegen im geregelten
SFM-Modus aufgenommen, wobei die Regelung so eingestellt wurde, dal sowohl
Doménen, als auch Stufenbédnder zu erkennen sind. Das Bild wurde in x-Richtung dif-
ferenziert, um den Kontrast zu verbessern. Die Bildgrofle betrigt jeweils bum x 5um.

3.4.3 Kobaltfilme mit in der Ebene liegender Anisotropie

Auch die Kobaltfilme mit in der Ebene liegender Anisotropie wurden auf ei-
ne eventuelle Korrelation zwischen Stufenstruktur und Richtung der Domé-
nenwénde hin untersucht. Hierzu wurden wiederum AFM-Messungen durch-
gefiihrt, bei denen die Frequenzverschiebung so eingestellt wird, dafl ein ge-
mischter topographischer und magnetischer Kontrast entsteht. Abbildung 3.8
a) zeigt ein im PS-Mode aufgenommenes MFM-Bild eines Kobaltfilms von 11,5
ML Dicke. Zu erkennen sind drei Doméanenwénde, von denen die rechte im-
mer den gleichen Kontrast zeigt, wéhrend sich in der mittleren Abschnitte mit
unterschiedlichem Signal zeigen. Dies wird unten néher beschrieben. Bild 3.8
b) zeigt die gleiche Stelle, aufgenommen im AFM-Modus. Es zeigen sich, wie
bereits im vorigen Abschnitt, die Stufenbénder als schwarze und weifle Streifen
von links unten nach rechts oben durchlaufend; die Doménenwénde zeigen hier
eine Vorzugsrichtung senkrecht zu den Stufen. In Abbildung 3.8 ¢), welche von
einem 8,3 ML dicken Film stammt, ist eine ganze Doméne zu sehen, deren
lange Achse ebenfalls senkrecht zu den Stufen steht.

Abbildung 3.9 zeigt die mittlere Domé&nenwand aus Abbildung 3.8 noch
einmal mit hoherer Auflésung. Deutlich erkennbar sind drei verschiedene Ab-
schnitte, wobei der mittlere einen gegeniiber den anderen umgekehrten schwarz-
weifl Kontrast zeigt. Eine Interpretation dieses Kontrastes zeigt 3.9 c). Die
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Abbildung 3.8: Simultane Abbildung von Doménenwénden und Stufenbidndern bei
11,5 (a) und b)) und 8,3 ML (c) und d)) dicken Kobaltfilmen: a) und c) sind im PS-
Mode erhaltene MFM-Aufnahmen, wihrend b) und d) im geregelten SFM-Modus
aufgenommen wurden. Sie zeigen, dafl die Domanenwénde bevorzugt senkrecht zu
den Stufenbéndern verlaufen. Der Bildbereich betrigt jeweils 5pum X 5um.

Magnetisierung zu beiden Seiten der Wand wird als parallel zur Wandrichtung
angenommen. Es handelt sich dann um eine 180°-Wand. Die Magnetisierungs-
richtung kann innerhalb der Filmebene im oder gegen den Uhrzeigersinn dre-
hen. Entsprechend ergeben sich dann die unterschiedlichen Kontraste in den
einzelnen Abschnitten. Es handelt sich demnach um eine Néelwand, wie sie
typischerweise in diinnen magnetischen Filmen auftritt [51].
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Abbildung 3.9: Abbildung einer Doménenwand aus Abbildung 3.8 mit héherer
Auflésung im a) PS-Mode und b) im geregelten SFM-Modus. Die unterschiedlichen
Kontraste in der Wand werden als Bereiche mit entgegengesetzter Drehrichtung
gedeutet (Bild c)). Der Bildbereich betrigt jeweils 2um x 2pm.

3.5 Beeinflussung der magnetischen Anisotro-
pie durch Kontaminationseffekte

Nachdem die Doménenstruktur fiir verschiedene Schichtdicken um die Re-
orientierungsschichtdicke von etwa 4 ML gemessen war, wurde versucht, die
Schichtdicke in kleineren Schritten zu variieren. Dazu wurden zunéchst 2 ML
Kobalt auf das gereinigte Goldsubstrat aufgebracht und anschlieend abwech-
selnd eine MFM-Messung durchgefiihrt und 0,25 ML zusétzliches Kobalt auf-
gedampft. Bis zu einer Schichtdicke von 10 ML konnte hierbei keine Anderung
der Doménenstruktur festgestellt werden, daher wurde im folgenden jeweils
eine ganze Monolage pro Schritt aufgebracht. Abbildung 3.10 zeigt die MFM-
Bilder der Schichtdicken von 13 bis 26 ML. Zu sehen ist eine mit zunehmender
Schichtdicke deutlich abnehmende Gréfle der Doménen bis zu 18 ML. Bei noch
dickeren Schichten ist keine eindeutige Domé&nenstruktur identifizierbar. Da die
Domaénen im Bereich von 16 bis 18 ML sehr klein sind, wurden hier zusétz-
lich Bilder mit kleinerer Scangrofie aufgenommen, welche in Abbildung 3.11
zu sehen sind.

Nach Erreichen einer Schichtdicke von 36 ML wurde zur chemischen Cha-
rakterisierung des Films ein Augerspektrum aufgenommen (Abbildung 3.12
a)). Es zeigt sich neben den drei Kobaltlinien zwischen 650 und 800 eV sowie
den Goldlinien unterhalb von 240 eV eine stark ausgeprigte Kohlenstofflinie
bei 272 eV. Als Vergleich zeigt Abbildung 3.12 b) ein Augerspektrum eines
frisch aufgedampften Kobaltfilms von 5 ML Dicke, welcher keine signifikan-
te Kohlenstoffverunreinigung aufweist. Hieraus ergibt sich die Annahme, daf
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Abbildung 3.10: Der Reorientierungsiibergang schiebt bei schrittweise erhOhter
Schichtdicke zu hoheren Schichtdicken. Die Schichtdicke des Films in Monolagen ist
in der unteren linken Ecke jedes Bildes angegeben. Der Bildbereich betrigt jeweils
dpum X dum.
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Abbildung 3.11: Reorientierungsiibergang bei schrittweise erhthter Schichtdicke.
Ausschnitt aus der Serie aus Bild 3.10. Da die Domé&nengréfie ab 16 ML Schichtdicke
sehr abnahm, wurden zusétzlich kleinere Ausschnitte aufgenommen. Der Bildbereich
betragt jeweils 2, bum X 2, 5um.

die Kontamination des Films mit Kohlenstoff zwischen den Aufdampfschrit-
ten durch das Restgas in der UHV-Kammer zustande kommt. Es wird ver-
mutet, dafl die Kontamination des Films die senkrechte Anisotropie des Films
erhoht und somit den Reorientierungsiibergang zu héheren Schichtdicken hin
verschiebt.

Um diesen Effekt weiter zu untersuchen, wurde im folgenden eine Kobalt-
schicht von 4,3 ML, also knapp oberhalb der Reorientierungsdicke prépariert.
Der Film wurde im folgenden kontinuierlich mit MFM vermessen, ohne dabei
die Stelle zu wechseln. Abbildung 3.13 zeigt die so erhaltenen MFM-Bilder. Zu
jedem Bild ist die Zeit angegeben, die seit der Praparation vergangen ist. Auf
dem ersten Bild sind lediglich zwei Domé&nenwénde zu erkennen, wéahrend mit
zunehmendem Alter des Films immer mehr dunkle und helle Flecken auftau-
chen, die nach etwa 10 Stunden das Bild voéllig dominieren. Es sind demnach
senkrechte Doménen entstanden. Die magnetische Anisotropie hat in die Senk-
rechte gedreht. Nach Abschlufl dieser Serie wurde wiederum ein Augerspek-
trum aufgenommen, welches eine geringe Belegung des Films mit Kohlenstoff
zeigt.
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Abbildung 3.12: a) Augerspektrum des schrittweise aufgedampften Kobaltfilms
nach Erreichen einer Schichtdicke von 36 ML. Zu erkennen ist neben den Co- und
Au-Peaks vor allem ein ausgeprigter Kohlenstoffpeak, der auf starke Kontamination
des Films hinweist. Das Spektrum eines frisch praparierten Films zeigt hingegen
keinen signifikant iiber den Rauschlevel hinausgehenden Kohlenstoffpeak. Die frisch
praparierten Filme sind also sauber.

