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Abstract

The magnetic flux distribution in superconductors is of fundamental interest when regar-
ding the electric transport properties of superconducting structures. The local current path
is directly correlated to a magnetic stray field distribution in superconductors. Therefore
it is possible to utilize the flux density distribution to directly diagnose the supercurrent
flow [1]. To visualize this distribution many methods have been developed. The method
used in this work is scanning X-ray microscopy (SXM) with polarized X-rays. Where two
measurement modes can be used. On the one hand the total electron yield (TEY), a
measurement of the sample current in dependence on the absorbed circular polarized X-
rays. On the other hand one can measure in transmission with a separate detector behind
the sample. This method provides access to magnetic ordering phenomena by dichroic ab-
sorption of polarized X-rays (X-ray magnetic circular dichroism - XMCD)[2]. This method
opens up the possibility to image real superconducting structures and provides information
about the surface structure as well as magnetic information. The method itself provides
the opportunity to image single flux lines which can only be done by a few other me-
thods under laboratory conditions. These other methods are for example scanning SQUID
microscopy|[3], magnetic force microscopy [4] and scanning Hall microscopy [5]. Single flux
lines have also been detected by magnetometry based on nitrogen-vacancies [6] or using
scanning tunneling microscopy [7]. To image the flux density distribution magneto-optical
imaging is a widely used method [1, 8].

The method used in this work can be seen as an evolution of magneto-optical imaging to
shorter wavelengths namely X-rays. Comparable to magneto-optics a sensor layer is used
to map the magnetic stray field distribution of the superconductor. The idea of imprin-
ting the stray field into the sensor layer has been used in X-ray photoelectron emission
microscopy (X-PEEM)[9, 10] or scanning X-ray microscopy [11] to visualize the stray field

distribution of superconducting structures.



Abstract

Improvements for scanning X-ray microscopy:

To enhance the technique of scanning X-ray microscopy the existing X-ray microscopy was
upgraded with a helium cryostat. This new cryostat opens up the possibility to measure
magnetic materials at temperatures down to 20 K. In the case of superconductors this
allows for the possibility to use different materials than YBayCuzO7s in the future. For
YBCO lower temperatures means higher currents and therefore higher magnetic in-plane
fields which are needed to saturate the ferromagnetic sensor layer.

Lower temperatures do come with their own unique challenges. Gases which are still re-
maining in the measurement chamber do freeze onto the sample which reduces the signal
significantly over time for total electron yield (TEY) measurements. To eliminate this pro-
blem the samples were prepared for transmission experiments.

This means the single crystalline sample substrate has to be thinned down to thicknesses
below 700 nm. Several steps to achieve such a sample thickness are needed. The whole sam-
ple preparation process covers structuring of the YBCO using spin-coating and laserwriting
of the geometries. Followed by ion beam etching and sputtering of the ferromagnetic ma-
terial. The thinning process is started with mechanical thinning of the substrate down to
roughly 20 ym which is then followed by ion beam etching of the substrate material behind
the YBCO structures to the end thickness.

Results of scanning X-ray microscopy:

The before mentioned TEY-Mode provides, due to its surface sensitivity, direct information
of the surface structures as well as the magnetic information by XMCD. This is used to
correlate the structural properties of YBCO with the alignment of the magnetic domain
wall generated by the stray field of the superconductor. Furthermore, with YBCO and its
signature a-axis outgrowths and high surface roughness it is possible to get this structural
information in transmission as well. This is possible due to the extremely large thickness
variation which change the amount of absorbed photons.

This method uses ferromagnetic sensor layers to visualize the magnetic flux distribution
of the superconductor. Therefore, a focus has been set on characterizing this sensor layers
in regards of their domain wall thicknesses. These domains itself and their domain walls
limit the available magnetic resolution of this technique. Only if these are small enough

small magnetic structures like fluxlines can be resolved.



Abstract

Outlook:

In this work a helium cryostat has been successfully implemented into a scanning X-ray
microscope with a base temperature of 20 K. Additionally, first steps to establish a method
to structure and thin superconducting thin films on single crystalline substrate have been
done. This process is needed to achieve transmission measurements which are essential for
measurements at low temperatures.

Still there are challenges connected to these kinds of measurements. YBCO itself is a ma-
terial sensitive to processes which change its stoichiometry. Especially, in the structuring
and thinning process this has to be carefully observed. Mainly the last step, the thinning
with a focused Gallium ion beam, can harm the superconducting structure in several ways.
The thinner the substrate gets the higher the risk of Gallium implantation into the sam-
ple as well as the implantation of substrate atoms like Titanium, Strontium and Oxygen
due to secondary collisions. Additionally with thinner substrates the thermal load for the
superconducting structure increases, which can change the oxygen doping and increase
diffusion of foreign atoms from the ferromagnetic layer.

While measuring these thinned sample the risk of thermal stress and crack formation in-
creases with lower substrate thickness. On the other hand lower STO substrates are needed
to increase the signal amount while measuring these samples. Lower STO thickness is di-
rectly correlated to a reduced dwell time per pixel and can therefore reduce measurement
time or increase the pixel amount per image while remaining at the same measurement
time per image. This can be useful if a process like relaxation is being investigate on small

lenght scales.



Kapitel 1

Einleitung

Supraleitung beschreibt das Verhalten von Materialien ihren Gleichstromwiderstand un-
terhalb einer kritischen Temperatur 7, zu verlieren. Dieser Effekt wurde erstmals von Heike
Kammerlingh Onnes im April 1911 an Quecksilber [12] beobachtet. Heutzutage wird viel
zur Anwendbarkeit von supraleitenden Materialien geforscht und teilweise schon kommer-
ziell genutzt.

Zu den wichtigsten Eigenschaften der Supraleiter fiir den anwendungsbezogenen Einsatz
zahlen die Moglichkeit hohe Stromdichten zu transportieren, die Erzeugung hoher Ma-
gnetfelder und auch die scharfe Begrenzung des elektrischen Stromtransportes. Jedoch
sind diese Einsatzbereiche stark von den materialspezifischen mikro- und makroskopischen
Eigenschaften der Supraleiter abhangig. Zu einer der wichtigsten Eigenschaften eines Su-
praleiters zahlt die Verankerung des quantisierten magnetischen Flusses im Supraleiter. Sie
ist hauptséchlich fiir die Fahigkeit verantwortlich hohe elektrische Strome transportieren
zu konnen, wie sie beispielsweise fiir Kabel und Magneten notwendig ist. Die Forschung an
Supraleitern bewegt sich zwischen der Anwendung und der Grundlagenforschung. Supra-
leitende Kabel werden beispielsweise im Pilotprojekt AmpaCity in Essen verwendet um
zwei Umspannstationen zu verbinden. Auch wenn es schon viele Anwendungen von Su-
praleitern gibt, ist der physikalische Mechanismus, welcher zum supraleitenden Zustand
in Hochtemperatursupraleitern fithrt, noch nicht vollstandig verstanden. Der Fokus liegt
hierbei bei der Anwendung wie auch bei der Grundlagenforschung darauf, das Verhalten
der Flusslinien und die damit verbundene Information iiber Stromtransport charakteri-
sieren zu konnen. Fiir diese Charakterisierung gibt es verschiedene Methoden, welche alle
Thre Vor- und Nachteile besitzen.

Viele dieser Methoden setzen voraus, dass Proben verwendet werden, welche eine optima-
le einkristalline Struktur aufweisen. Zu diesen Methoden zahlen die SQUID Mikroskopie
3], die magnetische Rasterkraftmikroskopie [4] und die Raster Hall Mikroskopie [5]. Die-



se Methoden bieten jedoch nicht die Auflésung um einzelne Flusslinien darzustellen. Fir
die Auflésung einzelner Flusslinien sind Methoden wie die auf Stickstofffehlstellen basie-
rende Magnetometrie [6] oder die Rastertunnelmikroskopie [7] notwendig. Die Faraday-
Mikroskopie [1, 8], eine weitere weit etablierte Methode zur Abbildung der magnetischen
Flussdichteverteilung sowie einzelner Flusslinien unter besonders praparierter Bedingun-
gen, findet ebenfalls Anwendung in dieser Arbeit.

Des Weiteren wird eine neuartige Methode zur Visualisierung der magnetischen Fluss-
dichteverteilung verwendet. Diese kann als Weiterentwicklung der magnetooptischen Me-
thode betrachtet werden, welche vom sichtbaren Licht in den Rontgenbereich transferiert
wurde[13]. Vergleichbar zu dieser Methode wird auch hier eine Sensorschicht verwendet,
um die Flussdichteverteilung darzustellen. Diese Methode, die Flussdichteverteilung in
eine ferromagnetische Schicht einzuprigen, wurde auch bei Photoemissionselektronenmi-

kroskopie (X-PEEM - x-ray photoelectron emission microscopy) [9, 10] verwendet.

Erweiterungen zur Rontgenmikroskopie:

Das Hauptaugenmerk dieser Arbeit ist die Erweiterung der Rontgenmikroskopiemethode
zu tieferen Temperaturen. Hierfiir wurde fiir das bestehende Rontgenmikroskop MAXY-
MUS am Synchrotron Bessy II des Helmholtz Zentrum in Berlin ein neuartiger Helium-
kryostat entwickelt. Dieser ermdoglicht es, Materialien bis zu einer Temperatur von 20 K
zu vermessen. Gerade im Falle von Supraleitern bietet dies die Moglichkeit auch andere
supraleitende Materialien verwendet werden konnen, welche eine tiefere Sprungtemperatur
besitzen. Allgemein ertffnet sich damit die Moglichkeit auch andere magnetische Phéano-
mene bei tiefen Temperaturen zu untersuchen.

Bezogen auf den hier verwendeten Supraleiter YBayCusOr_s, ermoglichen tiefere Tempera-
turen hohere Stromdichten und damit auch ein hoheres Magnetfeld in der Ebene, welches
benotigt wird, um die ferromagnetische Sensorschicht zu sattigen.

Tiefere Temperaturen stellen die Rasterrontgenmikroskopie jedoch vor neue Herausforde-
rungen. Das vorhandene Rontgenmikroskop ist nicht fiir tiefe Temperaturen ausgelegt, was
bedeutet, dass das Vakuum in der Messkammer dafiir sorgt, dass sich eine gefrorene Rest-
gasschicht auf der Probe ablagert. Diese fithrt im Falle der Messung des Probenstromes
(TEY-Modus) dazu, dass es rasch zum Verlust des Signales kommt. Aus diesem Grund
wurde eine neue Methode entwickelt um transmissionsfahige Proben fiir die Rontgenmi-

kroskopie herzustellen.



Kapitel 1 FEinleitung

Inhaltsubersicht:

In dieser Arbeit wird zu Beginn ein Uberblick iiber die theoretischen Grundlagen zum
Stromtransport in Supraleitern und zum Ferromagnetismus gegeben. Im darauffolgenden
Kapitel werden die verwendeten Messmethoden, SQUID-Magnetometrie, magnetooptische
Faraday-Mikroskopie und Mikroskopie unter Verwendung des Rontgendichroismuses mit
dem neuen Heliumkryostaten erlautert. Diese beiden Mikroskopiemethoden beruhen auf
der Wechselwirkung von polarisiertem Licht mit magnetischer Materie, welche zur Abbil-
dung magnetischer Doménen und magnetischer Flussdichte Anwendung findet.

Die verwendeten Probensysteme und ihre Herstellung werden in Kapitel 4 diskutiert. Hier
wird auch die Praparation der Transmissionsmessungen genau dargestellt, welche essenti-
ell ist fiir die Rontgenmikroskopiemessungen bei tiefen Temperaturen ist.

Der Ergebnisteil ist in Kapitel 5 zu finden. Hier wird zunéchst das Probensystem charak-
terisiert. Darunter féllt der Einfluss des Supraleiters auf den Ferromagneten, der Einfluss
des Ferromagneten auf den Supraleiter und ein Vergleich der magnetischen Momente die-
ser Materialien. Anschliefend werden die Ergebnisse der Rontgenmikroskopiemessungen
mit den entsprechenden Ergebnissen aus der Magnetooptik verglichen. Darauf folgt eine
Darstellung der Eigenschaften der Rontgenmikroskopiemethode.

Im Kapitel 6.1 werden nun die neuen Moglichkeiten durch die Rontgenmikroskopie auf-
gezeigt. Das abschlieBende Ergebniskapitel 7.2 beschreibt den Ubergang von der Messung
des Probenstroms zur Transmission in der Rontgenmikroskopie. Hierunter fallt auch die
Betrachtung der Probenpraparation, welche fiir Transmissionsmessungen essentiell ist. Die
Arbeit wird abgeschlossen mit einem Ausblick und der Diskussion der Herausforderungen
zu dieser Mikroskopiemethode.

Zusammenfassend kann diese Arbeit als Erweiterung einer neuen Mikroskopiemethode
gesehen werden, in welcher die Disziplinen Materialwissenschaften, Physik, Chemie und
Technik vereint werden. Die wissenschaftlichen Themen Magnetismus, Supraleitung, die
Wechselwirkung von Licht mit Materie werden verbunden mit Kryotechnik, Rontgenmi-
kroskopie und ausgefeilter Probenpraparation und resultieren in der Erweiterung einer

erfolgreichen Methodik zur Visualisierung von Flussdichteverteilungen in Supraleitern.