Abbildung 3.13: Mehrfache Abbildung des gleichen Bereichs eines 4,3 ML dicken
Kobaltfilms mit MEM. In der linken unteren Ecke ist jeweils die Zeit seit der Pripa-
ration in Minuten angegeben. Zu erkennen ist zunéchst ein Domanenwandkontrast,
der sich mit der Zeit verdndert und schliefllich zu einem reinen Domdinenkontrast
wird. Dies zeigt, dafl die magnetische Anisotropie des Films in die senkrechte Rich-
tung gedreht hat. Der Bildbereich betrégt jeweils 5um X 5um.
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Abbildung 3.14: Untersuchung der chemischen Zusammensetzung der
Co/Au(111)-Oberfliche als Funktion der Zeit. Die Mefipunkte zeigen die Intensitéit
des C(272)- und des Au(165)-Peaks, jeweils normiert auf den Co(656)-Peak, als
Funktion der Zeit. Um die Entwicklung zu verdeutlichen, wurden alle Werte durch
den ersten der Reihe dividiert, so dafl beide Kurven mit dem Wert 1 beginnen. Zu
erkennen ist eine Zunahme des C-Signals und eine Abnahme des Au-Signals. Die
durchgezogenen Linien dienen der Verdeutlichung dieser Entwicklung. Die Buchsta-
ben an der x-Achse markieren den Zeitpunkt der Aufnahme der in Abbildung 3.15
gezeigten MFM-Bilder.

Um den Zusammenhang zwischen der Anisotropiedrehung und der chemi-
schen Verdnderung weiter zu kliren, wurde im folgenden jeweils abwechselnd
ein MFM-Bild und ein Augerspektrum eines 5 ML dicken Kobaltfilms aufge-
nommen. Da hierzu die Probe aus dem Mikroskop genommen werden muf3,
kann allerdings nicht wieder die gleiche Stelle abgebildet werden. Es wurden
jeweils 5 Augerspektren an unterschiedlichen Stellen auf dem Kristall aufge-
nommen, normiert und anschliefend gemittelt. Fiir die folgende Auswertung
wurden die Au(165)-, die C(272)- und die Co(656)-herangezogen, um die zeit-
liche Entwicklung der relativen Anteile {iber 12 Tage zu studieren. Die Aus-
wertung ist in Abbildung 3.14 zu sehen. Aufgetragen sind die Intensitéten der
Gold- und der Kohlenstofflinie, jeweils normiert auf die Intensitit der Kobalt-
linie. Da wir an der zeitlichen Entwicklung interessiert sind, wurden die Quo-
tienten auf ihren ersten Wert normiert, so daf beide Kurven mit dem Wert
1 beginnen. Zu erkennen ist ein langsames Ansteigen des Kohlenstoffsignals
bei Verringerung des Goldsignals. Hiermit kann ein Aufschwimmen von Gold
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Abbildung 3.15: Parallel zur in Abbildung 3.14 gezeigten Augerreihe aufgenomme-
ne MFM-Bilder an einem 5 ML dicken Kobaltfilm. Da die Probe zur Augermessung
aus dem Mikroskop genommen werden mufite, ist jedesmal ein anderer Ausschnitt
zu sehen. Auch hier ist wieder die Reorientierung von in der Ebene liegender zu
senkrechter Anisotropie zu sehen. Der Bildbereich betrigt jeweils 5pm x 5um.

auf die Filmoberfldche ausgeschlossen werden. Das Abnehmen des Goldsignals
148t sich durch die Annahme erkliaren, dafl sich zwischen den Kobaltinseln
Kohlenstoff anlagert und somit das Augersignal des Goldsubstrates reduziert.

Aus der Literatur ist die molekulare Adsorption von CO auf der (0001)-
Fliche von Kobalteinkristallen bekannt [52, 53]. Es bildet sich eine Uberstruk-
tur aus, die eine weitere Adsorption verhindert. An (1012)-Oberflichen kommt
es hingegen zu einer Dissoziation des CO-Molekiiles mit Abgabe des Sauerstoffs
als O, in das Restgas. Die weitere Adsorption von CO wird hierdurch nicht
behindert, was die Vermutung nahelegt, dal der Kohlenstoff in das Volumen
eingebaut wird.

Die Oberseite der Kobaltinseln stellt im Fall von Kobalt auf Gold(111)
(0001)-Oberflichen dar, wihrend es sich bei den Seitenflichen um (1012)-
Fldchen handelt. Dies legt, zusammen mit den Ergebnissen der Augermessung,
die Vermutung nahe, daf sich vor allem zwischen den Inseln atomarer Koh-
lenstoff anlagert. Dies geniigt in der N&he der Reorientierungsschichtdicke, um
die Anisotropie des gesamten Films in die Senkrechte zu drehen.



Kapitel 4

Die Chrom(001)-Oberfliche

4.1 Einfiihrung

Chrom weist eine kubisch-raumzentrierte Struktur mit einer Gitterkonstante
von a = 2,88A auf. Es handelt sich um ein antiferromagnetisches Ubergangs-
element, dessen magnetische Ordnung durch die 3d-Elektronen vermittelt wird,
die auch das magnetische Moment tragen. Die magnetische Struktur zeigt Ab-
bildung 4.1. Die Eckatome der kubischen Einheitszelle sind jeweils antiparallel
zu dem Atom in der Mitte magnetisiert. Die sogenannte kommensurable
Spinstruktur besitzt eine Periode, die genau zwei Gitterperioden entspricht.
Die Spindichtewelle in reinem Cr ist allerdings inkommensurabel, ihre Peri-
ode steht in keinem rationalen Verhiltnis zur Gitterperiode. Dies fiihrt dazu,
daf} die magnetischen Momente, wie in Abbildung 4.1 raumlich moduliert wer-
den. Man kann sich dies als eine Art Schwebung vorstellen.

Die Spindichtewelle kann entlang einer der (100)-Achsen orientiert sein.
Da es hierbei im Prinzip keine Vorzugsrichtung gibt, kommen in Cr-Kristallen
auch immer Doménen mit verschiedenen Orientierungen vor. Diese Entartung
kann jedoch durch Verspannungen oder duflere Magnetfelder leicht aufgehoben
werden.

Die Polarisationsrichtung der Spindichtewelle ist temperaturabhingig. Un-
terhalb von 123 K liegt eine longitudinale Polarisationsrichtung vor. Die Spins
liegen parallel zum Wellenvektor. Oberhalb dieser Temperatur ist die Spin-
dichtewelle transversal polarisiert. Die Spins sind also, wie in Abbildung 4.1
b) dargestellt, senkrecht zum Wellenvektor orientiert. Die Néeltemperatur von
Chrom liegt bei 311 K, also knapp iiber Raumtemperatur. Oberhalb dieser
Temperatur bricht die Spindichtewelle zusammen und Chrom wird parama-
gnetisch. Einen ausgezeichneten Uberblick iiber die Volumeneigenschaften des
Chroms bietet der Artikel von Fawcett [54].
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Abbildung 4.1: a) kommensurable Spinstruktur des Chroms: Das Zentralatom der
Einheitszelle ist antiparallel zur Magnetisierungsrichtung der Eckatome magneti-
siert. b) inkommensurable Spinstruktur des Chroms: Dargestellt ist die transversale
Spindichtewelle, mit dem Wellenvektor in (001)-Richtung weisend. Die Spindichte-
welle ist der kommensurablen Struktur iiberlagert, wie die abwechselnde Magneti-
sierungsrichtung der Zentral- (gestrichelt) und Eckatome (durchgezogen) zeigt.

Lange umstritten war die magnetische Struktur der Cr(001)-Oberfléche.
Rechnungen sagten eine ferromagnetische Ordnung an der Oberfliche mit ei-
nem gegeniiber dem Volumenwert um 300 % erhéhten magnetischen Moment
voraus (siehe z.B. [55, 56]). Hierbei wurde eine perfekte Oberfliche ange-
nommen. Die experimentellen Ergebnisse schienen hingegen zunéchst wider-
spriichlich. Wéahrend Meier et al mit spinaufgeléster Photoemission keine Ma-
gnetisierung der Oberfldche feststellen konnten [57], detektierten Klebanoff et
al mit winkelaufgeloster Photoemission einen spinaufgespaltenen Oberfléchen-
zustand, was auf eine ferromagnetische Oberfliche hinweist [58, 59].

Der sich hieraus ergebende Widerspruch wurde erst 1989 durch Bliigel et
al aufgehoben [15], die in ihr Modell die Tatsache einschlossen, daf realistische
Kristalloberflichen aus Terrassen bestehen, die selbst bei geringem Fehlschnitt
und sorgfiltiger Praparation nicht breiter als einige hundert Nanometer sind.
Wenn solche Terrassen durch einatomare Stufen getrennt sind, ist die oberste
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Abbildung 4.2: Magnetische Struktur der gestuften Cr(001)-Oberfliche: Jede Mo-
nolage ist ferromagnetisch, wihrend benachbarte Lagen antiferromagnetisch kop-
peln. Daher weisen durch einatomare Stufen getrennte Terrassen eine alternierende
Magnetisierungsrichtung auf. Diese Struktur wird als topologischer Antiferromagne-
tismus bezeichnet. Die Richtung der Pfeile ist willkiirlich eingezeichnet. (aus Bliigel

et al [15])

Lage einer Terrasse antiferromagnetisch an die oberste Lage ihrer Nachbar-
terrassen gekoppelt (Abbildung 4.2). Dieses Modell des topologischen An-
tiferromagnetismus erklirt damit, daf eine iiber einige mm? integrierende
Methode, wie die spinaufgeloste Photoemission, eine verschwindende Gesamt-
magnetisierung liefert, obwohl die Cr(001)-Oberfliche ferromagnetisch ist.

Die experimentelle Bestdtigung des Modells gestaltete sich jedoch sehr
schwierig, da die Anforderungen an die Messung sehr hoch sind. Die Auflésung
mufl besser sein als die Breite der Terrassen des Chroms, also deutlich unter
100 nm liegen. Die Sensitivitdt mufl hoch genug sein, um aus nur einer Mo-
nolage ein geniigend hohes Signal zu bekommen. Andererseits darf die Me-
thode nur auf die oberste Lage sensitiv sein, weil ansonsten das Signal der
darunterliegenden Lage zu einer weitgehenden Ausloschung des Signals fithren
wiirde. Der prinzipielle Nachweis des Modells gelang Wiesendanger et al 1990
mit spinpolarisierter Tunnelmikroskopie [16]. Die Cr(001)-Oberfliche wurde
dabei mit einer CrO,-Spitze abgebildet. Hierbei wurde eine alternierende Stu-
fenhohe gefunden und auf die unterschiedliche Magnetisierung der Terrassen
zuriickgefithrt. Diese Uberlagerung des Topographiesignals mit einem Anteil,
der auf die unterschiedliche relative Magnetisierungsrichtung von Spitze und
Probe zurtickzufiihren ist, erlaubte jedoch keine zweidimensionale Abbildung
der magnetischen Struktur, die zum Beispiel den Einfluf} von Versetzungen
untersuchen konnte.
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In dieser Arbeit wurde daher versucht, den Ansatz der Rastertunnelspek-
troskopie mit magnetischen Spitzen, mit dem in letzter Zeit Abbildungen
magnetischer Strukturen bis in atomare Dimensionen gelungen sind, auf die
Cr(001)-Oberfliche anzuwenden (siehe Kapitel 1.4 sowie [12, 13]).

4.2 Praparation

Die Préparation von Chrom-Einkristallen gilt als schwierig und zeitaufwendig.
Der Grund hierfiir sind unvermeidliche Verschmutzungen im Volumen durch
Sauerstoff, Kohlenstoff, Stickstoff und Schwefel, welche beim Erhitzen des Kri-
stalls an die Oberfliche wandern. Hinzu kommt, dal Chrom oberhalb von
900°C einen Ubergang von der bee- in die fee-Struktur vollzieht. Beim an-
schliefenden Abkiihlen entstehen aus dem Einkristall einzelne Kristallite, wo-
mit dieser unbrauchbar wird. Die temperaturabhéngige Segregation der Ver-
unreinigungen ist von Schmid et al [60] mit Augerspektroskopie und STM
untersucht worden (siehe Figur 4.3). Diese Ergebnisse verwendeten wir fiir die
Praparation, indem gezielt bei Temperaturen gesputtert wurde, bei denen die
einzelnen Elemente in hohem Mafle an die Oberfldche gelangen.

Nach dem Einschleusen mufl zunéchst eine Oxidhaut durch Sputtern bei
Raumtemperatur entfernt werden, bevor der Kristall geheizt werden darf. An-
schliefend wird die Probe bei erhéhter Temperatur gesputtert, um einerseits
die Oberfliche auszuheilen und andererseits an die Oberfliche wandernde Ver-
unreinigungen gleich wieder zu entfernen. Die chemische Zusammensetzung
der Oberfliche wird zwischen den Praparationsschritten mit Augerspektrosko-
pie und LEED kontrolliert (Abbildung 4.4). Es wurde bei 400, 600 und 800°C
gesputtert.

Nach einigen Tagen Sputtern und Heizen bis etwa 600°C zeigen die Spek-
tren keine Verunreinigung mit Stickstoff und Schwefel mehr. Sauerstoff dringt
erst ab etwa 800°C in groferen Mengen an die Oberfliche. Das grofite Pro-
blem stellt jedoch der Kohlenstoff dar. Als Quelle dieser Verunreinigung wur-
de bereits in [61] die Sputterquelle ausgemacht. Die Kohlenstoffverunreinigung
konnte durch Glithen bei 870°C fiir 30 min beseitigt werden, allerdings auf Ko-
sten einer Verunreinigung mit Sauerstoff.

Durch eine Reinigung der Sputterquelle, zusétzliches Ausheizen und Kiihlung
wahrend des Sputterns konnte der Kohlenstoffanteil schlieflich auf unter 10%
gedriickt werden. Die Bestimmung des Kohlenstoffanteils durch AES wird da-
durch erschwert, dafl die Augermessung selbst die Oberfliche zusétzlich mit
Kohlenstoff kontaminiert. Wie Mehrfachmessungen zeigen, gilt dies auch dann,
wenn nach jeder Messung der Ort auf der Probe verschoben wird. !

'Durch den Einsatz einer Sputtergun mit Massenfilter konnte der Kohlenstoffanteil in-
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Abbildung 4.3: Wanderung von Verschmutzungen an die Oberfliche des Cr(001)-
Kristalls. Dargestellt ist das Augersignal des jeweiligen Elements, normiert auf das
des Chroms, nach Heizen des Kristalls auf die entsprechende Temperatur.

Abbildung 4.5 a) zeigt eine Ubersichtsaufnahme der Cr(001)-Oberfléiche.
Zu erkennen sind sowohl breite Terrassen als auch Stufenbiindel. Die Stufen
verlaufen nicht gerade, sondern dndern bereits auf der Skala von 5 pm mehr-
mals die Richtung. Weiterhin sind vor allem im Bereich der breiteren Terrassen
Schraubenversetzungen zu erkennen. Abbildung 4.5 b) zeigt einen kleineren
Bereich mit Terrassen einer Breite von je etwa 100 nm, getrennt durch ein-
atomare Stufen. Auf den Terrassen sind scheinbare Vertiefungen als dunkle
Flecken zu erkennen. Hierbei handelt es sich um rekonstruierte Bereiche, die
durch Kohlenstoffadsorbate zustande kommen. Uber ihnen wird ein geringerer
Tunnelstrom detektiert, wodurch es zu den scheinbaren Lochern kommt, deren
Tiefe von der Tunnelspannung abhéngig ist.

zwischen weiter gesenkt werden.
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Abbildung 4.4: a) LEED- und b) Auger-Messungen an der Chrom(001)-
Oberfliche: Das LEED-Bild (Elektronenenergie 84,2 eV) zeigt die Spots der
vierzdhligen Oberfliche und zusétzlich schwach ausgeprégte Spots, die auf lokal be-
grenzte Gebiete mit einer c(2x2)-Uberstruktur hinweisen.Die Auswertung des Au-
gerspektrums b) mit Formel 2.1 ergibt einen Anteil von ca. 7% Kohlenstoff und etwa
2% Sauerstoff. Da die Augermessung selbst zur Kontamination mit Kohlenstoff bei-
tragt, wurde das Spektrum erst bei 250 eV begonnen, um den Kohlenstoffanteil
gleich am Anfang zu bestimmen.

4.3 STS-Messungen

Die Cr(001)-Oberfliche weist einen d,2-artigen Oberflichenzustand auf. Er
wurde zuerst von Stroscio et al mit STS detektiert [62] und ist ein typisches
Merkmal der (001)-Oberflichen von Metallen mit bee-Struktur. Eine gene-
relle Eigenschaft von Oberflachenzustéinden ist ihre hohe Empfindlichkeit auf
Kontaminationen. Der Oberflichenzustand der Cr(001)-Oberfliche wurde von
Stroscio et al bei -50 meV gefunden. Andere Untersuchungen haben gezeigt,
daf} sich Position und Hohe des Peaks bei Anwesenheit von Kontaminationen
der Oberfliche &ndern. In [61] zeigte sich eine Verschiebung des Peaks zu +100
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Abbildung 4.5: STM-Bilder der Chromoberfliche: Auf dem Ubersichtsbild a) sind
sowohl breite Terrassen als auch Stufenbiindel zu erkennen. Die Stufen verlaufen
nicht gerade sondern dndern bereits auf der Skala von 5 ym mehrmals die Richtung.
Im Bereich der breiteren Terrassen sind weiterhin Schraubenversetzungen zu erken-
nen (Pfeile). b) zeigt einen Ausschnitt von 500 nm, bestehend aus atomar flachen
Terrassen von etwa 100 nm Breite, die durch einatomare Stufen getrennt sind. Die
Schnittlinie in ¢) wurde durch Mittelung iiber die Breite der Box in dem eingesetzten
Bild erhalten. Die Hohe der Stufen betrigt 1,44 + 0,01 A.
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Abbildung 4.6: Tunnelspektrum der Cr(001)-Oberfliche, aufgenommen mit einer
Pt/Ir-Spitze. Der d,»-artige Oberflichenzustand der Chrom(100)-Oberfliche wurde
knapp unterhalb des Ferminiveaus gefunden.

meV an kohlenstoffverunreinigten Gebieten. Auf sauerstoffbedeckten Gebieten
war der Peak, allerdings deutlich schwécher, bei -220 meV zu sehen. In [60]
wurde bei leichter Verunreinigung mit Stickstoff ein ausgeprigter Peak bei
+150 meV gefunden, widhrend im Bereich stérkerer Belegung mit Stickstoff
kein Zustand mehr gefunden wurde. Das Auftauchen des Oberflichenzustan-
des im Tunnelspektrum und die Peakposition sind also ein Priifstein fiir die
Sauberkeit der Chromoberfliache.