Kapitel 2

Supraleitung und Magnetismus

Zur Abbildung der Stromverteilung in Supraleitern werden in dieser Arbeit die magne-
tischen Eigenschaften einer ferromagnetischen Schicht genutzt. Daher werden der strom-
tragende Zustand eines Supraleiter in Abschnitt 2.1 beschrieben und in Abschnitt 2.2 der

Ferromagnetismus in diinnen Schicht.

2.1 Der stromtragende Zustand

Da es sich in der vorliegenden Arbeit um Supraleiter zweiter Art handelt, wurde im folgen-
den Kapitel der Fokus auf den Stromtransport dieser festgelegt. In den ersten Abschnitten
ab 2.1.1 sollen die supraleitenden Eigenschaften kurz erlautert werden. Die Ansammlung
und Verteilung von Flusslinien soll ab Abschnitt 2.1.4 genauer betrachtet werden. Abschlie-
Bend soll die Physik in diinnen supraleitende Schichten in Abschnitt 2.1.10 beschrieben

werden.

2.1.1 Entdeckung

Mit der Errungenschaft von Heike Kammerlingh Onnes 1908 Helium erstmals zu verfliissi-
gen, folgte die Entdeckung, dass Quecksilber [12] seinen elektrischen Widerstand bei 4,2 K
verliert. Abbildung 2.1 zeigt die Originalmesskurve des Widerstandes von Quecksilber aus
dem Jahr 1911. Diese zeigt, dass Quecksilber unterhalb von 4.2 K keinen messbaren, elek-
trischen Widerstand hat. Infolge dessen untersuchte Kammerlingh Onnes auch weitere
Materialien auf den Verlust des elektrischen Widerstandes und entdeckte auch die Supra-
leitung von Blei und Zinn. Neben dem Verlust des elektrischen Widerstandes unterhalb
einer kritischen Temperatur 7T, ist auch die Eigenschaft des idealen Diamagnetismuses

eine fundamentale Eigenschaft von Supraleitern. Dieser sogenannte Meissner-Ochsenfeld-
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Effekt [14] beschreibt die vollstandige Verdrangung der magnetischen Flussdichte aus dem
Innern des Supraleiters. Dieser Effekt ist von der Vorgeschichte unabhéngig, dies bedeutet,
egal ob im Feld gekiihlt worden ist oder erst bei tiefen Temperaturen ein Feld angelegt
wurde, die magnetische Flussdichte wird aus dem Supraleiter verdrangt. Hieraus folgt,
dass der supraleitende Zustand thermodynamisch wohl definiert werden und mittels der

Gleichgewichtsdynamik beschrieben werden kann.

2.1.2 London-Theorie

Zunachst wurde der supraleitende Zustand mit den Maxwell-Gleichungen beschrieben,
welche uneingeschrankt gelten. Diese Gleichungen wurden von Fritz und Heinz London
[15, 16] um zwei phédnomenologische Materialgleichungen erweitert. Diese zwei Gleichun-
gen beschreiben die oben genannten Eigenschaften, die ideale Leitfdhigkeit und den idealen

Diamagnetismus.

Die 1. London’sche Gleichung beschreibt die ideale Leitfdhigkeit und kann verglichen
werden mit dem Ohm‘schen Gesetz in Normalleitern j, = oF oder dem Newton’schen
Gesetz F' = ma. Fir die Beschleunigung von Elektronen in einem elektrischen Feld E
bei verschwindendem Widerstand gilt mo = eFE, mit m und e der Masse und Ladung
von Elektronen. Da die Elektronen durch das elektrische Feld immer weiter beschleunigt
wiirden, muss das elektrische Feld im Inneren des Supraleiters verschwinden. Die Strom-

dichte ist gegeben durch 7 = n - e - v wobei n die Ladungstragerdichte ist. Dies fiithrt zur



2.1 Der stromtragende Zustand

1. London’schen Gleichung:

0 m
—(Ajs) = E mit A = —
at( j) mi neQ

(2.1)

Durch Einsetzen der Rotation von Gleichung 2.1 in die Maxwell-Gleichung (rotE = %B)
ergibt sich die Gleichung (& [rot(Ajs) + B]). Da dies zu jeder Zeit gelten muss, erhélt man

die 2. London’sche Gleichung, welche den idealen Diamagnetismus beschreibt:
rot(Ajs = —B) (2.2)

Hiermit hat man einen vollstandigen Satz an Gleichungen (Maxwell-Gleichungen und ma-
terialspezifische London’sche Gleichungen) zur Verfiigung um den supraleitenden Zustand
zu beschreiben. Der Verlauf der magnetischen Flussdichte kann mittels der beiden Lon-
don’schen Gleichungen und den Maxwell-Gleichungen hergeleitet werden. Aus dem Am-
pere’schen Gesetz (rotB = pgjs) mit po als Vakuumpermeabilitdt wird bei statischen
Bedingungen (%E = 0) die Rotation gebildet und in die 2. London’sche Gleichung einge-
setzt werden. Dies ergibt (rot rot B — 2B = 0). Mit der Maxwell-Gleichung (div B = 0)
und der Beziehung (rot rot = grad div—A) erhilt man die Differentialgleichung

1 m
AB+ —B =0 mit A = 2.3
+ A2 o [one? (23)
Fiir den eindimensionalen Fall erhdlt man die Losung
B.(z) = Be™> (2.4)

A ist die charakteristische Lange in der sich die Flussdichte im Supraleiter &ndern kann, Sie
wird London’sche Eindringtiefe genannt und ist stark material- und temperaturabhéangig.
Die London-Theorie erklirt den perfekten Diamagnetismus und die perfekte Leitfdhigkeit
des supraleitenden Zustands, sie erklart jedoch nicht das Eindringen von magnetischem
Fluss bei Supraleitern 2. Art. Daher wurde die Theorie erweitert und geht in die Ginzburg-

Landau-Theorie als Grenzfall kleiner Kohérenzlangen ein.

2.1.3 Ginzburg-Landau-Theorie

Nach der Ehrenfest’schen Klassifizierung ist der thermodynamische Ubergang von Nor-

malleiter zu Supraleiter ein Phaseniibergang zweiter Ordnung, da erst in der zweite Ab-
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leitung der thermodynamischen Potentiale Unstetigkeiten auftreten. Hierdurch kann der
Ordnungsparameter W eingefithrt werden. Hierbei entspricht |W?| der Dichte der supra-
leitenden Ladungstriager ng. Dieser Parameter verschwindet fiir T > T, und steigt fir
T < T, stetig an. Daher kann das thermodynamische Potential, die magnetische freie En-
thalpiedichte g4, um die kritische Temperatur T, nach Potenzen des Ordnungsparameters

entwickelt werden:

00(B) = g+ AU+ G0+ 5 (0T 2600+ 5 (B o) (25)
Die Indizes n und s stehen fiir die normalleitende bzw. supraleitende Phase. Die ersten
drei Summanden beschreiben die freie Enthalpiedichte des homogenen Supraleiters ohne
angelegtes dufleres Magnetfeld. Der vierte Summand beschreibt die kinetische Energie der
Ladungstriager mit der Masse m, Ladung 2e und Vektorpotential A. Der letzte Summand
beschreibt den magnetischen Energieanteil durch ein von auflen angelegtes Magnetfeld
H.,;. Die Integration von Gleichung (2.5) iiber das Volumen des Supraleiters ergibt die
freie Enthalpie, deren Variation nach den Variablen ¥ und A ergibt die Ginzburg-Landau-

Gleichungen:
1 . .
Q¥ + B|U|*¥ + 2—(—mv —2eA)*U =0 (2.6)
m
. . . 4 2 .
PR A A W (T (2.7)
m m

Mit der Vereinfachung fiir den eindimensionalen Fall ohne Stréome oder Felder und mit
einer geeigneten Eichung fiir das Potential, in der W reell wird, folgt:
>

— 2ma@qf +a¥ + pU? =0 (2.8)

Nach Ubergang zur dimensionslosen Gréfle f durch ¥ = fW¥, mit dem Gleichgewichtswert

des Ordnungsparameters |¥g|? = —5 erhalt man:
R d? 3
_ — f_ =0 2.9
5ol — S (2.9)
Hier wird eine weitere wichtige Léinge fiir Supraleiter eingefithrt mit § = /5 ﬂ’iﬁa‘. Die

Kohérenzlange £ ist die Langenskala auf der die Ladungstragerdichte im Supraleiter va-
ritiert. Aus dem Verhéltnis der beiden charakteristischen Langen A und & , welche das

wesentliche Verhalten eines supraleitenden Materials beschreiben, lasst sich der Ginzburg-

10



2.1 Der stromtragende Zustand

Landau-Parameter definieren:

A
K = g (2.10)
Mittels diesen Parameters werden Supraleiter in zwei Klassen eingeteilt. Fiir k < \/ié han-
delt es sich um Supraleiter 1. Art und die Oberflichenenergie ist positiv. Fir x > \/Li
handelt es sich um Supraleiter 2.Art und negativer Oberflichenenergie. Somit kann ma-
gnetischer Fluss in Supraleitern 2. Art eindringen, dies passiert in Form von quanti-

sierten Flusslinien. Jede dieser Flusslinien trigt ein elementares Flussquant &, = & =

2e
2,0679 % 10~ Tm2.

2.1.4 Supraleiter zweiter Art

Schubnikow [17] lieferte die Erklarung fir Supraleiter zweiter Art. Wie schon in Abschnitt
2.1.2 angemerkt, dringt bei Supraleitern zweiter Art magnetischer Fluss in Form von Fluss-
linien in das Material ein. Diese Phase wird als Schubnikow-Phase bezeichnet. Abrikosov
zeigte 1957, dass Supraleiter zweiter Art von der Ginzburg-Landau-Theorie beschrieben
werden konnen [18]. Abbildung 2.2 zeigt die Magnetisierungskurven fir (a) Supraleiter
erster Art und (b) Supraleiter zweiter Art. Fir einen Supraleiter erster Art (angenommen
wird eine unendlich lange Zylindergeometrie parallel zur Feldrichtung) zeigt sich durch den
idealen Diamagnetismus ein linearer Anstieg in der Magnetisierungskurve und ein schlag-
artiges Zusammenbrechen der Supraleitung bei H.. Fiir Supraleiter zweiter Art sicht man
auch einen linearen Anstieg bis H,.; oberhalb diesen Magnetfeldes dringt nun magnetischer
Fluss in den Supraleiter ein. Die Supraleitung im Volumen bricht hier ab einem zweiten
kritischen Feld H. zusammen. Im Feldbereich von H. und H.3 findet Supraleitung noch
an der Oberflache statt. Die meisten Supraleiter erster Art sind reine Elemente und haben
eine niedrige Sprungtemperatur, Ausnahmen bilden hier Niob, Technetium und Vanadium.
Supraleiter zweiter Art sind daher so gut wie immer Verbindungen und damit auch in we-
sentlich hoherer Anzahl vorhanden. Unter Supraleiter zweiter Art fallen zum Beispiel die
Niobverbindungen Nb3Sn (7. = 18 K), Nb3Ge (7. = 23 K) und NbTi (7. = 10 K). Techno-
logisch interessanter sind die Hochtemperatursupraleiter aus der Gruppe der Keramiken
wie zum Beispiel Yttrium-Barium-Kupferoxid (YB2C307.5 T. = 92 K) welche Supraleitung

bei Flissigstickstofftemperaturen ermoglichen.
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Abbildung 2.2: Magnetisierungskurven fiir (a) Supraleiter erster Art und (b) zweiter Art.

2.1.5 Mikroskopische Theorie der Supraleitung

Die Ginzburg-Landau-Theorie lieferte ein weitreichendes Verstédndnis zur Supraleitung,
allerdings gab es noch ungeklarte Punkte. Beispielsweise lassen sich dazu benennen, dass
damit kein Wert der Sprungtemperatur bestimmt werden und die verlustfreie Stromlei-
tung nicht erklirt werden kann. Die BCS-Theorie, benannt nach den drei Autoren Bar-
deen, Cooper und Schrieffer, beschreibt die mikroskopische Theorie der Supraleitung. Die
Grundidee hinter dieser Theorie ist, dass es zwischen den Elektronen zu einer attraktiven
Wechselwirkung im Festkorper kommt und diese sich zu einem neuen quantenmechani-
schem Teilchen zusammen schliefen kénnen. Diese neuen Teilchen werden Cooperpaare
genannt. Die halbzahligen Spins der Elektronen addieren sich zu einem ganzzahligen Spin
auf, wodurch das neue Cooperpaar ein Boson ist. Bosonen miissen nicht dem Pauli-Prinzip
[19] geniigen und kénnen bei hinreichend geringer Temperatur in denselben Grundzu-
stand kondensieren und eine gemeinsame Wellenfunktion bilden. Dies fiihrt dazu, dass
sich um die Fermienergie eine Energieliicke der Grofle der doppelten Bindungsenergie A
der Cooper-Paare bildet. Somit steht kein freier Zustand zur Verfiigung in den die Cooper-
Paare gestreut werden kénnen und es findet verlustfreier Stromtransport statt. Dieser ist
jedoch nur stabil, solange nicht eine Grenzstromdichte (Paarbrechungsstromdichte 2.11)
tiberschritten wird. In Abhéangigkeit des Flussquants ® lasst sich die Paarbrechungsstrom-

dichte mittels:
1 D,

SEENCETIR
berechnen, wobei 1y die Vakuumpermeabilitéit, £ die Kohédrenzlange und A die Eindring-
tiefe ist. Fiir YBCO ergibt sich damit eine Paarbrechungsstromdichte (7' = 0K) von
Jpp &~ 3,2 - 10" A/m?. Oberhalb dieser kommt es zur Bewegung der Flusslinien und da-

(2.11)
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2.1 Der stromtragende Zustand

Abbildung 2.3: Visualisie-
rung des Flussliniengitters in
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mit zu einer Abfithrung von Energie wodurch der widerstandslose Stromtransport verloren
geht [20]. Damit dies erst bei sehr hohen Stromdichten stattfindet, werden die Flusslinien

verankert, wodurch man diese Supraleiter auch "harte” Supraleiter nennt.