Abbildung 4.6 zeigt ein mit einer Ptlr-Spitze aufgenommenes gemittel-
tes Tunnelspektrum der Chromoberfliche. Die Position des Peaks fanden wir
knapp unterhalb des Ferminiveaus. Die leichte Verschiebung gegeniiber dem
Wert aus [62] resultiert vermutlich aus der Restkontamination mit Kohlenstoff.

Aufgrund seiner hohen Spinpolarisation eignet sich dieser Oberflichenzu-
stand fiir spinpolarisierte Tunnelspektroskopie. Im folgenden wurden daher
ortsaufgeloste Spektren mit einer magnetisch beschichteten Spitze aufgenom-
men. Abbildung 4.7 a) liegt ein mit einer eisenbeschichteten Siliziumspitze
aufgenommenes ortsaufgelostes Spektrum zugrunde. Der Bereich geht iiber
zwei durch eine atomare Stufe getrennte Bereiche. Die Kurven in Bild 4.7 a)
wurden durch Mittelung {iber jeweils eine der beiden Terrassen erhalten.

Die Kurven unterscheiden sich deutlich in der Hohe des Peaks. Die Ab-
bildungen 4.7 b) und ¢) zeigen die simultan aufgenommene Topographie und
die ortsaufgeloste differentielle Leitfahigkeit an der Peakposition. Es ist ein
deutlicher Unterschied zwischen beiden Terrassen zu erkennen, wéahrend die
Variation auf den Terrassen gering ist. Damit &8t sich ausschlieffen, dafl die
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Abbildung 4.7: Tunnelspektrum der Cr(001)-Oberfliche, aufgenommen mit einer
eisenbeschichteten Si-Spitze. Die Kurven wurden durch Mittelung iiber die Spektren
jeweils einer der in b) gezeigten Terrassen erhalten. Auf Terrasse A wurde dabei
eine geringere differentielle Leitfihigkeit detektiert. Bild c) zeigt das dI/dU-Signal
ortsaufgelost an der Peakposition des Oberflachenzustandes (-38mV).

Variation der Peakposition auf Kontaminationen oder Spitzenwechsel zuriick-
zufiihren ist. Vielmehr ist davon auszugehen, dafl die unterschiedliche relative
Orientierung der Magnetisierung von Spitze und Probe durch den Wechsel
von einer Terrasse zur néchsten verindert wird und sich hieraus eine Ande-
rung der relativen Leitfahigkeit ergibt. Wegen der hohen Spinpolarisation des
Oberflachenzustandes, ist diese an der Peakposition besonders ausgeprégt. Die
Abbildungen 4.7 d) und e) zeigen das gleiche Experiment mit einer unbeschich-
teten Ptlr-Spitze. Hier sind die beiden Terrassen nur in der Topographieabbil-
dung zu unterscheiden. In der differentiellen Leitfdhigkeit an der Peakposition
ist kein Unterschied zu erkennen. Tatsédchlich wurde dieser Effekt niemals mit
unmagnetischen Spitzen beobachtet, was ebenfalls fiir die Annahme spricht,
dafl es sich um spinpolarisiertes Tunneln handelt.

Diese detaillierten Messungen weisen nun den Weg zu einer Technik, mit
der sich Bilder hoher Pixelauflosungen in vergleichsweise kurzer Zeit aufneh-
men lassen. Nachdem bekannt ist, bei welchen Spannungen mit einer starken
Anderung der differentiellen Leitfihigkeit zu rechnen ist, konnen statt ortsauf-
geloster Spektren dI/dU-Karten bei einer bestimmten Spannung aufgenommen
werden. Der Vorteil dieser Methode ist, dafi die Messung eines Bildes selbst
mit 500 x 500 Punkten weniger als eine Stunde dauert und selbst noch héhere
Auflésung nicht den Speicherplatz des Computers iiberfordern. 2

2Bei vollen Spektren kann es hier bereits ab 100 x 100 Punkten zu Problemen kommen.
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Abbildung 4.8: Abbildung des topologischen Antiferromagnetismus durch SP-STS
mit einer Fe-beschichteten W-Spitze an drei Chromterrassen: a) Das Konstantstrom-
bild zeigt drei durch monoatomare Stufen getrennte Terrassen. b) Die simultan
aufgenommene ortsaufgeloste differentielle Leitfihigkeit zeigt abwechselnd niedri-
ges und hohes Signal als Folge der unterschiedlichen Magnetisierung der einzelnen
Terrassen. Der Bildbereich betrdgt 500 nm x 500 nm.

4.4 Abbildung der magnetischen Struktur

Der im vorigen Kapitel gefundene Effekt soll nun dazu verwendet werden,
die magnetische Struktur des Chroms hochaufgelost abzubilden. Im folgenden
Experiment wurde auf die Aufnahme ganzer Spektren verzichtet und stattdes-
sen die differentielle Leitfdhigkeit bei -60 mV ortsaufgelost parallel zur Topo-
graphie abgebildet. Hierfiir wurde eine mit 20 Monolagen Eisen beschichtete
Wolframspitze verwendet. Abbildung 4.8 a) zeigt die Topographie des gewéhl-
ten Ausschnitts. Zu erkennen sind drei Terrassen, getrennt von einatomaren
Stufen. Nach dem Modell des topologischen Antiferromagnetismus wiirde man
also ein alternierendes Signal erwarten. Genau dieses Verhalten zeigt sich im
dI/dU-Bild b): Auf der mittleren Terrasse zeigt sich ein erhdhtes Signal ge-
geniiber den beiden &ufleren.

Abbildung 4.9 zeigt a) die Topographie und b) die dI/dU-Karte (gemes-
sen bei -120 mV), eines grofieren Bereichs der Cr(001)-Oberflache. Auch hier
zeigt sich an jeder Stufe ein Kontrastwechsel. Die Schnittlinie, die durch Mit-
telung iiber die in b) eingezeichnete Box erhalten wurde, zeigt die hohe latera-
le Auflosung der Messung. Selbst bei einer grofiskaligen Abbildung wird eine
Auflésung von ca. 4 nm erreicht.

Anschlielend wurde ein weiterer Bereich mit 1xm Kantenldnge abgebildet,
der zusétzlich drei Schraubenversetzungen enthilt (Abbildung 4.10 a)). Das
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Abbildung 4.9: a) Topographie und b) dI/dU-Karte (gemessen bei -120 mV) eines
grofleren Bereiches. Auch hier zeigt sich an jeder Stufe ein Kontrastwechsel. Die
Schnittlinie, die durch Mittelung iiber die in b) eingezeichnete Box erhalten wurde,
zeigt die hohe laterale Auflésung der Messung. Selbst bei einer solch grofskaligen
Abbildung wird eine Auflésung von ca. 4 nm erreicht. Der Bildbereich betrigt 800 nm
x 200 nm.

Verhalten der Magnetisierung an solchen Schraubenversetzungen konnte bis-
her nicht untersucht werden. Da solche Schraubenversetzungen die lagenweise
Anordnung der (001)-Ebenen storen, wird auch die lagenweise antiferromagne-
tische Ordnung gestort. Es entsteht eine topologisch induzierte magnetische
Frustration.

Abbildung 4.10 b) zeigt wiederum {iber den Terrassen abwechselnd ein ho-
hes und ein niedriges Signal. An den Schraubenversetzungen tritt ein zusétzli-
cher Effekt auf, da an diesen Stellen jeweils eine monoatomare Stufe beginnt,
die die Terrasse aufteilt. Die antiferromagnetische Ordnung bleibt dabei erhal-
ten; links und rechts der Stufe ist die Magnetisierung entgegengesetzt. Dies gilt
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nicht nur fiir die geteilte Terrasse, sondern auch fiir die benachbarten Terras-
sen. Hierzu mufl die Magnetisierung innerhalb dieser Terrassen auf Hohe der
Schraubenversetzung gedreht werden, dies geschieht durch den Einbau einer
Doménenwand. Diese Wand lduft iiber mehrere Terrassen und endet an der
ndchsten Schraubenversetzung, die den Effekt der ersten wieder aufhebt. Die
durch die Schraubenversetzung entstehende magnetische Frustration wird also
durch den Einbau einer Domé&nenwand abgebaut, das System bringt Doménen-
wandenergie auf, um die antiferromagnetische Ordnung zu erhalten. Die Breite
der Doménenwand wurde durch einen Schnitt durch die Terrasse (Abbildung
4.10) zu 123 £ 10nm abgeschétzt. Der Schnitt durch die Wand mufl dabei in-
nerhalb einer Terrasse verlaufen. Wenn man annimmt, daf§ die Richtung der
Doménenwand, die der kiirzesten Verbindung zwischen den beiden Schrauben-
versetzungen ist, so lduft der Schnitt nicht senkrecht durch diese Wand, son-
dern in einem Winkel von etwa 60°. Die Breite bei einem senkrechten Schnitt
wiirde dann entsprechend 123 - sin 60° = 107 + 9 nm betragen.