2.1.6 Flusslinien in Supraleitern

Wie schon zuvor gezeigt, konnen in Supraleiter zweiter Art Flusslinien eindringen. Diese
sollen nun genauer beschrieben werden. Zum ersten Mal wurden Flusslinien von Essmann
und Trauble [21] 1967 mittels der Dekorationsmethode abgebildet. In Abbildung 2.3 ist das
Flussliniengitter von Blei bei T" = 1,1 K dargestellt. Reines Blei ist ein Supraleiter erster
Art, weswegen er fir die Aufnahmen mit 4% Indium dotiert und damit ein Supraleiter
zweiter Art wurde. Im Folgenden soll kurz auf die Struktur einer einzelnen, isolierten
Flusslinie eingegangen werden. Abbildung 2.4 zeigt eine schematische Darstellung einer
Flusslinie. Diese besteht aus einem normalleitenden Kern mit einem Durchmesser von
2¢, der supraleitenden Ladungstragerdichte ng sowie der magnetischen Flussdichte B mit
einem Durchmesser von 2\ und der Kreisstromdichte j4. Die supraleitende Ladungstrager-
dichte ist im Zentrum minimal, die magnetische Flussdichte ist hier maximal. Dies fiihrt
dazu, dass sich die Flusslinien untereinander abstolen und gleich verteilt anordnen. Diese
Gleichverteilung wird als Abrikosovgitter [18] bezeichnet.

Bei kleinen Feldern nahe H, ; ist die Dichte der Flusslinien im Supraleiter gering. Dies be-
deutet, dass der Abstand zwischen den einzelnen Flusslinien gro8 ist [22]. Betrachtet man
Typ-2 Supraleiter mit groflem k, kann hier die London-Theorie angewandt werden. Fiir
solche Supraleiter kann angenommen werden, dass der Bereich des normalleitenden Kerns
sehr klein ist, verglichen mit der Gesamtausdehnung der Flusslinien. Der Durchmesser des

Kerns liegt hier in der Groflenordnung von £. Hierdurch kann die magnetische Struktur
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-
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Radiuskoordinate

Abbildung 2.4: Schematische Darstellung einer Flusslinie mit ns dem Bereich der Ladungs-
tragerdichte, j, der Zirkularkomponente des supraleitenden Stroms, B der Magnetfeldverteilung
um eine Flusslinie, der London’schen Eindringtiefe A und der Kohérenzlénge &.

auBlerhalb des Kerns beschrieben werden durch:

-

b+ N2V x V x b= i,5e0(7) (2.12)

Es wird angenommen, dass das Magnetfeld in z-Richtung angelegt wird, i, ist hier ein
Einheitsvektor in diese Richtung. Der Vektor 7 ist ein Vektor in der x-y Ebene und der
Kern der Flusslinie ist bei ¥ = 0. Unter der Voraussetzung, dass eine Flusslinie maximal
den magnetischen Fluss @ tragen kann, wird dieser Koeffizient auf der rechten Seite
verwendet. Diese Gleichung ist die London-Gleichung. Die Losung dieser Gleichung ergibt

br) = 5o Ko () (213)

Nun kann die Wechselwirkungsenergie zweier Flusslinien beschrieben werden nach deGen-
nes [23].

% () (2.14)

Era =

Hierbei ist Aeyp = v/ A\ als die effektive London’sche Eindringtiefe definiert. Bei einer
Temperatur von T" = 5K hat der Kern einer Flusslinie in YBCO einen Durchmesser
von d = 1nm und die effektive London’sche Eindringtiefe ist etwa Acfy = 130nm. Der

Flusslinienabstand kann nun mit

20,

ap = (ﬁB)‘E (2.15)
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2.1 Der stromtragende Zustand

und
20, D,

~ \/§A2 MO(Hext - Hc,l)

berechnet werden. Es ergibt sich hier fiir einen Zustand bei H.,, ~ H.; bei T =

B

[log(

S (2.16)

0K und H.; = 30mT ein Flusslinienabstand von ay ~ 240 nm. Dies zeigt, dass bei Fel-
dern um H,.; die Flusslinien weiter auseinander sind, als die effektive Ausdehnung von

A

2.1.7 Das Flusslinienensemble

Nachdem im vorherigen Kapitel die einzelnen Flusslinien sowie die Anordnung im Abriko-
sovgitter beschrieben wurde, soll nun dargelegt werden, wie der Volumenstrom entsteht.
Fir den Fall der gleichméafigen Anordnung der Flusslinien addieren sich die Kreisstrome
um jede einzelne Flusslinie mit dem Kreisstrom einer benachbarten Flusslinie auf und
heben sich auf. Damit es nun zu einem Volumenstrom kommt, muss es einen Gradienten
der Flussliniendichte geben. Dieser entsteht wenn Flusslinien sich nicht im Abrikosovgit-
ter anordnen konnen. Hinzu kommt, dass die Flusslinien bei einem nicht verschwindenden
Transportstrom j durch die Lorentzkraft F;, bewegt werden. Diese Bewegung der Flussli-
nien fithrt durch das Induktionsgesetz dazu, das ein elektrisches Feld (—é = rotﬁ) erzeugt
wird. Dieses fiihrt zur Dissipation der ungepaarten Elektronen und damit zu einer loka-
len Erwérmung. Folglich miissen die Flusslinien daran gehindert werden sich zu bewegen.
Dieses Behindern der Flusslinien sich zu bewegen wird Verankerung (Pinning) genannt.

Flusslinien kénnen an verschiedensten Haftzentren verankert werden. Unter diese Haft-
zentren fallen Fehlstellen, Unterschiede in der Schichtdicke, Ausscheidungen, Versetzun-
gen und Korngrenzen. Die Variation der Linienenergie tiber einen Supraleiter kann als
Potentiallandschaft U(z) modelliert werden. In Abbildung 2.5 ist ein Potentialminimum
dargestellt mit der Tiefe Uy und der rdumlichen Ausdehnung ry. Damit eine Flusslinie
bewegt werden kann, muss die Energie der Tiefe des Potentials aufgebracht werden oder
die Haftkraft F},;,, iberwunden werden. Im stromlosen Fall hat das Verankerungspotential
eine Tiefe von Uj. Stromfluss fithrt zu einer Verkippung des Verankerungspotentials wie
rechts in Abbildung 2.5 zu sehen. Der Stromfluss fiihrt zu einer Lorentzkraft, welche auf die
Flusslinie wirkt. Dies fiihrt dazu, dass ein geringeres Potential iiberwunden werden muss
fiir eine Bewegung der Flusslinie. Die durch den Stromfluss induzierte Lorentzkraft fithrt zu
einer Verkippung des Verankerungspotentials. Hierdurch wird die Bewegung der Flusslini-
en in einen benachbarten Verankerungsplatz vereinfacht. Da gleichzeitig der Feldgradient
sinkt, sinkt auch die Stromdichte. Nach und nach baut sich der Gradient vollstiandig ab
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U/

Abbildung 2.5: Links: Potentialminimum (Durchmesser rg und Tiefe Uy) mit Flusslinienab-
stand v vom Minimum und Kohérenzlange der Flusslinie. Das Maximum der Verankerungskraft
Fip ist die maximale Steigung des Potentials. Rechts: Flusslinie im durch die Lorentzkraft ver-
kipptem Potential.

und somit auch der maximale Strom.

2.1.8 Verankerungsmechanismen
2.1.8.1 Kernwechselwirkung

Verankerung erfolgt bei Kernwechselwirkungen auf Langenskalen der Koharenzlange &.
Um die maximale Pinningkraft zu erhalten, muss eine Flusslinie hierbei iiber ihre kom-
plette Lange in der Schicht an einem Defekt in dieser Groflenordnung verankert werden.
Diese Defekte miissen parallel zum externen Magnetfeld ausgerichtet sein um als Ver-
ankerungsplatz dienen zu kénnen. Die Kraft, die auf eine Flusslinie wirkt, ist durch die
Lorentzkraft gegeben und maximal, wenn der Paarbrechungsstrom flieSen wiirde. Diese

Kraft ist gegeben durch:
4Bc¢0

3v/6 10\

Ist eine Flusslinie an einem idealen Defekt fiir diese Kernwechselwirkung gepinnt, ergibt

fa = Jago = (2.17)

sich eine Ersparnis der Kondensationsenergie von:

1 B2

" &2 (2.18)

€core =
Dies ergibt einen Potenzialtopf iiber die Langenskala von £. Damit ergibt sich eine Pin-
ningkraft pro Flusslinie von:
1 B2

f}fore = —Veére ® 5

2%7& (2.19)
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2.1 Der stromtragende Zustand

Die kritische Flussdichte ist gegeben mit

_ %
Be= 2V/2mAE

Und es kann hierdurch das Verhéltnis von Paarbrechungslorentzkraft und Kernpinning-

(2.20)

kraft berechnet werden:

fere 1 B2 53[qu 3v/3
Ja _2M0 4B.¢y 16

= 0,32 (2.21)

Dies zeigt, dass nur durch Kernpinning die maximale Stromdichte auf ca. 30% der Paarbre-
chungsstromdichte begrenzt ist. Die angenommene ideale Mikrostruktur ist hierbei jedoch
nicht fiir anwendungsbezogene Supraleiter erreichbar. Mit ausschlieflich Kernpinning sind
maximal Stromdichten von ca. 9MA /em? fiir Hochtemperatursupraleiter experimentell

nachgewiesen worden [24].

2.1.8.2 Magnetische Wechselwirkung

Der Kern einer Flusslinie ist von einem Magnetfeld umgeben, welches exponentiell mit
der London’schen Eindringtiefe A abféllt. Fiir die magnetische Interaktion von Flusslinien
geschieht dies fiir inhomogene Regionen welche ausreichend grofler als A sind. Ausscheidun-
gen im supraleitenden Material konnen als normalleitende Phase betrachtet werden. Die
supraleitende Phase kann als diamagnetischer als die normalleitende Phase angenommen
werden, was dazu fiithrt, dass ein Magnetisierungsstrom flie3t, welcher dazu fiithrt, dass auf
eine Flusslinie eine abstoflende Lorentzkraft wirkt [22]. Andererseits, ergibt sich durch die
magnetische Ausdehnung der Flusslinie in der supraleitenden Phase eine imaginare Fluss-
linie mit inversem Vorzeichen in der normalleitenden Phase. Zwischen diesen Flusslinien

besteht eine anziehende Kraft, welche durch

Go| M,| PoH? B

fy= A [2s2=1)B.+ 1N (  poH, o

(2.22)

beschrieben werden kann. Daraus folgt, dass die normalleitende Phase auch als anziehendes

Pinningzentrum wirkt.

2.1.8.3 Elastische Wechselwirkung

In diesem Kapitel wird die Wechselwirkung der Flusslinien mit eindimensionalen Defek-

ten besprochen. Versetzungen bieten fiir Elektronenstreuung nur einen kleinen Wirkungs-
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querschnitt. Aus diesem Grund erwartet man nur eine geringe Pinningkraft durch diese.
Jedoch kommt es durch die Versetzung zu einem Spannungsfeld im Material und gerade
diese Wechselwirkung zwischen dem Spannungsfeld und den Flusslinien fithrt zum Ver-
ankerungsprozess [22]. Der normalleitende Kern einer Flusslinie ist im Vergleich zu dem
supraleitenden Auflenraum sehr klein. Es kommt um den normalleitenden Kern zu einer Ei-
genspannung. Die Wechselwirkung zwischen dieser Eigenspannung und dem Spannungsfeld
wird AV Effekt genannt. Im Gegensatz dazu ist die elastische Energie des normalleiten-
den Kerns grofler, als die der umliegenden supraleitenden Region. Die elastische Energie
ist grofler wenn die Flusslinie in der Néhe des Defekts ist. Die Verankerungswechselwir-
kung findet durch die Variation dieser Energie statt. Fiir eine Stufenversetzung parallel

zur Flusslinie kann die Verankerungskraft durch

Il Png—g (2.23)
o

beschrieben werden. Hierbei ist by der Burgersvektor, ry der Abstand zwischen Flusslinie
und Versetzung und I' der Spannungstensor. Es zeigt sich, dass die Verankerungskraft mit
sinkendem Abstand zur Versetzung steigt. Diese Berechnung kann fiir elementare Supra-
leiter angewandt werden. Die elastische Wechselwirkung entsteht durch Verdnderungen
der Supraleiter Parameter. Diese Variationen sind jedoch klein genug, um als Stérungen
behandelt zu werden. Dies bedeutet, dass die Berechnungen mittels der Ginzburg-Landau

Theorie durchgefithrt werden kénnen [25].

2.1.9 Das Bean-Modell

Fiir das Verhalten des Volumenstroms im Supraleiter verfasste Bean 1962 [26] eine phéno-
menologische Beschreibung, die im Folgenden dargestellt werden soll. Fiir die Beschreibung

fihrt Bean ein, dass:
1. Die Stromdichte im Supraleiter eine Obergrenze j. hat

2. Die kritische Stromdichte j. eine Funktion des magnetischen Feldes ist. Sie ist null,
wenn das obere kritische Feld erreicht ist. Fiir die folgenden Betrachtungen sei diese

jedoch unabhéngig vom Magnetfeld

3. Wird ein Supraleiter einem externen Magnetfeld ausgesetzt, flieit eine Stromdichte
Je nur in dem Bereich der von diesem Feld durchdrungen ist, der innere Teil bleibt

feldfrei
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2.1 Der stromtragende Zustand

Hieraus ergibt sich, dass bei einem externen Magnetfeld, welches grofier als H, ; ist, nicht
sofort tiberall Flusslinien verteilt sind, sondern diese von auflen in den Supraleiter bis zu
einer bestimmten Eindringtiefe eindringen. Der feldfreie Teil stellt sich gerade so ein, dass
der bendtigte felddurchdrungene Teil minimal ist um den Strom zu tragen. Damit dieser
Zustand stabil ist, miissen Flusslinien verankert werden. Wie schon in Abschnitt 2.1.7
beschrieben, wirken auf die Flusslinien eine Lorentzkraft. Die maximale Stromdichte ist
damit gegeben durch die Wechselwirkung zwischen Verankerungskraft und Lorentzkraft.
Eine beispielhafte Anwendung des Bean-Modells ist in Abbildung 2.6 fiir einen supralei-
tenden Stab von unendlicher Lange, Breite w und Dicke D dargestellt. Das externe Feld
ist in Vielfachen von H* = J. - ¢ angegeben, wobei .J. = j.- D der Schichtstrom ist und
q ein Geometriefaktor. Fiir den Fall H.,;, > H* fliefit im gesamten Volumen der Probe
der kritische Strom J.. Im linken oberen Bild von Abbildung 2.6 sind die Feldprofile im
steigenden Feld abgebildet. Wird das externe Magnetfeld ausgeschaltet, ergeben sich die
Profile im oberen rechten Bild. Wenn das externe Feld grofler als 2H™ ist, ist die gesamte
Probe noch von Strom durchflossen. Dieser Zustand, bei welche im gesamten Volumen
im Nullfeld Strom in der Probe flieit, wird als remanenter Zustand bezeichnet. Zu den
Feldprofilen in Abbildung 2.6 sind unterhalb die zugehorigen Stromdichten dargestellt.

Abbildung 2.7 zeigt eine schematische Hysteresekurve fiir "harte” Supraleiter nach dem
Bean-Modell. Die Kurve startet im Ursprung nach Nullfeldkiithlung. Mit steigendem ex-
ternen Feld steigt der Betrag des magnetischen Moments bis zu H* an. An diesem Punkt
ist das Feld komplett eingedrungen. Wird das Feld weiter erhoht, bleibt das magnetische
Moment konstant. Wird das Magnetfeld wieder reduziert, fangen am Rand der Probe
Strome in umgekehrter Richtung an zu flieen und das magnetische Moment nimmt ab
bis in der komplette Probe die Strome in die neue Richtung flieen. Dieser Strom in die
neue Richtung ist so lange konstant, bis die Magnetfeldrichtung wieder gedreht wird. Der

Ursprung kann nicht wieder erreicht werden ohne den Supraleiter aufzuwarmen.

2.1.10 Diinne supraleitende Filme

Der folgende Abschnitt soll den Spezialfall diinner, supraleitender Schichten detaillierter
beschreiben. Als diinne Schichten werden hier Supraleiter verstanden, deren Schichtdicke
geringer als die London’sche Eindringtiefe A ist. Hier ist es notwendig eine Vereinfachung
fir die Beschreibung des Schichtstromes einzufiihren, durch welche angenommen werden
soll, dass die Stromdichte sich nur aus dem in der Ebene flieBenden Strom zusammensetzt
und Stromfluss parallel zur Schichtnormalen vernachlassigt wird. Gerade bei den verwen-

deten c-Achsen orientierten YBCO-Schichten ist dies eine vertretbare Naherung. Denn
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Abbildung 2.6: Bean-Modell: Obere Profile zeigen das magnetische Feld, darunter sind die
kritischen Stromdichten in einem supraleitenden Stab bei verschiedenen externen Feldern aufge-
tragen. Auf der linken Seite sind die Profile im steigenden &dufleren Feld, auf der rechten Seite
sind die entsprechenden Profile bei sinkendem Feld.
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2.1 Der stromtragende Zustand

A

Abbildung 2.7: Beispielhafte magnetische Hysteresekurve fiir harte Supraleiter entsprechend
des Bean-Modells entnommen aus [1].

B,

e

ext

s

Abbildung 2.8: Geometrie fiir eine diinne Steg mit verwendetem Koordinatensystem.

gerade bei diesen Schichten findet der supraleitende Stromfluss nahezu nur in den CuO-
Ebene statt. In Richtung der Schichtnormalen ist der Stromfluss hier um zwei bis drei
Groflenordnungen reduziert. Trotz dieser Einschrankung ist es nur moglich diese Geome-
trie unter der Annahme zu beschreiben, dass es sich um einen eindimensionalen unendlich
langen Steg handelt [27].

Die Fluss- und Stromdichteverteilung fiir einfache Geometrien kann mit Hilfe des in Ab-
schnitt 2.1.9 vorgestellten Bean-Modells beschrieben werden. Es wird eine rdumlich und
zeitlich konstante kritische Stromdichte j. angenommen und das untere kritische Feld H .,
wird null gesetzt. Abbildung 2.8 zeigt die Geometrie und die zugehorigen Koordinaten.
Die analytische Beziehungen fiir die Flussdichte und Stromdichteverteilung fiir einen un-

endlich langen diinnen Steg sind im Folgenden aufgefiihrt. Fiir die z-Komponenten ergibt
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sich: )
Il arctanh \/542'%172 ly| > a
B.(y) = It arctanh | ijjﬂ b<lyl <a (2.24)
0 lyl <b
( .
( ) Jc‘_; b < |y| <a ( )
Jz(y) = , 2.25
Ze arctanh Y ly| <b
L ™ y27b2

Mit (¢ = /1 — b?/a?). Die Nullposition des Koordinatensystems wird in die Mitte des
Stegs gelegt. Die Dimension des Stegs sind von —a bis a in der y-Richtung und unendlich
in x-Richtung. Diese Gleichungen gehen davon aus, dass die Probendicke d verschwindend
gering ist und gelten damit nur an der Probenoberflache. Dabei ist die Flussdichte von |al
bis zu einer GroBe |b| eingedrungen. Damit die Flussdichte beziehungsweise Stromdichte
mit dem Experiment verglichen werden kann, wird das Biot-Savart-Gesetz verwendet,
welche die Flussdichte in einer Hohe A iiber der Probe beschreibt.

v )y — )
Bz(y7 h) = poHext + 5= / / N dy’ dz". (226)
—a —d/2 (h -z )
In Abbildung 2.9 ist die Flussdichte- und Stromdichteverteilung fiir einen 200 ym breiten
und unendlich langen Steg dargestellt. Mit der Dicke d = 250 nm ergibt sich eine kritische
Stromdichte von 2,9 - 10" A/m?. In 250 nm Abstand zur Oberfliche erhélt man die in
Abbildung 2.9 dargestellte Flussdichteverteilung fir verschiedene auflere Magnetfelder.
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2.2 Magnetische Ordnung in Ferromagneten

' ' ! Abbildung 2.9: Oben: Flussver-
teilung, Unten: Stromdichtever-
teilung in einem diinnen Steg. Be-
rechnet nach Gleichungen (2.26)
und (2.25). Die Breite des Stegs
betragt b = 200pum und einer
Dicke d = 250nm daraus folgt
eine kritische Stromdichte j. =
2,9 - 1011 A/m2. Das Profil fiir

‘iE\ die Flussdichteverteilung wurde
'_< 250 nm oberhalb der Oberflache
i) 1 berechnet. Grafik entnommen aus
SO0 / I

-3 L .

| 1 1
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y [um]

2.2 Magnetische Ordnung in Ferromagneten

Fiir die Visualisierung des magnetischen Flusses in Supraleitern mittels Rontgenmikrosko-
pie wird eine ferromagnetische Sensorschicht verwendet. Hierfiir wurden weichmagnetische
Schichten aus CoyF'e By und Permalloy (FeyoNigy) verwendet. Im Folgenden Kapitel

sollen kurz die fiir die Abbildung wichtigen Teilkapitel des Ferromagnetismus darstellen.

2.2.1 Energie eines Ferromagneten

Die Beschreibung des Magnetisierungszustandes kann als direktes Resultat der Minimie-
rung der gesamten freien Energie erfolgen. Die Gesamtenergie des Systems besteht aus

folgenden Energiebeitragen:
Erotal = Ea+ Ex + Es + Ey (2.27)

E 4 beschreibt die Austauschenergie, Fx die Kristallenergie, Fg die Streufeldenergie und
FE; die Zeemann-Energie.

Im Grundzustand sind alle Spins im Ferromagneten parallel ausgerichtet. Die Abweichung
von dieser Ausrichtung ist durch die Austauschenergie beschrieben. Diese wird als positi-
ver Energiebeitrag bertiicksichtigt und enthélt die makroskopische Austauschkonstante A.

Die Austauschenergie wird aus dem kontinuierlichen Magnetisierungsverlauf der Magneti-
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Kapitel 2 Supraleitung und Magnetismus

. —>
sierung M berechnet:

: JS?
Ey= A/VZ(VMZ-)2 dV', mit A =25 (2.28)
i=1
Wobei a die Gitterkonstante ist und z fiir die Anzahl der Gitterpléitze pro Einheitszelle
steht. Fur kubisch ist z = 1, raumzentriert z = 2 und flichenzentriert z =4. Die Kris-
tallgeometrie fithrt zu einer kristallographischen leichten Richtung der Spins. Um diese
aus dieser Richtung herauszudrehen, muss die magnetokristalline Anisotropieenergie auf-
gebracht werden. Diese Energie hangt vom Winkel © zwischen der Magnetisierung und

der bevorzugten Achse ab.
Ex = / (K;sin?© 4 Kysin*© + ...) dV (2.29)
1%

K, und K5 sind die Kristallographiekonstanten. Durch die Magnetisierung des Ferroma-
gneten wird ein magnetisches Streufeld kreiert, welches wiederum mit der Magnetisierung
wechselwirkt. Hieraus ergibt sich eine Dipol-Dipol Wechselwirkung, welche durch die Streu-

feldenergie beschrieben ist.
Eg = —/ Hg-Mdv (2.30)
v

Diese Energie begiinstigte eine Ausrichtung der Magnetisierung entlang des Streufeldes.
Die Streufeldenergie kann durch die Bildung von Doméanen minimiert werden. Jedoch muss
fiir die Bildung von Doménen die Domanenwandenergie, welche sich aus der Austauschen-
ergie und der Kristallenergie zusammensetzt, aufgebracht werden. Die Wechselwirkung der
Magnetisierung des Ferromagneten mit dem aufleren Magnetfeld wird durch die magneto-

statische Energie/Zeemann-Energie beschrieben.
Ez = —/ Hepy - M dV (2.31)
1%

Durch diese Energie wird die Ausrichtung der Spins in Richtung des externen Feldes be-

ginstigt.

2.2.2 Ferromagnetische Hysteresen

Die atomaren magnetischen Momente sind durch quantenmechanische Austauschkréfte
parallel ausgerichtet. Auf ein duleres Magnetfeld reagiert die Magnetisierung in Form ei-

ner Hysterese. In Abbildung 2.10 ist eine beispielhafte Hysterese dargestellt, an der die
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2.2 Magnetische Ordnung in Ferromagneten

Abbildung 2.10: Skizze -einer
ferromagnetischen Hysterese. Die
durchgéngige Linie zeigt den typi-
schen Verlauf einer Hysterese fiir

He : : E [y cinen Harten und weichen (unter-
j / brochene Linie) Ferromagneten

wichtigsten Kenngroflen erlautert werden sollen. Die Hysterese startet mit der Neukurve

aus dem Ursprung. Dieser entmagnetisierte Zustand ist durch Entmagnetisieren durch ein
Wechselfeld mit sinkender Amplitude erreichbar. Die Magnetisierung erreicht bei einem
Sattigungsfeld Hg seine Sattigungsmagnetisierung Mg. Wird das aufere Feld wieder auf
null reduziert, bleibt eine Restmagnetisierung iibrig, die Remanenz Mpg. Eine negative
Felderhohung in Hohe des Koerzitivieldes He ist notig um die Magnetisierung auf null
zu bringen. Ein weiterer Anstieg des Feldes fithrt zur negativen Séttigung. Die in dieser
Arbeit verwendeten ferromagnetischen Schichten fallen in die Kategorie der weichen Ma-
gnete, welche sich durch kleine Koerzitivfelder und eine hohe Permeabilitat p = w

auszeichnen [29].