Eine solche Doménenwand in einem Antiferromagneten ist noch nie beob-
achtet worden. Thre Existenz wurde lediglich im Zusammenhang mit Fe/Cr
Vielschichtsystemen postuliert (siehe Kapitel 5.1). Ein Vergleich der von uns
gemessenen Domé&nenwandbreite mit anderen Experimenten ist also nicht mog-
lich. Als Anhaltspunkt kann die Breite der Domé&nenwénde auf der (001)-
Oberfldche eines Eisenkristalls, welche mit SEMPA zu 210 nm bestimmt wurde
[63], dienen. Dieses Ergebnis bietet sich als Vergleich an, da die entgegen-
gesetzte Magnetisierung der (001)-Ebenen bei einer Drehung innerhalb der
Ebenen keine so grofie Rolle spielen sollte und es sich in beiden Féllen um
(001)-Oberflichen von bcee-Kristallen handelt. Wir erwarten daher, daf sich
die Breite der Wéande zumindest in der gleichen Gréflenordnung bewegt.

Theoretische Untersuchungen zu Domé&nenwinden in Chromkristallen ba-
sierend auf ab-initio Rechnungen sagen eine Wandbreite von 20 Atomlagen,
also etwa 3 nm, voraus [64]. Diese Rechnungen gehen jedoch von einer kol-
linearen Spinstruktur aus (siehe Abbildung 4.11). Die Magnetisierung dreht
innerhalb der Wand also gar nicht, was einer unendlichen Anisotropie, die die
Spins in zwei kollineare Richtungen zwingt, entspricht. Es variiert nur der Be-
trag der Spins. Diese Annahme reduziert die berechnete Wandbreite auf ein
Minimum. An der abwechselnden Richtung der Spins in der Wand ist zudem zu
erkennen, dafl die Wand senkrecht zu den ferromagnetisch geordneten Ebenen
verlduft, anders als die von uns beobachtete Wand, die die Drehung inner-
halb dieser Ebenen vollzieht. Die ermittelte Wandbreite taugt daher nicht als
Vergleich zu unseren Messungen.

Wie bereits in Abschnitt 1.4 beschrieben, kommt die Kontrastbildung beim
spinpolarisierten STM durch die unterschiedliche relative Orientierung der Ma-
gnetisierung von Spitze und Probe zustande. In Abbildung 4.2, die aus der
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Abbildung 4.10: Abbildung eines groferen Bereiches (1ym x 1pm) der Cr(001)-
Oberfliche mit SP-STS, aufgenommen mit einer Fe-beschichteten W-Spitze: a) Kon-
stantstrombild, zu sehen sind mehrere Terrassen, welche durch einatomare Stufen
getrennt sind. Zusétzlich sind einige Schraubenversetzungen sichtbar. b) dI1/dU-Bild
simultan mit a) aufgenommen. Wiederum ist die alternierende Magnetisierung be-
nachbarter Terrassen erkennbar. Zusétzlich ist in der Umgebung der Schraubenver-
setzungen ein Kontrastwechsel innerhalb der Terrassen sichtbar. Dieser wird erzeugt
durch Doménenwéande, die eingebaut werden, um den topologischen Antiferroma-
gnetismus trotz der Schraubenversetzungen aufrechtzuerhalten. ¢) Der obere Teil
zeigt einen Schnitt {iber fiinf Terrassen, erhalten durch Mittelung {iber die Brei-
te der Box aus Bild a), die Stufenhohe variiert periodisch. Im unteren Teil ist ein
Schnitt erhalten, der durch Mittelung iiber die gleiche Box in Bild b) erhalten wurde.
d) Linienprofil iiber eine Doménenwand auf einer einzelnen Terrasse, gemittelt iiber
die Breite der weiflen Box in Bild b). Die Breite der Wand betriagt etwa 120 nm.
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Abbildung 4.11: Schema der kollinearen Doménenwand im Chrom aus [64].

Publikation von Bliigel et al [15] stammt, sind die magnetischen Momente
senkrecht zur Oberfliche eingezeichnet. Das Modell sagt jedoch die Richtung
der Spins gar nicht voraus und diese ist bislang auch noch nicht geklart worden.

Nach den in Kapitel 1.4 beschriebenen Uberlegungen gehen wir davon aus,
daf} die Magnetisierungsrichtung der von uns verwendeten eisenbeschichteten
Spitzen in der Probenebene liegt. Bei senkrecht magnetisierten Terrassen auf
der Cr(001)-Oberflache betriige der Winkel zwischen Spitzen- und Probenma-
gnetisierung 6 =90° und der Effekt wére wegen cosf = 0 in Formel 1.23 nicht
sichtbar. Liegt die Magnetisierung der Chromoberfliche hingegen in der Ebe-
ne, so sind prinzipiell alle Winkel # zwischen 0° und 90° méglich. Aufgrund des
deutlichen Signals, gehen wir davon aus, daf§ die Magnetisierung des Chroms
in der Ebene liegt und im konkreten Fall 6 klein und der Effekt grof ist.

Da wir durch einen Minoritéitszustand des Chroms tunneln, nahmen wir
zundchst an, dafl die differentielle Leitfihigkeit wie auch der Tunnelstrom, bei
tendenziell paralleler Magnetisierungsrichtung von Spitze und Probe erniedrigt
sein sollte. (Bei einem Majoritédtszustand wére es umgekehrt.) Ein Blick auf die
Stufenhéhen in der gleichzeitig aufgenommenen topographischen Abbildung
zeigt jedoch, daf} die Kontrastbildung komplizierter ist.

Die Hohe der Stufen in Abbildung 4.10 ¢) zeigt ein alternierendes Verhal-
ten. Dieser Effekt war bereits in der ersten Arbeit zum spinpolarisierten STM
auf Chrom von Wiesendanger et al beobachtet worden [16]. Der Wechsel in der
Stufenhéhe kann dadurch erkliart werden, daf§ diese Messung bei Regelung auf
einen konstanten Strom stattfindet. Wenn sich der Strom durch den Spinven-
tileffekt erhoht, wird der Abstand vergrofiert und umgekehrt (siehe Abbildung
1.7). Demzufolge miifite die Stufe erhoht sein, wenn die Spitze von einer Ter-
rasse, auf der ein héherer Strom gemessen wird, auf eine tiefer liegende, auf
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der ein geringerer gemessen wird, gelangt und umgekehrt. Ein Vergleich mit
der simultan gemessenen differentiellen Leitfahigkeit zeigt jedoch, dafl diese
geringer ist, wenn aufgrund der Stufenvariation ein hoherer Strom erwartet
wird.

Den Grund hierfiir 148t ein Blick auf die Spektren in Abbildung 4.7 er-
kennen. Die Topographie wurde bei der gleichen Spannung aufgenommen wie
das dI/dU-Bild, nédmlich bei -60 mV. Zum Tunnelstrom tragen also nach For-
mel 1.19 alle Zusténde zwischen 0 und -60 meV bei. In diesem Bereich ist ein
deutlicher Unterschied fiir die beiden Spinrichtungen zu erkennen. Somit ist
klar, dafl bei Regelung auf konstanten Tunnelstrom dieser Effekt zumindest
teilweise kompensiert wird. Wie der Vergleich von Stufenhéhen und differen-
tieller Leitfahigkeit zeigt, wird er aber sogar iiberkompensiert. Der Kontrast
im dI/dU-Bild wére also bei abgeschalteter Regelung invertiert und vermut-
lich noch stérker. Die Tatsache, dafl der Peak sehr nahe am Ferminiveau liegt,
bedeutet hier also eine Verringerung des Effektes. Dies konnte vermieden wer-
den, wenn man die Spitze bei einer hoheren Spannung stabilisieren wiirde. Um
dann dennoch dI/dU an der Peakposition zu messen, miifite man an jedem
Punkt die Spannung umschalten, was die Mef3zeit erheblich verlingern wiirde.

Die Variation der Stufenhéhe erlaubt auch eine Bestimmung der effektiven
Polarisation des Tunneliiberganges (siehe Abschnitt 1.4). Sie kann mit der
Formel:

_exp(AV/oAs) —1

exp(AVoAs) + 1

aus [16] bestimmt werden. Hierbei ist ¢ die lokale Barrierenhéhe, hier mit

4 eV angesetzt, As der Unterschied in der Stufenhdhe und A ~ 1leV—1/2A-1,

In unserem Fall ergibt sich ein Wert von ca. 9%. In [16] wurde ein Wert von

ca. 20% ermittelt. Dies 148t sich verstehen, wenn man bedenkt, dafl dort ei-

ne Spitze aus CrO, verwendet wurde, dessen Spinpolarisation nahezu 100%

betréigt, wihrend die der Eisenspitze aus anderen Experimenten [12] zu 40%

abgeschitzt wurde. Somit ergibt sich fiir den Chrom-Vakuum-Ubergang in un-

serem Fall ein Wert von ca. 22% und in [16] ca. 20%. Die Rechnungen gehen

jeweils vom kollinearen Fall, also dem maximalen Spinventileffekt, aus. Da-

mit liefern sie umgekehrt nur eine untere Grenze fiir die Spinpolarisation des
Tunneliiberganges.