2.2.3 Domanen und Domanenwanddicken

Die einheitliche Magnetisierung in einer Probe ist nur innerhalb einer einzelnen magne-
tischen Doméne gegeben. Als Doméne wird ein Bereich homogener Magnetisierung be-
zeichnet. Wie schon in Abschnitt 2.2 erwahnt, bilden sich Doméanen zur Minimierung der
Streufeldenergie. Die energetisch giinstigste Konfiguration fiir eine Doméne ist ein Ring. In
rechtwinkligen Probengeometrien bilden sich jedoch vier Doménen im 90° Winkel aus. Die
Doménenwand zwischen den einzelnen Domanen ist der Bereich in dem sich die Richtung
der Magnetisierung dndert. Die Linge auf der die Anderung der Magnetisierungsrichtung
stattfindet, wird als Dicke der Doménenwand bezeichnet.

Es sind zwei Typen von Doménenwénden zu unterscheiden, die Néel-Wand und die Bloch-
wand, diese sind in Abbildung 2.11 dargestellt. Bei beiden Typen édndert sich die Orien-
tierung der Magnetisierung um 180°. Bei der Néel-Wand ist die Rotation orthogonal zur
Wandebene, wohingegen bei der Bloch-Wand die Rotation innerhalb der Wandebene statt-
findet. Fiir diinne magnetische Filme, wie in dieser Arbeit verwendet, sind Néel-Wénde
die energetisch giinstigeren, da das Streufeld aus der Ebene heraus minimal ist.

Im remanenten Zustand liegen im Ferromagneten Doménen vor. Wird ein Magnetfeld an-
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Kapitel 2 Supraleitung und Magnetismus

Abbildung 2.11: Darstellung einer 180° Néel-(links) und einer Bloch-(rechts)Doméanenwand.

gelegt, richten sich die Domanen nach dem aufleren Magnetfeld aus, bis die Sattigung
erreicht ist. Verschiedenste Ummagnetisierungsprozesse fiihren dann dazu, dass sich die
Doménenwand zugunsten der energetisch bevorzugtesten Doméne verschieben. Diese Pro-
zesse sind die Wandverschiebung zugunsten der energetisch bevorzugte Doméne und die
Rotation der ganzen Doméne. Die Gréfle der Doménen und der Doménenwand ist von

grofier Bedeutung wenn Strukturen im Nanometerbereich aufgelost werden sollen.

2.2.4 Anisotropie

Nicht alle Richtungen sind in magnetischen Materialien energetisch entartet. Es kommt
zu einer Begiinstigung einer oder mehrerer kristallographischer Achsen im Festkorper.
Die begiinstigte Richtung ist die sogenannte leichte Richtung (easy-axis) und die weniger
begiinstigte Richtung ist die schwere Richtung (hard-axis). Die magnetische Anisotropiee-
nergie beschreibt die Energie die notwendig ist, um die Magnetisierung von der leichten
Richtung in die schwere Richtung zu drehen.

Die Ursache der magnetischen Anisotropie liegt an zwei physikalischen Wechselwirkungen.
Zum Einen die Dipol-Dipol Wechselwirkung und die damit zusammenhangende Forman-
isotropie und Kristallanisotropie. Zum Anderen die Spin-Bahn-Kopplung welche auch mit
einen Finfluss auf die Kristallanisotropie und die Oberflachenanisotropie hat. Die leich-
te Richtung wird durch die Konkurrenz der Kristallanisotropie und Formanisotropie be-
stimmt. In diinnen Filmen liegt deshalb die Magnetisierung bevorzugt in der Ebene. In
Multilagen-Strukturen kann diese durch Kristallanisotropie aus der Ebene heraus gedreht
werden. Bei amorphen Schichten, wie sie hier verwendet werden, mit einem Kontinuum
an magnetischen Momenten, ist die Kristallanisotropie vernachléssigbar.

Die Anisotropie wird meist durch das Anisotropiefeld Hy repréasentiert. Dieses Feld ist par-
allel zur leichten Richtung und kann zum angelegten Magnetfeld vektoriell addiert werden.
Das Anisotropiefeld ist definiert als das Feld, welches benotigt wird, um die Magnetisierung

in der harten Richtung zu sittigen.
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Kapitel 3

Messmethoden

Das folgende Kapitel enthélt die Grundlagen zu den in dieser Arbeit verwendeten Messme-
thoden. Darunter fallen SQUID-Magnetometer (Superconducting Quantum Interference
Device), Faraday-Mikroskopie sowie die Rontgenmikroskopie mit den Erweiterungen des

Helium Kryostaten und Transmissionmessungen.

3.1 SQUID-Magnetometrie

Das magnetische Moment eines Supraleiters oder eines Ferromagneten kann mittels ei-
nes SQUID Magnetometers (Superconducting Quantum Interference Device) bestimmt
werden. Fiir Supraleiter ist die Stromdichte im remanenten Zustand proportional zum
magnetischen Moment der Probe, sofern j. iiber die Probe konstant ist. Im Folgenden
soll kurz die Funktionsweise eines SQUID-Magnetometers erlautert werden. Die in dieser
Arbeit verwendeten Proben wurden mittels eines MPMS3 der Firma Quantum Design ver-
messen. Es wird das magnetische Moment einer Probe in Abhingigkeit der Temperatur
oder eines externen Magnetfelds gemessen. Der Messung zu Grunde liegt der Josephson-
Effekt [30] und die Flussquantisierung.

Abbildung 3.1 zeigt einen supraleitenden Ring, der durch zwei Josephson Kontakte un-
terbrochen ist. Es ist zu beachten, dass ein RC-SQUID zwei Josephson Kontakte hat. Der
magnetische Fluss kann im Ring nur ganzzahlige Vielfache des Flussquants &, anneh-
men. Das externe Magnetfeld unterliegt nicht dieser Einschrankung, woraus folgt, dass die
Differenz |H.,y — n®g| in Form eines supraleitenden Stroms im Ring kompensiert wird.
Hieraus folgt, dass eine kontinuierliche Anderung des externen Feldes zu einer periodi-
schen Anderung des Suprastroms fiihrt. Die periodische Bewegung einer Probe durch den
Ring fithrt zu einer Anderung des Suprastroms. Durch den Josephson-Kontakt konnen

dabei kleinste Anderungen im Suprastrom detektiert werden. Der Suprastrom oszilliert
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Abbildung 3.1: Skizze eines SQUID-
Rings entnommen aus [31]. In blau ist
der supraleitende Ring dargestellt, der
durch zwei Josephson Kontakte (rot)
unterbrochen ist. Die Anderung des ma-
gnetischen Flusses fithrt zu einem peri-
odischen Signal dargestellt in Abbildung
3.2.

Magentische Feldlinien

__— Josephson Kontakte

Supraleiter

Kontakte

<

AV

>

O/D,

Abbildung 3.2: Spannungsantwort einer SQUID-Schleife auf Grund des magnetischen Flusses.
Eine Periode entspricht einem Flussquant.

in Abhédngigkeit der dufleren Flussdichte. Ist der Eingangsstrom grofler als die kritische
Josephson Stromdichte 1., arbeitet das SQUID im resistiven Modus. In diesem Fall ist die
Spannung, wie in Abbildung 3.2 gezeigt, eine Funktion des angelegten Magnetfeldes und
eine Periode gleich dem Flussquant. Das magnetische Moment wird vom SQUID in emu
“electromagnetic unit” (CGS-System) angegeben und kann mittels der Formel (3.1) in

SI-Einheiten umgerechnet werden.

Lemu = 107°Am? (3.1)

3.2 Magnetooptischer Faraday-Effekt

Eine wichtige Methode dieser Arbeit beruht auf dem 1846 von Michael Faraday entdeck-
ten Effekt, welcher spéter nach ihm benannt worden ist. Dieser beschreibt die Drehung
der Polarisationsachse von linear polarisiertem Licht, wenn dieses ein Medium parallel zu

dessen Magnetisierung durchlauft. Der Drehwinkel o hangt hierbei von der Flussdichte B
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Polarisator Analysator

Polarisiertes Licht
Streufelder

Flusslinien Magnetooptisch

aktive Schicht
Hext
<«—Spiegel

Supraleiter

Abbildung 3.3: Schematische Darstellung des Messprinzips der Magnetooptik

im Medium, der Durchgangsstrecke d und der Verdet-Konstanten (materialspezifisch) V'
ab:
a=V-d-B (3.2)

Die Verdet-Konstante ist im allgemeinen Abhéngig von der Wellenldnge des verwendeten
Lichts und der Temperatur. Die Flussdichte B ist zusammengesetzt aus der Magnetisierung

des Material und der Starke des externen Magnetfeldes H:

B = puo(H + B) (3.3)

Zu Grunde liegt dem Effekt die Zeemann Aufspaltung der Energieniveaus im magnetoop-
tisch aktiven Medium. Hierdurch kommt es zu einer unterschiedlichen Absorptions- und
Emissionswahrscheinlichkeit der beiden zirkular polarisierten Teilwellen des linear pola-
risierten Lichts, woraus eine Drehung der Polarisationsebene resultiert. Im Falle der hier
verwendeten ferrimagnetischen Eisengranate ist dies jedoch nicht der Fall. Hier wird eine
Kalibrierkurve der Lichtintensitdt gegen das Magnetfeld gebraucht. Genauer wird dies in
Abschnitt 3.2.3 erlautert.

Abbildung 3.3 zeigt einen schematischen Aufbau des Messprinzips. Der Supraleiter ist in
blau dargestellt. Dariiber befindet sich die magnetooptische Schicht (rot) mit einem Spie-
gel auf der Unterseite (grau). Die rechte Hélfte des Supraleiters sei fluifrei, die linke Hélfte
befindet sich in der Shubnikov-Phase. Das Streufeld der Flusslinien durchdringt die auf
dem Supraleiter aufgelegte magnetooptisch aktive Schicht. Auf Grund der Ubersichtlichkeit
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wird der einfallende Strahl (gelb) unter einem Winkel zur Schichtnormalen dargestellt. Im
Experiment ist dieser Winkel null. Das einfallende Licht wird am Spiegel reflektiert. In Ab-
hingigkeit des Magnetfeldes wird nun die Polarisationsebene des einfallenden Lichtstrahls
gedreht. Dies bedeutet, dass die Polarisationsebene auf der linken Seite gedreht wird und
auf der Rechten nicht. Polarisator und Analysator sind senkrecht zueinander ausgerich-
tet. Dies hat zur Folge, dass Licht, welches nicht gedreht wurde, den Analysator nicht
passieren kann. Dagegen kann Licht, dessen Polarisation durch ein ortliches Magnetfeld
gedreht wurde, den Analysator passieren. Je grofler das ortliche Magnetfeld, desto hoher
die gemessene Lichtintensitdat. Die Magnetisierung der magnetooptisch aktiven Schicht, im
speziellen ferrimagnetische Eisengranate, liegt in der Ebene und tridgt dadurch nicht zum
Faraday-Effekt bei. Die magnetooptische Schicht wird in 3.2.1 detaillierter beschrieben.

3.2.1 Ferrimagnetische Eisengranate

Fiir die ortsaufgeloste Abbildung der magnetischen Flussdichteverteilung sind Materialien
geeignet, die eine hohe Verdet-Konstante, iiber den gesamten Temperaturbereich, und die
damit verbundene hohe Faraday-Rotation aufweisen. In dieser Arbeit wurden ferrimagne-
tische Eisengranate verwendet, deren Magnetisierung in der Ebene liegt [32]. In Abbildung
3.4 ist der Schichtaufbau dieses Indikators dargestellt. Dieser besteht aus einem 500 pm di-
cken einkristallinen Gallium-Gadoliniumgranat, einer 7 um dicken magnetooptisch aktive
ferrimagnetischen Eisengranatschicht und einem 0,4 pm diinnen Titanspiegel. Die Auf-
losung die mit solchen Indikatorschichten erreicht werden kann, ist durch den Abstand
zwischen Probe und Eisengranat begrenzt. Zuséatzlich dazu ist die Schichtdicke sowie die

verwendete Lichtwellenldnge ein entscheidender Faktor, welcher die Auflésung begrenzt.

Abbildung 3.4: Querschnitt des Indi- Substrat: GaGd - Granat
kators mit Spiegel, magnetooptisch ak-

tiver Schicht und Substrat.
500 pm

L ]

—
0,4 um Spiegel:Titan
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3.2.2 Messaufbau Faraday-Mikroskop

Folgend soll kurz der Messaufbau in Abbildung 3.5 fiir magnetooptische Messungen er-
lautert werden. Die Probe wird mit aufgelegtem Indikator auf den Kiihlfinger eines He-
liumdurchflusskryostaten gelegt und thermisch angekoppelt. Der Kryostat besitzt einen
hohen Durchfluss und kann somit innerhalb von wenigen Minuten von Raumtemperatur
auf 7K abgekiihlt werden. Die Temperatur kann iiber einen Durchflussregler sowie einen
Heizdraht geregelt werden. Fiir die Temperaturmessung ist ein Cernox Thermowiderstand
direkt neben der Probe auf dem Kiihlfinger angebracht. Zur thermischen Isolation von der
Umgebung wird die Probenkammer mittels einer Turbopumpe abgepumpt. Der Proben-
raum ist zur Optik hin mit einem Suprasilglas, welches eine sehr geringe Faraday-Rotation
aufweist, verschlossen. Zur Generierung eines Magnetfeldes senkrecht zur Schichtebene
wird eine Kupferspule um den Probenraum gelegt. Diese Spule kann ein Maximalfeld von
240 mT erzeugen.

Das Mikroskop ist vom Typ Polyvar Met der Firma Reichert-Jung. Als Lichtquelle dient ei-
ne 200 W Quecksilberdampflampe deren Wellenléngenbereich durch Filter auf 400—500 nm
eingeschréankt wird. Die Vergroflerung reicht von 20-fach bis 1000-fach. Die Bilder werden
mit einer CMOS-Kamera Orca-Flash 4.0 der Firma Hamamatsu aufgenommen. Diese hat
eine Auflésung von 2048 x 2048 Pixel.

3.2.3 Auswertungsprinzip Magnetooptik

Die aufgenommenen Bilder zeigen eine Intensitéitsverteilung, welche in die Flussdichtever-
teilung tiberfithrt werden muss. Hierfiir muss eine Kalibrierung zwischen der Flussdichte
und der Intensitiat durchgefithrt werden. Dazu wird die Intensitdat in Abhéngigkeit des
auBeren Feldes poH.,; an einem Ort ohne Supraleiter aufgenommen. Dies ergibt eine
Kalibrierkurve poHe.(I) wodurch jedem Helligkeitswert eines Pixel ein Flussdichtewert
toHey = B, zugeordnet werden kann. Im folgenden soll die Kalibrierfunktion hergeleitet
werden [34]. Der Winkel o der Faraday-Rotation ist proportional zu der Magnetisierungs-
komponente senkrecht zur Schichtebene. Siehe Formel (3.2). Diese Komponente kann aus
der spontanen Magnetisierung in der Schichtebene M, und dem Winkel ® unter dem sich
die Magnetisierung unter einem externen Magnetfeld aus der Schichtebene herausdreht,
berechnet werden. Der Winkel @ ist auch iiber die Komponenten der Flussdichte in der

Ebene B und senkrecht zur Ebene B, , wie in Abbildung 3.6 dargestellt, zugénglich. Mit

B
¢ = arctan B_: (3.4)
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1 Kamera 3 Okular
2 Mikroskop 4 Magnetfeldspule 9 Heliumzufuhr

5 Kryostat 7 Vakuumpumpe
6 zur Heliumpumpe 8 Heliumkanne

10 Kuhlfinger

13 Indikatorschicht

11 Deckglas
14 Probe

12 Temperatursensor

= 4,5cm

Abbildung 3.5: Aufbau des Magnetooptik Labors mit Detailaufnahme des Kiihlfingers. Ent-
nommen aus [33].
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Bl
Hext I
Bk

Abbildung 3.6: Visualisierung der Magnetisierungskomponenten in der magnetooptischen
Schicht.

ergibt sich die Faraday-Rotation in Abhédngigkeit des angelegten Magnetfeldes

B
a = cM,sin(arctan —) (3.5)
By,

c ist hier eine Proportionalitatskonstante und By die Anisotropiefeldstiarke des Mediums.

Mittels der Gesetzte von Malus lasst sich nun Feldstérke mit der Intensitdt verkniipfen:
I = Ly + Iysin®(a + ag) (3.6)

Es wird hierbei berticksichtigt, dass Analysator und Polarisator nie genau senkrecht zu-

einander sind. Der Winkel a gibt an, um wieviel diese aus der gekreuzten Stellung heraus

: ;45 farcsin( [ %) + ag))] (3.7)

I,5¢ beschreibt die Intensitét fiir die gekreuzte Stellung von Polarisator und Analysator

gedreht sind.

B, = By tanarcsin(

und /j die einfallende Intensitat. Die einfallende Intensitét I ist von den Helligkeitseinstel-
lungen des Mikroskops abhéngig, weswegen bei der Auswertung Differenzbilder verwendet
werden. Weiterhin werden Kalibrierbilder an derselben Stelle aufgenommen, an der auch
die Probe charakterisiert wird.

Die Magnetooptik ist in der Lage, ortsaufgelost die kritische Stromdichte von Supraleitern
zu liefern. Dazu muss die Flussdichte in die Stromdichte umgerechnet werden. Das nume-
rische Verfahren wird in [35] beschrieben. Ausgangspunkt ist das Gesetz von Biot-Savart,

das die Flussdichte und Stromdichte in Beziehung setzt.

Bi0) =t + [ 200 B )

v dmr =1

d*r’ (3.8)

Um von der gegebenen Flussdichteverteilung die Stromdichte zu berechnen, muss diese
Gleichung invertiert werden. Wie in Abschnitt 3.2.1 gezeigt, kann nur die z-Komponente
der Flussdichte B, (x,y) gemessen werden und daher keine Aussage tiber die z-Komponenten

der Stromdichte j gemacht werden. Diese ist auch fiir diinne Schichten vernachlassigbar
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Abbildung 3.7: Oben links: Ma-
gnetooptikbild der Flussdichtever-
teilung im remanenten Zustand.
Rechts oben: Berechnete Stromdich-
teverteilung, die griinen Pfeile deu-
ten die Richtung des Stromflus-
ses an. Unten: Flussdichteverteilung
in der Ebene fir die x- und y-
Richtung.

gering [26]. Im Experiment ist das Skalarfeld B,(z,y) zugdnglich, fir die Bestimmungs-
gleichung ist das Vektorfeld j(r) gesucht, was bedeutet, dass Gleichung 3.8 nach j aufgelost
werden muss. Fiir die eindeutige Bestimmung wird ausgenutzt, dass divj = 0. Dies bedeu-
tet, dass die Stromdichte quellen- und senkenfrei ist. Die Invertierung des Gesetzes von
Biot-Savart muss numerisch durchgefithrt werden. Fiir die Bestimmung des Integrals wird
ausgenutzt, dass die Faltung im Fourierraum in eine Multiplikation tibergeht. Damit das
Rauschen der Messwerte nicht verstarkt wird, wird ein Hanning-Fenster eingefiihrt, das
hohe Frequenzen im k-Raum abschneidet. Die Fouriertransformation und anschlieSende
Ricktransformation ermoglicht aus der Flussdichteverteilung die ortsaufgeldste kritische
Stromdichteverteilung zu berechnen. In Abbildung 3.7 ist oben links eine beispielhafte
magnetooptische Aufnahme der z-Komponenten der magnetischen Flussdichteverteilung
einer diinnen YBCO-Schicht gezeigt. Jedem Grauwert kann hier nach einer Kalibrierung
ein Flussdichtewert zugeordnet werden. Rechts daneben ist die berechnete kritische Strom-
dichteverteilung dargestellt in welchem beispielhaft in griin der Strompfad eingezeichnet
ist. Darunter sind die Flussdichteverteilungen der x- und y-Komponeten in der Ebene

dargestellt.

34



3.3 Roéntgendichroismus

3.3 Rontgendichroismus

Transmissionsmessungen mit harten Rontgenstrahlen an der K-Kante von Eisen wurden
1987 erstmal von Gisela Schiitz et al. verdffentlicht [36]. Hier wurde die Absorptions-
abhangigkeit der Polarisation von zirkular polarisierten Lichts gemessen. Hierauf folgte
die Entwicklung der quantenmechanischen Summenregeln zur Bestimmung des Spin- und
Bahnmoments und deren experimenteller Nachweis in den 3d-Ubergangsmetallen wenig
spater [37, 38, 39]. Der XMCD-Effekt (X-ray Magnetic Circular Dichroism) liefert ele-
mentspezifische Bahn- und Spinmomente [40, 41].

Abbildung 3.8 zeigt schematisch die Grundlage des XMCD-Effekts am Beispiel von Eisen.
Es ist das Einteilchenanregungsschema der 2p-Elektronen und der besetzten und unbe-
setzten magnetischen 3d-Zustdnden dargestellt. Diese sind durch die Austauschenergie
spinpolarisiert aufgespalten. Die Dipolauswahlregeln lassen nur den Ubergang aus dem
2p-Niveau in die unbesetzten 3d-Zustande zu. Zirkular polarisiertes Licht, dessen Energie
genau der Energiedifferenz zwischen dem 2p-Niveau und der Fermienergie entspricht, kann
absorbiert werden. Die Absorption des zirkular polarisierten Lichts fiihrt dazu, dass spin-
polarisierte Photoelektronen erzeugt werden, die abhangig von den unbesetzten Zustanden
der aufgespaltenen Zustandsdichte des 3d-Bandes absorbiert werden. Je nach Spinrichtung
andert sich die Absorption p und ist damit ein Maf fir die freien Zustédnde. Die Differenz
zwischen der Absorption von rechts und links polarisiertem Licht ist somit ein Maf fiir das
magnetische Moment. Abbildung 3.9 zeigt den Verlauf der Absorption in Abhéngigkeit von
der Photonenenergie und -polarisation. Die Intensitat der Maxima der Lz- und Ly-Kante
ist von der parallelen oder antiparallelen Orientierung der Polarisation zur Magnetisierung
abhéngig. Die Differenz aus den Spektren der jeweiligen Polarisation oder Magnetisierung
ergibt die sogenannten XMCD-Spektrum mit den fiir 3d-Ubergangsmetallen typischen ne-
gativen und positiven Peaks. Der Abstand zwischen diesen Peaks (AEs,) ist die Energie
der 2p-Spin-Bahn-Wechselwirkung. Fiir den XMCD-Effekt ist es unabhingig, ob bei kon-
stanter Polarisation das Vorzeichen der Magnetisierung, oder bei gleicher Magnetisierung
die Richtung der zirkularen Polarisation gedndert wird. Die magnetisierungsbedingte An-
derung der Absorption ist proportional zum Skalarprodukt zwischen Magnetisierung M

und Polarisationsvektor P.
pt—p = Apoc A(M - P) (3.9)

Hiermit bietet der XMCD-Effekt die Moglichkeit elementspezifische Informationen durch

die Energieseparation der charakteristischen Rontgenabsorptionskanten zu liefern. Die re-
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ho
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Abbildung 3.8: Skizze zur Absorptionsdifferenz von polarisierten Rontgenstrahlen am Beispiel
des 2p nach 3d Ubergangs von Eisen. Zirkular polarisiertes Licht wird in Abhingigkeit der
Helizitat unterschiedlich stark absorbiert. Die Absorption sondiert die Zustandsdichte im 3d-
Band des Elements. Skizze entnommen aus [33].

sonante Feinstruktur an der Absorptionskante gibt Auskunft iiber die chemische Zusam-

mensetzung.

3.3.1 Synchrotronstrahlung

Die in dieser Arbeit verwendete Rontgenstrahlung entsteht, wenn Elektronen durch Ma-
gneten auf eine Kreisbahn gelenkt werden. Die dabei entstandene Rontgenstrahlung wird
tangential abgestrahlt. Die Energie dieser Strahlung wird durch die Stérke des Magnet-
feldes, sogenannten "Bending Magnete” bestimmt. Das Rontgenmikroskop, das in dieser
Arbeit verwendet wurde, steht an einer Beamline, welche ihre Strahlung durch einen Un-
dulator bekommt. Ein Undulator kann an den geraden Teilstiicken des Synchrotrons ein-
gebaut werden. Er besteht aus zwei Reihen periodisch angereihten Permanentmagneten,
die jeweils oberhalb und unterhalb der Elektronenbahn angeordnet sind. Diese Reihen
an Permanentmagneten konnen gegeneinander verschoben werden. Dabei fithrt eine Ver-
schiebung um eine Viertelperiode dazu, dass die Elektronen auf eine Spiralbahn gelenkt
werden und das emittierte Licht tiberlagert sich kohérent zu zirkular polarisiertem Licht.
Eine relative Verschiebung der Magnete gegeneinander fithrt zu rechts oder links zirkular
polarisiertem Licht. Der Abstand zwischen den oberen und unteren Magneten bestimmt

die Energie der erzeugten Strahlung. Je geringer dieser Abstand ist, desto hoher ist das
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Abbildung 3.9: Oben: Absorptions-
spektra des 2p nach 3d-Ubergangs in
Eisen. Das untere Spektrum ergibt sich
aus der Differenz der zwei Spektren,
die durch die Absorptionsdifferenz zu-
stande kommen.
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Magnetfeld. Die Auslenkung der Elektronen wird hoher, wodurch es zu einer geringeren
Energie kommt. Die Wellenldnge der emittierten Strahlung liegt im Nanometer Bereich,
da die Periode der Permanentmagnete im Zentimeter-Bereich ist und die Elektronen sich
mit nahezu Lichtgeschwindigkeit bewegen. Ein Undulator erméglicht es, Rontgenstrahlung
mit hoher Brillanz, durchstimmbarer Energie, einem schmalen Linienspektrum und freier
Wahl der Polarisation zu erzeugen. Ein Monochromator im nachfolgenden Strahlrohr er-
moglicht die Selektion der Wellenldnge. Die Brillanz liegt fiir Undulatoren im Bereich von
1021% innerhalb eines schmalen Wellenldngenbereichs. Das Synchrotron BESSY
IT am Helmholtz-Zentrum Berlin arbeitet im sogenannten Top-up Modus, bei welchem
kontinuierlich Elektronen in den Speicherring injiziert werden. Dies ermdglicht, dass der
Strom im Ring konstant bei maximal 300 mA gehalten werden kann. Dabei betragt die
Elektronenenergie 1,72 GeV.