(4.1)






Kapitel 5

Eisen auf Chrom(001)

5.1 Einfiihrung

Grenzflichen zwischen Ferro- und Antiferromagneten sind von entscheidender
Bedeutung fiir das Verhalten von magnetischen Diinnschichten und Multila-
genschichten. Das System Fe/Cr(001) hat insbesondere als Vielschichtsystem
eine hohe Bedeutung erlangt. An diesem System wurde beispielsweise die Zwi-
schenschichtaustauschkopplung [5] und der Riesenmagnetowiderstandseffekt
(GMR) [3, 4] entdeckt, welcher in den Schreib-/Lesekopfen moderner Fest-
platten bereits eine wichtige Anwendung gefunden hat.

Eisen ist ein itineranter Ferromagnet und kristallisiert bei Raumtemperatur
und niedrigen Driicken (a-Phase) in der bee-Struktur mit einer Gitterkonstan-
ten a = 2,87A. Chrom (¢ = 2,88A) und Eisen haben somit fast die gleiche
Kristallstruktur und wachsen epitaktisch mit vernachléssighar geringen Span-
nungen aufeinander auf. Die Austauschwechselwirkung zwischen Eisen und
Chrom ist antiferromagnetisch. Fiir eine ideal glatte Grenzfliche ist die Ma-
gnetisierung im Eisen daher antiparallel zu der in der obersten Chromlage. Die-
ser Idealfall ist in Abbildung 5.1 a) dargestellt. Die reale Cr(001)-Oberfliche
weist jedoch durch einatomare Stufen getrennte Terrassen auf, die zu dem
in Kapitel 4.1 beschriebenen topologischen Antiferromagnetismus fithren. Der
einfachste Fall - zwei durch eine einatomare Stufe getrennte Terrassen - fiihrt
bei Beibehaltung der durchgehenden Magnetisierung in der Eisenschicht zu
magnetischer Frustration an der Grenzfliche, da das Eisen nur an eine Chrom-
terrasse antiferromagnetisch koppeln kann (Abbildung 5.1 b)). Diese Frustra-
tion an der Grenzfliche kann aufgehoben werden, indem entweder im Eisen
(Abbildung 5.1 ¢)) oder im Chrom (Abbildung 5.1 d)) eine Doménenwand
eingebaut wird. Dies kostet jedoch wiederum Austauschenergie, da die Spins
innerhalb der Doménenwand nicht parallel stehen. Ob es energetisch giinstig
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Abbildung 5.1: Schemadarstellung moglicher Magnetisierungsstrukturen an einer
Chromstufe: a) ideale Spinstruktur bei glatter Grenzfliche b) Frustration an der
Grenzfliche ¢) Doménenbildung im Eisen d) Doménenbildung im Chrom e) 90°-
Koppelung, hier durch Reorientierung der Spins im Chrom, entnommen aus [65].

ist, Doménen auszubilden, héngt zum einen von der Breite der Terrassen und
zum anderen von der Dicke der beteiligten Schichten ab. Bei sehr diinnen Fil-
men ist auch das Volumen der Doménenwand und damit die aufzuwendende
Wandenergie geringer. Ist die Breite der Terrassen sehr grof3, miissen nur we-
nige Doménenwénde eingebaut werden, um an jeder Terrasse eine energetisch
giinstige Koppelung zu erméglichen.

Ein Beispiel fiir die Entstehung von Doménen durch sehr breite alternie-
rend magnetisierte Terrassen ist das Experiment von Unguris et al [66]. Hier
wurde auf einen Eisenwhisker, dessen Oberfliche {iber grofle Bereiche atomar
glatt ist, ein Chromkeil aufgedampft. In der dariiberliegenden 2 nm dicken Ei-
senschicht konnten mit SEMPA-Technik Streifendoménen einer Breite von 10
pm abgebildet werden.

Die typische Terrassenbreite auf der Oberfliche des Chromeinkristalls be-
tragt selbst bei sehr geringem Fehlschnitt nicht mehr als 100 nm. Daher ist
nur bei ultradiinnen Filmen eine Doménenstruktur zu erwarten. Messungen
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des magnetooptischen Kerreffektes an diinnen Eisenfilmen auf Cr(001) zeigen
unterhalb von 2 nm (15 ML) eine reduzierte Remanenzmagnetisierung, was auf
das Vorhandensein durch Austauschkopplung stabilisierter Doménen hinweist
[67]. SEMPA-Messungen an einem 2 nm dicken Eisenfilm zeigen bei Raumtem-
peratur einen Eindoménenzustand und erst nach Abkiihlung auf 100 K eine
Doménenstruktur, die allerdings auch bei Wiedererwédrmung auf Raumtempe-
ratur erhalten bleibt [68]. Ziel der im folgenden beschriebenen Experimente war
es, herauszufinden, ob bei geringeren Filmdicken eine Doménenstruktur auf-
taucht und inwieweit diese mit der Terrassenstruktur der Cr(001)-Oberfléche
korreliert ist.

5.2 Praparation

Auf die (001)-Oberfliche des Chromkristalls, deren Priparation in Abschnitt
4.2 beschrieben wird, wurden die Eisenfilme mit dem Elektronenstrahlver-
dampfer aufgebracht. Aufdampfen bei Raumtemperatur fiihrt, wie Abbildung
5.2 a) zeigt, zu unregelméfigen Strukturen mit einem Durchmesser von typi-
scherweise 6 nm, wihrend sich bei einer Aufdampftemperatur von etwa 200°C
Inseln einer Grofle von etwa 20 nm zeigen, deren Kanten den (100)-Richtungen
des Chroms folgen. Diese Anordnung zeigt bereits eine gewisse Diffusion der
Eisenatome nach dem Auftreffen auf die Oberflache und Anordnung in einen
energetisch giinstigen Zustand. Bei noch héherer Substrattemperatur wiirde
man eine quadratische Struktur der Inseln erwarten.

Die STM-Bilder der Submonolagen dienen vor allem dazu, die Aufdampfra-
te fiir die Praparation der Filme zu bestimmen. Die verwendeten Aufdampfra-
ten liegen zwischen 1 und 2 ML pro Minute. Bei der Priparation der Filme
mufl ein Kompromify gefunden werden, da einerseits eine erhéhte Tempera-
tur benotigt wird, andererseits fiir eine Aufdampftemperatur von 300°C bei
Chrom auf Eisen(001) Legierungsbildung an der Grenzfliche festgestellt wur-
de [69]. Die Filme wurden zunéchst wie in [67, 70] bei 210°C aufgedampft.
Wie Abbildung 5.3 a) zeigt, fiihrt dies jedoch nicht zu glatten Filmen. Es zeigt
sich vielmehr eine rauhe pyramidenartige Struktur. Die weiteren Filme wur-
den daher bei Raumtemperatur aufgebracht und anschlielend fiir 4 min bei
etwa 280°C getempert. Unter diesen Bedingungen préparierte Filme sind glatt
oder zeigen rechteckige Inseln, welche eine Monolage hoch sind. Die rechtecki-
ge Struktur der Inseln spiegelt die kubische Symmetrie der Fe(001)-Oberfléche
wieder. Die Abbildung 5.3 b) und c¢) zeigen derart préparierte Filme verschie-
dener Schichtdicke.

STS-Messungen an den Eisenfilmen zeigten, wie in Abbildung 5.4 zu sehen,
bis zu 12 ML Dicke ein strukturloses Spektrum. Der stark ausgeprigte Ober-
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Abbildung 5.2: a) Aufdampfen der Fe-Filme bei Raumtemperatur fithrt zu un-
regelméfBigen Strukturen mit einem Durchmesser von typischerweise 6 nm. b) Bei
einer Aufdampftemperatur von etwa 200°C entstehen Inseln einer Grofie von etwa
20 nm, deren Kanten den (001)-Richtungen des Chroms folgen.

Abbildung 5.3: STM-Bilder der Eisenfilme a) 15 ML aufgedampft bei 210°C. Es
zeigen sich pyramidenartige Strukturen. Thre Kanten liegen parallel zu den (100)-
Richtungen, die bei diesem Bild parallel zu den Seiten des Scanbereiches liegen. b)-c)
16 und 12 ML dicke Filme, die bei Raumtemperatur aufgebracht und anschlieflend
fiir 4 min bei etwa 280°C getempert wurden. Es zeigen sich glatte Filme bzw. In-
seln von einer Monolage Hohe, wenn die Schichtdicke nicht genau getroffen wurde.
Bildbereich jeweils 200 nm x 200 nm.
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Abbildung 5.4: STS an einem 12 ML dicken Fe-Film. Es ist kein Peak zu erkennen.
Insbesondere taucht der bei +150 meV erwartete Oberflichenzustand [62] nicht auf.
Als Grund hierfiir wird eine Kontamination des Eisenfilms mit Kohlenstoff vermutet.

flichenzustand der Fe(001)-Oberfléche, der von Stroscio et al [62] bei +150
meV gefunden wurde, tauchte nicht auf. Als Grund hierfiir wird die Kontami-
nation des Eisenfilms mit Kohlenstoff, der beim Tempern aus dem Chrom an
die Oberfliche gelangt, vermutet. Die Untersuchung der Domé&nenstruktur der
Eisenfilme erfolgte mit Magnetkraftmikroskopie.