3.3.2 Rontgenmikroskop - MAXYMUS

In diesem Abschnitt wird nun das Rontgenmikroskop MAXYMUS (Magnetic X-ray
Mircroscope with UHV Spectroscopy), an welchem alle rontgenmikroskopischen Messun-

gen durchgefiihrt wurden, kurz beschrieben werden.

Eine detaillierte Darstellung ist in der Dissertationsschrift von Markus Weigand [42]

37



Kapitel 3 Messmethoden
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Abbildung 3.10: Schematische Darstellung des Synchrotrons von Speicherring bis zum Pro-
benhalter auf dem Helium-Kryostatkiihlfinger.

und in von Daniela Nolle [43] zu finden. Das Mikroskop wird seit 2009 von der Abteilung
Schiitz an der Beamline UE46-PGM2 am Synchrotron BESSY II am Helmholtz-Zentrum
Berlin betrieben. Zu Beginn dieser Arbeit wurden die Tieftemperaturmessungen mit ei-
nem Stickstoff-Kryostaten bei einer Basistemperatur von 80 K durchgefiihrt, um direkt im
supraleitenden Zustand die Flussdichteverteilung messen zu konnen. Im Rahmen dieser Ar-
beit wurde der Aufbau des Mikroskops um einen Helium Durchflusskryostaten erweitert.
Dieser wird in Abschnitt 3.3.3 genauer beschrieben. Das Mikroskop hat zwei Messme-
thoden: zum einen die TEY (Total Electron Yield) Messmethode und zum anderen die
Messung in Transmission. Fiir beide Messmethoden und vor Allem fiir den Betrieb bei
tiefen Temperaturen ist eine UHV-Atmosphére essentiell. Abbildung 3.10 zeigt die sche-
matische Darstellung (nicht mafstabsgetreu) des Strahlengangs bis zum Kryostaten. Das
Mikroskop ist an einer Undulator-Beamline angebracht. Der verwendete Undulator gehort
zu dem Typ APPLE II (Advanced Planar Polarized Light Emitter). Dieser besteht aus
72 periodisch angeordneten, magnetischen Elementen und kann linear und zirkular po-
larisierte Strahlung im Energiebereich von 109 eV bis 1900 eV erzeugen. Das Licht trifft
iiber den Monochromator und ein Schlitzsystem auf die Zonenplatte, die das Licht fo-
kussiert. Die Zonenplatte besteht aus nach aufen hin schmaler werdenden Ringen, welche
abwechselnd transparent und intransparent fiir weiche Rontgenstrahlen sind. Diese Art von
Optik wird Fresnel-Linse genannt. Die Breite des &duflersten Ringes bestimmt die Grofe
des Fokuspunktes und damit das ortliche Auflésungsvermogen [44, 45]. Die darauf folgen-
de OSA (Order Separation Aperture), die wenige 100 um Abstand zur Probenoberfliche
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hat, besteht aus einem Metallplattchen mit einer Offnung von 500 ym. Fiir die Messung
des Probenstroms (TEY-Modus) wird diese auf eine Spannung von +100V gegentiber
der Probe gelegt. Durch die Absorption der zirkular polarisierten Rontgenstrahlung wer-
den Augerelektronen emittiert, die dazu fithren, dass ein Probenstrom messbar ist. Dieser
Messmodus ist daher sehr oberflichensensitiv, da diese Elektronen aus den ersten 10 nm
der Probe emittiert. Fiir die Messung in Transmission muss, wie in Abbildung 3.10 gezeigt,
ein Detektor hinter der Probe angebracht werden. Als Detektor wird eine Lawinenpho-
todiode (Avalanche Photodiode/APD) verwendet. Standard 500 um Substrate sind fiir
weiche Rontgenstrahlen nicht transparent. Deshalb muss fiir Transmissionsmessungen die
Probe gediinnt werden. Dies bedeutet einen erh6hten Aufwand in der Probenpraparation.

Genauer wird die Probenpréparation in Abschnitt 4.3 beschrieben.

3.3.3 Helium Kryostat

Mit dem zunéachst verwendeten Stickstoff-Kryostaten wurde eine Basistemperatur von 80 K
erreicht. Diese Temperatur war fiir einkristalline Supraleiterproben sowie fiir einige su-
praleitende Schichten ausreichend. Tiefere Temperaturen ermoglichen andere Supraleiter
als nur YBCO (Yttrium-Barium-Kupferoxid) wie zum Beispiel Eisenarsenide oder Ma-

gnesiumdiborid zu untersuchen. Bei der Konstruktion des Kryostaten mussten zahlreiche

Version 1 Version 2 Version 3

Abbildung 3.11: CAD-Render der drei Versionen des Helium-Kryostaten.

Einflussfaktoren beriicksichtigt werden. Hierfir muss der Kryostat in den vorhandenen
Drehprobenhalter passen und darf nicht in thermischen Kontakt mit anderen Teilen des

Mikroskops kommen. Fiir die Messung der in-plane beziehungsweise out-of-plane Magne-
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tisierung ist dieser Drehprobenhalter essentiell. Aus diesem Grund wurde der Kryostat so
konzipiert, dass die Probe in der Drehachse des Drehprobenhalters sitzt, damit die Mess-
position beim Wechsel von 0° auf 30° sich nicht verdndert.

Die Heizschleife fiir die Temperaturregelung muss mindestens 1 cm von der Probenposition
entfernt sein, um magnetische Streufelder auszuschliefen. Da es sich um ein Rasterront-
genmikroskop handelt, muss die thermische Anbindung an den Wérmetauscher flexibel
gelost werden, damit Bewegungen in die drei Raumrichtungen z,y und z gewahrleistet
sind. Abbildung 3.11 zeigt die verschiedenen Versionen des Heliumkryostaten bis zur End-
fassung Version 3. Version 1 war der erste Prototyp und diente als Testkorper fir die
verwendete thermische Anbindung tiber Kupferdrahte. Version 2 des Kryostaten wurde
drastisch im Gewicht reduziert, da die erste Version bei der Temperaturregulierung sehr
trage war. Dieser Kryostat wurde mit einer Basistemperatur von 30 K betrieben. In der
dritten Version des Kryostaten wurde die Temperaturanbindung durch die Verwendung
von sauerstofffreien Kupferdrahten nochmals verbessert. Die fiihrt zu einer Basistempe-
ratur von 20 K. Weiterhin wurde die Heizung in den oberen Teil des Kryostaten verlegt
und der Anschluss der Heizkabel flexibel gestaltet. Beim Heizdraht handelt es sich um ein
Thermokoaxialkabel mit einem Durchmesser von 1 mm. Weiterhin wurde auf der Riicksei-
te eine Nut fiir einen Temperatursensor in der Nahe der Probenposition eingebracht. Die
Temperatur wird tiber eine Siliziumdiode des Typs DT-670 der Firma Lake Shore Cryotro-
nics bestimmt und kann einen Temperaturbereich von 2 K - 500 K abdecken. Der Kryostat
hat die Mafle 26 z 29 mm? im oberen Bereich und 14 x 64 mm? im unteren Bereich. Alle
Kryostaten wurden in der am Max-Planck-Institut fiir Intelligente Systeme vorhandenen
feinmechanischen Abteilung gefertigt.

Abbildung 3.12 zeigt den Kryostaten eingebaut im Drehprobenhalter des Mikroskops.
Der Kryostat wird thermisch entkoppelt an ein 1 mm dickes Titanblech geschraubt und
im Drehprobenhalter befestigt. Rechts im Bild ist der Warmetauscher zu erkennen. Es
handelt sich hierbei um einen Kupferblock aus sauerstofffreiem Kupfer durch den fliissiges
Helium flieft. Der Wéarmetauscher ist zur Schwingungsdampfung auf einem Abstandshal-
ter aus PEEK (Polyether-Ether-Keton Kunststoff) befestigt. Helium wird mittels eines
Uberhebers von der Heliumkanne in die Vakuumdurchfiihrung geleitet. Auf der Austritts-
seite ist ein Ventil angebracht, das es ermoglicht den Heliumgasfluss zur Pumpe zu regeln.
Der Warmetauscher ist tiber Kupferdrahte aus sauerstofffreiem Kupfer mit dem Kiihlfinger
verbunden. Sowohl am Wéarmetauscher als auch am Kiihlfinger sind Thermokoaxialkabel
und Temperatursensoren angebracht. Der Drehprobenhalter ermdglicht es sowohl in 0° als

auch in 30° zum Strahlrohr zu messen. Fiir die Messung der in-plane Magnetisierung ist
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Abbildung 3.12: Kryostat mit Warmetauscher eingebaut im Drehprobenhalter des Rontgen-
mikroskops.

die 30° Position notwendig.

Abbildung 3.13 zeigt eine Nahaufnahme der Probenposition im Transmissionsmessbetrieb
mit eingebautem Magnetsystem. Im oberen Bereich des Bildes ist der Drehprobenhal-
ter zu sehen. Links ist die Halterung der OSA zu sehen. Das Magnetsystem besteht aus
vier zylindrischen Permanentmagneten. In der Mitte dieser ist die Probe positioniert. Der
Probenhalter besteht aus einem 1 mm dicken Saphirhalter, der zwei iibereinander ange-
ordnete Locher mit einem Durchmesser von 2mm besitzt. Hinter den Proben, in einem
Abstand von 2 mm ist der Detektor positioniert. In der gezeigten Anordnung ist der Pro-
benhalter auf 0° zur Strahlachse gedreht. Das Magnetsystem ermoglicht es, Felder von
+275mT an der Probenposition anzulegen. Der homogene Feldbereich innerhalb des Ma-
gnetsystems reicht von —1mm bis zu +1mm in y-Richtung [46]. Abbildung 3.14 zeigt
einen Abkiihlzyklus und einen Aufwarmzyklus des Kryostaten. Der Kryostat ist nach un-
gefahr 15 Minuten bei seiner Basistemperatur von 20 K angelangt. Um wieder auf Raum-
temperatur aufzuheizen dauert es 30 Minuten. Wéhrend eines Abkiihlvorgangs verandert
sich die Probenposition um 150 gm in y-Richtung. Die Temperatur des Kryostaten lasst
sich iiber eine LabView Steuersoftware in einem Temperaturbereich von 20 — 100 K tiber
die Heizdrdhte und den Heliumdurchfluss regulieren. Ultrahochvakuum ist zwingend fiir
Messungen mit dem Kryostaten notwendig, um die Kondensation von Restgasen an der
Probe zu verhindern. Das Mikroskop verfiigt tiber eine Turbopumpe, eine lonenpumpe, ei-
ne Titan-Sublimationspumpe und drei Kryofallen, welche auf Fliissigstickstofftemperatur

(7T7TK) gekiihlt werden, um einen Basisdruck von 3 - 10~® mbar zu erreichen. Die Aus-
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Abbildung 3.13: Nahaufnahme der Probenposition im Magnetsystem und Strahlengang des
Rontgenmikroskops.
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Abbildung 3.14: Links: Zeigt eine Abkiihlkurve von 300 K auf 20 K. Rechts: Zeigt einen Auf-
warmvorgang.

wirkungen von Eiswachstum auf der Probenoberfliche wird in Kapitel 6.2 anhand von

Mikroskopiebildern und dem zeitlichen Verlauf der Signalstiarke genauer betrachtet.
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Kapitel 4

Probencharakterisierung und

Herstellung

Im folgende Kapitel soll das Probensystem, die Probenherstellung und deren Verfahren
dargelegt werden. Das Probensystem besteht aus einkristallinem STO [100] (Strontium-
titanat), darauf wird mittels PLD (Pulsed Laser Deposition/Laserablation) eine supralei-
tende Schicht aus YBayCuzO75 (YBCO - Yttrium Barium Kupferoxid) abgeschieden. Auf
den Supraleiter wird mittels RF-Sputtern eine Schicht CogoFe 0Bog (CoFeB - Kobalt Eisen
Bor) oder FeygNigy (Py - Permalloy) aufgebracht. Die Proben werden alle mit einer 2nm
Schicht Aluminium vor Oxidation geschiitzt. Das Probensystem wird durch Laserphotoli-
thographie, mechanisches Schleifen und Diinnen mittels FIB (Focused Ion Beam) fiir die

Transmissionsmessungen prapariert.

4.1 Yttrium Barium Kupferoxid - YBa;Cu307_s

Der Supraleiter YBasCuzO7.s gehort zu der Familie der oxidischen Hochtemperatursupra-
leiter. Diese wurden 1986 durch Bednorz und Miiller entdeckt, welche erstmals von einer
Sprungtemperatur von 30K in Ba-La-Cu-O-Systemen berichteten [47]. 1987 wurde von
M. Wu und Mitarbeitern [48] Yttrium Barium Kupferoxid mit einer Sprungtemperatur
von 92K entdeckt. Bis dahin waren nur Supraleiter mit geringeren Sprungtemperaturen
wie Nb3Ge (T. = 23K) [49] bekannt. Aktuell ist die Familie der FeP[50] und FeAs[51]
Supraleiter von weitem Interesse. In diesen Materialien konkurriert Ferromagnetismus mit
Supraleitung innerhalb der Verbindungen und ertffnet neue Eigenschaften und Phdnome-
ne. Die Eigenschaften von YBCO, wie seine hohe Sprungtemperatur, die hohe kritische
Stromdichte und das hohe kritische Feld 119 H.» [52, 53] machen diesen Supraleiter zu einem

geeigneten Material fiir rontgenmikroskopische Messungen.
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4.1.1 Supraleitung in YBCO

Die Kristallstruktur von YBCO ist in Abbildung 4.1 dargestellt. Diese weist ein Sys-
tem von Kupferoxid-Ebenen, die zwischen Barium und Yttrium-Atomen liegen, auf. In

diesen Kupferoxid-Ebenen findet die Supraleitung statt. Damit die Zusammensetzung

Abbildung 4.1: Skizze einer Ein-
heitszelle von YBCO. In dieser
Skizze sind alle Sauerstoffplatze be-
setzt.