5.3 Untersuchung der Doménenstruktur

Die Untersuchung der praparierten Eisenfilme mit STM hat gezeigt, dafl je
nach gewédhlten Aufdampfparametern glatte oder rauhe Filme entstehen. Es
ist anzunehmen, daf} dies einen Einflufl auf ihre Doménenstruktur hat. Ab-
bildung 5.5 zeigt zwei MFM-Bilder von Filmen einer nominellen Dicke von
15 bzw. 16 ML. Der erste wurde bei 210°C aufgedampft und zeigt die bereits
erwihnte rauhe Pyramidenstruktur. Im MFM-Bild dieses Films (Abbildung 5.5
a)) ist ein deutlicher Kontrast zu erkennen. Der Inset (nicht mafistabsgerecht)



68 5. Eisen auf Chrom(001)

Abbildung 5.5: Vergleich zwischen rauhen und glatten Filmen: MFM-Bilder von
Filmen einer nominellen Dicke von a) 15 und b) 16 ML. Der erste wurde bei 210°C
aufgedampft und zeigt eine rauhe Pyramidenstruktur (siehe Inset). Im MFM-Bild
dieses Films ist ein deutlicher Kontrast zu erkennen. Auf dem MFM-Bild des auf

280°C temperierten Films ist hingegen kein Kontrast zu erkennen. Dies bedeutet,
daB der glatte Film, zu erkennen am STM-Bild (Inset) entweder eindoménig ist oder
sehr grofle Doménen aufweist. Bildbereich der MFM-Bilder: 5um x 5um, Bildbereich
der Insets: 200 nm x 200 nm.

zeigt noch einmal die Struktur des Films im STM-Bild. Auf dem MFM-Bild
des zunéchst bei Raumtemperatur aufgedampften und anschliefend auf 280°C
temperierten Films (Abbildung 5.5 b)) ist hingegen kein Kontrast zu erkennen.
Dies bedeutet, daf der glatte Film, zu erkennen am STM-Bild (Inset), entwe-
der eindoménig ist oder sehr grofle Doménen aufweist. Der Unterschied 1483t
sich verstehen, wenn man bedenkt, dafl der rauhe Film zwischen den Pyra-
miden eine geringere Dicke hat als ein glatter Film gleicher nomineller Dicke.
An diesen Stellen 148t sich energiegiinstig eine Doménenwand einbauen. Im
folgenden wurden nur noch glatte Filme untersucht.

Abbildung 5.6 zeigt MFM-Bilder der Filme von 12, 8 und 4 ML Dicke.
In diesem Dickenbereich zeigen auch die glatten Filme eine Doménenstruktur.
Zu erkennen sind im wesentlichen diinne Linien, die als Domé&nenwénde iden-
tifiziert werden. Dies und die vergleichsweise geringe Stirke des Kontrastes
deuten auf eine in der Ebene liegende Magnetisierung hin (siehe Abschnitt
1.2.3). Die Doménen zeigen eine komplexe streifenartige Struktur. Der helle
Fleck in Abbildung 5.6 ¢) ist auf Topographieeinfluf§ durch ein Stufenbiindel an
dieser Stelle zuriickzufiihren. In dem in Abbildung 5.6 d) gezeigten Ausschnitt
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Abbildung 5.6: MFM-Bilder der Filme von a) 12, b) 8 und c¢) 4 ML Dicke. In diesem
Dickenbereich zeigen auch die glatten Filme eine Doménenstruktur. Zu erkennen
sind im wesentlichen diinne Linien, die als Doménenwénde identifiziert werden. Die
Doménen zeigen eine komplexe streifenartige Struktur. Der helle Fleck in Bild c) ist
auf Topographieeinflul durch ein Stufenbiindel an dieser Stelle zuriickzufithren. Bild
d) zeigt einen Ausschnitt aus c¢). Im Bereich des Stufenbandes ist hier kein Kontrast
zu erkennen. Bildbereich: Bilder a)-c) jeweils 5um x 5um, Bild d) 5um x 5pm.

ist in dem Bereich kein Kontrast zu erkennen. Im Bereich dieses Stufenbandes
liegen also keine Domé&nenwénde.

Um eine Korrelation der magnetischen Doménenstruktur mit der Terras-
senstruktur des darunterliegenden Chromsubstrats zu untersuchen, wurden die
mit MFM untersuchten Bereiche anschlieend im STM-Modus abgebildet. Um
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dabei nicht die Position auf der Probe zu verlieren, wird durch die eisenbe-
schichtete Siliziumspitze des Cantilevers getunnelt. MEFM- und STM-Bild wer-
den direkt nacheinander aufgenommen. Die Spitze wird zum Umschalten der
Regelung etwa 1 um zuriickgezogen. Um auf den grofiskaligen STM-Aufnahmen
die einzelnen Terrassen ausmachen zu koénnen, wurden die Bilder differenziert.

Beim Vergleich der MFM- und STM-Bilder der 8 und 12 ML dicken Filme
fallt auf, daf§ an den Stellen, an denen sich besonders breite Terrassen im
STM-Bild befinden, im MFM-Bild Streifendoménen vergleichbarer Form und
GroBe auftauchen. Bei dem 12 ML dicken Film (Abbildung 5.7 a) und b))
fallt besonders auf, dafi im unteren Bereich, wo das STM-Bild besonders viele
Stufen und entsprechend schmale Terrassen zeigt, im MFM-Bild des gleichen
Bereiches keine Doménenwénde zu erkennen sind. Oben links in Abbildung
5.7 b) sind Schraubenversetztungen zu erkennen (Pfeile). Im MFM-Bild des
gleichen Bereiches sieht man an diesen Stellen Doménenwéinde, die quer zur
darunterliegenden Terrasse verlaufen. Aus Kapitel 4.4 wissen wir, dafl solche
Schraubenversetzungen Doménenwéinde im Chrom erzeugen, die sich hier auch
in der Doménenstruktur des Eisenfilms bemerkbar machen. Fiir den 8 ML
dicken Film zeigt sich eine noch stédrkere Korrelation von Topographie und
MFM-Bild. Hier sind auch an den Stellen schmalerer Terrassen auf dem MFM-
Bild Doménenwénde zu erkennen.

Die Korrelation der Doménenstruktur mit der Terrassenstruktur zeigt, dafl
die Doménen in den diinnen Eisenfilmen durch Koppelung an die unterschied-
lich magnetisierten Terrassen des Chromsubstrates erzeugt werden. Wie bereits
in Abschnitt 5.1 erwédhnt, hdngt es zum einen von der Dicke des Eisenfilms und
zum anderen von der Breite einer Chromterrasse ab, ob es energetisch giinstig
ist, eine Doménenwand in den Eisenfilm einzubauen. Somit wird es verstind-
lich, daf3 sich die Form der breiten Terrassen in den Dom&nenmustern wieder-
findet und zwar umso stirker, je diinner der Eisenfilm ist. Fiir Fe-Filme von 12
ML Schichtdicke und weniger liegt also bei breiteren Terrassen der in Abbil-
dung 5.1 d) dargestellte Fall der Doménenbildung im Eisen vor. Bei schmalen
Terrassen oder dickeren Filmen zeigt der Eisenfilm keine Domé&nenwénde. Hier
kann allerdings nicht entschieden werden, ob der Fall der magnetischen Fru-
stration an der Grenzfliche (Abbildung 5.1 b)), der der Doménenbildung im
Chrom (Abbildung 5.1 ¢)) oder der der 90°-Koppelung vorliegt, (Abbildung 5.1
e)). Dies liegt vor allem daran, daf§ die Magnetisierungsstruktur des unter dem
Eisen liegenden Chromsubstrats nicht mitabgebildet werden kann.

Da MFM-Bilder nicht die Magnetisierungsrichtung der Domé&nen abbilden,
kann tiber diese nur spekuliert werden. Moglich sind die vier (100)-Richtungen,
die leichten Achsen der vierzdhligen Oberfliche. So kann auch nicht entschie-
den werden, ob im Bereich der Stufenbénder eine 90°-Koppelung oder an jeder
zweiten Terrasse die magnetische Frustration vorliegt (Abbildung 5.8). Im Fall
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d)

Abbildung 5.7: MFM und STM-Bilder der jeweils gleichen Stelle einer Schicht-
dicke von 12 ML (Bild a) und b)) und 8 ML (Bild ¢) und d)). Bei dem 12 ML dicken
Film fallt besonders auf, dafl im unteren Bereich, wo das STM-Bild besonders viele
Stufen und entsprechend schmale Terrassen zeigt, im MFM-Bild des gleichen Be-
reiches keine Doménenwénde, zu erkennen sind. Oben links in Abbildung b) sind
Schraubenversetzungen zu erkennen (Pfeile). Im MFM-Bild des gleichen Bereiches
sieht man an diesen Stellen Dominenwinde, die quer zur darunterliegenden Terrasse
verlaufen. Fiir den 8 ML dicken Film zeigt sich eine noch stirkere Korrelation von
Topographie und MFM-Bild. Hier sind auch an den Stellen schmalerer Terrassen auf
dem MFM-Bild Domé&nenwinde zu erkennen.
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=Cr

Abbildung 5.8: Annahmen iiber die Magnetisierungsstruktur im Eisen: Die magne-
tische Struktur der Cr(001)-Oberflache ist aus Kapitel 4.4 bekannt. Die Magnetisie-
rung dreht von einer Terrasse zur néchsten um 180°. Die Richtungen der Pfeile sind
willkiirlich aber bewufit nicht parallel oder senkrecht zu den Stufen, da diese nicht
parallel zu einer der leichten Richtungen liegen. Die Magnetisierung im Eisenfilm
liegt auf breiten Terrassen bedingt durch die antiferromagnetische Koppelung an-
tiparallel zu der auf der Cr(001)-Oberfliche. Bei den schmaleren Terrassen koppelt
nicht jede einzelne antiferromagnetisch an das Chrom. Hier kénnte es beispielsweise
eine 90°-Koppelung an das Chrom geben, bei der die Magnetisierung im KEisen {iber
mehrere Terrassen konstant bleibt, wie im Bild angedeutet. Dies kann jedoch aus
den MFM-Bildern nicht erkannt werden.

der 90°-Koppelung miiite die Magnetisierung iiber den Stufenbéndern im rech-
ten Winkel zu der {iber den breiten Terrassen stehen.



Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurden die Methoden der Magnetkraftmikroskopie
(MFM) und der spinpolarisierten Rastertunnelspektroskopie (SP-STM) ver-
wendet, um die magnetische Struktur diinner Kobalt- und Eisenfilme sowie
der Cr(001)-Oberfliche abzubilden.

Die Untersuchungen am System Co/Au(111) zeigten, dafl es moglich ist,
die Doménenstruktur von Filmen bis hinab zu 1,8 ML Schichtdicke mit UHV-
MFM abzubilden. Die schichtdickenabhéngigen Messungen zeigten einen Re-
orientierungsiibergang von senkrechter zu in der Ebene liegender Magnetisie-
rung bei etwa 4,1 ML in guter Ubereinstimmung mit fritheren Messungen mit
SEMPA-Technik [9, 10, 11]. Zusétzlich wurde eine Drehung der Magnetisie-
rungsrichtung im Kobaltfilm innerhalb einiger Stunden nach der Préparati-
on gefunden. Diese konnte auf die langsame Kontamination des Filmes mit
Kohlenstoff aus dem Restgas der UHV-Kammer zuriickgefiihrt werden. Die
Messungen unterstreichen somit die Empfindlichkeit der magnetischen Eigen-
schaften diinner Filme auf Verédnderungen an ihren Grenzflachen und die Not-
wendigkeit, solche Experimente unter UHV-Bedingungen durchzufiihren. Hier
erfolgt die Kontamination der Filme langsam genug, so dafl ihr Einflufl bei den
Messungen erkannt und beriicksichtigt oder auch vermieden werden kann.

Besonders erfolgreich waren die Messungen an der Cr(001)-Oberfldche. Hier
konnte mit spinpolarisierter Rastertunnelspektroskopie die lagenweise anti-
ferromagnetische Struktur abgebildet werden und dabei das Modell des to-
pologischen Antiferromagnetismus [15], nachdem benachbarte, durch mono-
atomare Stufen getrennte, Terrassen eine antiparallele Magnetisierung auf-
weisen, bestéitigt werden. Erstmals abgebildet werden konnte in dieser Ar-
beit der Einflufl von Schraubenversetzungen auf die magnetische Struktur der
Cr(001)-Oberflache. Es zeigte sich, daf trotz der durch die Schraubenverset-
zung gestorten Struktur die abwechselnde Magnetisierung der Terrassen iiber-
all erhalten bleibt. Um dies zu erméglichen, baut das System Domé&nenwénde
in die ferromagnetisch geordneten Lagen ein. Diese Wénde konnten mit der ver-
wendeten Technik hochaufgelost abgebildet werden. Dies ist die erste direkte
Beobachtung von Doménenwénden in einem Antiferromagneten. Die Messung
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der Breite einer solchen Wand ergab einen Wert von etwa 120 nm. Es existie-
ren zur Zeit keine adiquaten Vergleichsmoglichkeiten fiir diesen Wert, da auch
noch kein passendes theoretisches Modell fiir diese Art von Domé&nenwand
existiert.

Die Ergebnisse sind auch in instrumenteller Hinsicht von Bedeutung. Das
Verfahren der Rastertunnelspektroskopie mit ferromagnetisch beschichteten
Spitzen, bei dem zunéchst volle Spektren aufgenommen werden und anschlie-
end bei den Spannungen, an denen sich durch den Spinventileffekt eine be-
sonders starke Variation in diesen Spektren zeigt, Karten der differentiellen
Leitfdhigkeit aufgenommen werden, konnte in letzter Zeit grofle Erfolge vor-
weisen [13]. Diese Arbeiten fanden allerdings bei tiefen Temperaturen (16 K)
und mit einem eigens dafiir gebauten Instrument von hoher Stabilitéit statt,
wahrend die in dieser Arbeit beschriebenen Messungen bei Raumtemperatur
und mit einem kommerziell erhéltlichen Allroundgerét erhalten wurden. Dies
weist den Weg zu einer breiteren Anwendung des Verfahrens auch iiber die
Grundlagenforschung hinaus, etwa zur Analyse von zukiinftigen magnetischen
Speichermedien hoher Dichte, fiir die noch nach hochauflésenden Abbildungs-
verfahren gesucht wird.

Im letzten Kapitel wurde das System Fe/Cr(001) untersucht. Eisen kop-
pelt bevorzugt antiferromagnetisch an Chrom. Bei einer terrassierten Unterla-
ge wiirde dies jedoch bedeuten, dafl an jeder Stufenkante die Magnetisierung
im Eisenfilm mit der der Chromoberfliche die Richtung wechseln miifite. Da
die Koppelung im Eisen jedoch ferromagnetisch ist, kostet jeder Wechsel in der
Magnetisierungsrichtung Austauschenergie. Es muf3 eine Doménenwand einge-
baut werden. Da diese Energie mit der Schichtdicke des Eisenfilms abnimmt,
wurde eine solche Doménenstruktur erst bei ultradiinnen Filmen erwartet.

Eisenfilme von 16 ML Dicke zeigten bei Messungen mit Magnetkraftmikro-
skopie keine solche Doménenstruktur, was auch in Untersuchungen mit SEM-
PA gefunden wurde [68]. Auf Eisenfilmen von 12, 8 und 4 ML Schichtdicke
konnten hingegen erstmals Doménenstrukturen abgebildet werden. Durch Kom
bination der MFM-Messungen mit STM, wobei die eisenbeschichtete Silizium-
spitze des Cantilevers als Tunnelspitze verwendet wurde, konnte eine Korrelati-
on der magnetischen Doménenstruktur mit der Terrassenstruktur des Chrom-
substrats gefunden werden. Es zeigte sich, dafl breitere Terrassen des Substrats
durch die Koppelung an die Eisenschicht Doménen in dieser erzeugen. Uber
den Stufenbéndern zeigten sich keine Doménenwénde. Hier sind die Terrassen
so schmal, daf fiir eine antiferromagnetische Koppelung iiber jeder Terrasse
sehr viele Doménenwiinde auf engem Raum eingebaut werden miifiten, was
energetisch sehr ungiinstig ist.

Die Untersuchungen zeigten jedoch auch die Grenzen der Magnetkraftmi-
kroskopie auf. Die Abbildung von komplexen Doménenstrukturen mit in der
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Ebene liegender Anisotropie und Doménenbreiten bis hinunter zu 100 nm ist
zwar moglich, die Bilder lassen sich aber nur schwer interpretieren, da sie
keinen Aufschluf} iiber die Richtung der Magnetisierung in den Doménen er-
lauben. Auflerdem sto3t die Auflésung des MFMs hier an ihre Grenzen. Es ist
daher geplant, auch die Eisenfilme mit SP-STS zu untersuchen. Bei den Un-
tersuchungen an der Cr(001)-Oberfliche hat sich gezeigt, dafi dies auch mit ei-
senbeschichteten Siliziumspitzen moglich ist. Auf diese Weise sollte es moglich
sein, spinpolarisierte Rastertunnelspektroskopie und Magnetkraftmikroskopie
zu kombinieren.
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