‘ Yttrium
c Barium

@ Kupfer
° Sauerstoff

c=11,68A

b=3,89A

a=3,82A

YBayCuszO7_s supraleitend ist, muss die Einheitszelle dieser Kupferoxid-Struktur um unge-
fahr 2% rhomboedrisch verzerrt sein, damit diese eine orthorhombische Gestalt annimmt
[54]. Die Einheitszelle der undotierten und isolierenden Phase von YBayCuzOg besitzt
eine tetragonale Struktur, wobei sich das Kupferatom in dieser pyramidalen Struktur be-
findet [55, 56]. Fur die Struktur von YBCO spielt die Lochdotierung ¢, welche mit der
Sauerstoffdotierung = zusammenhéngt, eine entscheidende Rolle. Fiir 6 = 1 ist das Ma-
terial elektrisch isolierend. Ab einem § = 0,6 findet ein struktureller Phaseniibergang
von tetragonal zu orthorhombisch statt und damit in die supraleitende Phase. Die opti-
male Dotierung von YBCO liegt bei 6 = 0,07 und fithrt zu einer Sprungtemperatur von
92K [57, 58]. Betrachtet man die Kupferoxid-Struktur, erkennt man die symmetrische An-
ordnung der Kupferoxid-Ebenen zum Yttrium?®*-Ion und die Kupferoxid-Ketten zwischen
den Barium?*-Ionen. In der vollstandig dotierten Variante YBayCusO; sind alle Sauer-
stoffplatze in der Kupferoxid-Ebene und den Kupferoxid-Ketten besetzt. Ein Anwachsen

von 0 fiihrt dazu, dass Sauerstoffatome aus der Kupferoxid-Kette entfernt werden, wéh-
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rend die Kupferoxid-Ebene vollstdndig besetzt bleibt. Die starke Elektronegativitdat von
Sauerstoff fiihrt zu einem Elektronentransfer von den Kupferoxid-Ebenen in die Kette.
Dies bedeutet wiederum, dass es in der Kupferoxid-Ebene zu einer anwachsenden Lochdo-
tierung kommt, welche fiir die supraleitenden Ladungstrager relevant ist [59]. In Abbildung
4.2 A) ist das Phasendiagramm der Sauerstoffdotierung von YBCO dargestellt. [57]. Fir
gleich 0 fehlen die Sauerstoffionen in den Kupferoxid-Ketten vollstandig und fiir z = 1 sind
die Kupferoxid-Ketten vollstindig besetzt. Es sind in dem Phasendiagramm zwei Phasen-
grenzen eingetragen. Zum einen, die zur tetragonalen, antiferromagnetischen Phase (AF),
unterhalb der Néel-Temperatur von ca. 500 K, in welcher die antiferromagnetische Ord-
nung vorliegt. Zum anderen, die Phasengrenze zur orthorhombischen, supraleitende Phase
(SC), deren Sprungtemperatur stark von der Sauerstoffdotierung abhéngt.

Unter Berticksichtigung der Verankerung von Flusslinien kann das Verhalten von YB-
CO in einem Magnetfeld parallel zur c-Achse in einem Phasendiagramm dargestellt wer-
den. Dieses ist in Abbildung 4.2 B) gezeigt (angelehnt an [60]). Bei tiefen Temperaturen
und niedrigen Magnetfeldern sind die Flusslinien fest an Verankerungsstellen gebunden
(Vortex-Glas-Phase). In diesem Zustand steht nicht gentigen Energie zur Verfiigung (ther-
misch und elektromagnetisch), um diese von den Verankerungsstellen zu 16sen. Diese Phase
ist dominiert von Flusslinienwechselwirkungen welche eine Anordnung in einem Gitter und
den an den vorhandenen Verankerungsstellen bevorzugen. Bei steigenden Temperaturen
sorgt der Energieeintrag dazu, dass das Flussliniengitter schmilzt. Diese Phase wird als
Vortex-Fliissig-Phase bezeichnet. Nach [61] ist das Schmelzen des Flussliniengitters ver-
bunden mit dem Verschwinden des Schermoduls cgs aufgrund der thermischen Energie.
Dies muss jedoch sehr kritisch betrachtet werden, da die elastische Konstante cgs nur fiir
ein regelmafliges Flussliniengitter definiert ist, und nicht fiir einen Flussliniengradienten
wie er in den hier verwendeten Systemen vorliegt. Dies ist ein statistischer Prozess, in
welchem das System versucht in den energetisch giinstigeren Gleichgewichtszustand zu
kommen, in welchem eine Gleichverteilung der Flusslinien vorliegt. Durch die thermische,
beziehungsweise elektromagnetische Energie konnen sich die Flusslinien frei bewegen. Die
Irreversibilitéitslinie trennt diese zwei Bereiche. Oberhalb dieser ist das Material noch im
supraleitenden Zustand, in dem Sinne, dass es einen endlichen Ordnungsparameter besitzt.
Durch die Lorentzkraft bewegen sich die Flusslinien senkrecht zur Stromrichtung, was zu
einem bedeutenden elektrischen Widerstand fiithrt. Unterhalb der Irreversibilititslinie ist
der elektrische Widerstand durch das Verankern der Flusslinien null. Die Irreversibilitats-
linie definiert damit einen Ubergang von einem irreversiblen System (Vortex-Glas-Phase)

zu einem reversiblen System (Vortex-Fliissig-Phase). Oberhalb von H., kommt es zum
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Abbildung 4.2: A) Phasendiagramm der Sauerstoffdotierung von YBCO [57]. B) Schematisches
Vortexphasendiagramm fir YBCO nach [60].

Ubergang in die normalleitende Phase.

Tabelle 4.1: Supraleitende
Kenngrofien fiir optimal do-

tiertes YBCO

Aoy | 150 nm
Ae | 800 nm
| 1,6nm
& | 0,3nm

Nachdem der Fall des Magnetfeldes parallel zur c-Achse be-
handelt wurde, wird nun der senkrechte Fall betrachtet. Dies
bedeutet, dass die Flusslinien parallel zu den Kupferoxid-
Ebenen angeordnet sind. Die Lorentzkraft greift nun in c-
Richtung an. Die Verankerung der Flusslinien ist auf die Ver-
anderung des Ordnungsparameters in c-Richtung zuriickzu-
fithren. Der Abstand der Kupferoxid-Ebenen von 4 A ist ver-
gleichbar mit der Koharenzlinge & = 3 A. Dies fithrt dazu,
dass die maximale Verankerungskraft erreicht wird, wenn die
Flusslinien zwischen den Kupferoxid-Ebenen platziert sind
[62].

Auf die Kristallparameter und deren Auswirkungen auf Defektstrukturen soll nun einge-

gangen werden. Die orthorhombische Einheitszelle von YBCO hat eine Grundfliche von
a=3,8Ab=23,89 A und in c-Richtung von 11,68 A [57]. Dies fithrt dazu, dass die su-
praleitenden Eigenschaften fiir YBCO anisotrop sind. In Tabelle 4.1 sind die Kenngrofien

fiir optimal dotiertes YBCO aufgelistet und zeigen diese Anisotropie deutlich. Die Aniso-

tropie der supraleitenden Eigenschaften ist ein Grund dafiir, dass vorhandene Korngrenzen
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einen starken Einfluss auf den Suprastrom haben, auf welchen im Folgenden eingegangen
wird.

Korngrenzen fithren zu einer stark limitierenden Wirkung auf den kritischen Strom [35].Vor
allem der Winkel dieser Korngrenze hat einen signifikanten Einfluss [63, 64]. Hier sollen nur
Kleinwinkelkorngrenzen mit einem Fehlorientierungswinkel von < 10° betrachtet werden.
Diese tragen noch genug Strom, um diese mit Magnetooptik wie auch Rontgenmikrosko-
pie abbilden zu koénnen. Eine Korngrenze fithrt zu Abweichungen des orthorhombischen

Gitters, was Konsequenzen auf die Stromtragfahigkeit hat:

« Entlang einer Korngrenze kommt es zu Stufenversetzungen, welche ein Verzerrungs-
feld e mit sich bringen. Diese Verzerrungen fithren dazu, dass sich normalleitende
Gebiete bilden [65].

e Beim Wachstum von YBCO auf einem bikristallinen Substrat kommt es zur Bil-
dung von Kristalliten mit unterschiedlichen Orientierungen. Diese fiihren zu einem
zusatzlichen Fehlorientierungswinkel von bis zu +4° [66], welcher die Stromdichte

verringert.

o AbschlieBend soll betrachtet werden, dass es sich bei YBCO um einen d-Wellen
Supraleiter handelt. Der Fehlorientierungswinkel an der Korngrenze fithrt dazu, dass
Ordnungsparameter mit unterschiedlichem Vorzeichen aufeinander treffen [67]. Die
nicht vorhandene Uberlappung der Supraleiterwellenfunktion iiber die Korngrenze

hinweg, ist ein weiterer Grund fur die drastische Reduzierung der Stromdichte [67].

4.1.2 Diinne Schichten

Das vorherige Kapitel beleuchtete die Eigenschaften des Supraleiters YBCO. In diesem Ka-
pitel soll nun die Herstellung von diinnen supraleitenden YBCO-Filmen genauer betrachtet
werden. Die giangigste Methode fiir die Herstellung dieser Schichten ist die Laserablation
(PLD - Pulsed Laser Deposition). Abbildung 4.3 zeigt schematisch den Aufbau einer sol-
chen PLD-Anlage welcher aber der zu Vereinfachung nicht dem realen Aufbau gleicht.
Hierbei wird ein Laserstrahl auf das Target gerichtet. Das Target besteht aus ungefahr
ideal dotiertem, polykristallinen YBCO. Die exakte Sauerstoffdotierung spielt hier nur ei-
ne untergeordnete Rolle, da die Proben im Normalfall nach dem Ablationsprozess oxidiert
werden. Das Target ist auf einem rotierbaren Halter angebracht, um einen gleichméafi-
gen stochiometrische Abscheidung zu gewahrleisten. Sowohl Target als auch das Substrat

befinden sich in einer Vakuumkammer. Der gepulste Laserstrahl trifft schriag durch ein
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Abbildung 4.3: Skizze der Beschichtungskammer einer Pulsed Laser Deposition Kammer. Im
oberen Bereich ist in blau das Target dargestellt. Durch den einfallenden Laserstrahl bildet
sich unterhalb des Targets eine Plasmakeule aus. Das Material scheidet sich auf dem darunter
liegenden Substrat ab.

Quarzfenster auf das Target. In der Regel werden hierfiir Excimer-Laser im ultraviolet-
ten Wellenldngenbereich verwendet. Der Laserstrahl wird von dem dunklen Target stark
absorbiert und es bildet sich eine Plasmakeule aus, welche sich bis zum Substrat aus-
dehnt. Bei der Abscheidung mittels PLD kommt es zur Bildung von "droplets” auf dem
Substrat, diese konnen durch Verschiebung der Position des Targets zum Substratachse
reduziert werden [68]. Als Substrat wurde in dieser Arbeit ausschliefllich Strontiumtitanat
(100) (SrTiO3) verwendet. Mit einer Gitterkonstante von a = 3,91 A wichst YBCO mit
einer sehr geringen Gitterfehlanpassung. Das Substrat wird wéihrend des Ablationspro-
zesses auf 800 °C geheizt und anschlieBend in 1000 mbar Sauerstoffatmosphére auf 300 °C
abgekiihlt. Tiefere Depositionstemperaturen fithren zu einem erhéhtem Wachstum von a-
achsenorientierten Korner [69]. Die Depositionsrate betrigt 0,31 A/Puls. Die Schichten
wachsen epitaktisch nach dem Stranski-Krastanov Wachstum [70, 71, 72| auf. Dies fiihrt
dazu, dass es in der supraleitenden Schicht zu einer relativ hohen Defektdichte kommt, da
die einzelnen Wachstumsinseln zusammenwachsen (Koaleszenzbereiche) missen. Schrau-
benversetzungen, welche sich beim Kristallwachstum bilden erhohen die Defektdichte bei
YBCO Schichten weiter [73, 74]. Fiir diese Arbeit sind Schichten mit hohen Stromdichten,
welche jedoch trotzdem sehr glatt sind, gewiinscht. Die Rauigkeit der Schicht hat direkten
Einfluss auf das Koerzitivfeld der magnetischen Sensorschicht fiir die Rontgenmikrosko-
piemessungen. Die Schichtdicke der verwendeten YBCO-Schichten variiert zwischen 50 nm
und 250 nm. Die Stromdichte dieser Schichten betrigt etwa j. = 2,5- 10" A/m? bei 20K,
welche direkt auf die hohe Defektdichte dieser Schichten zuriick zu fiihren ist.
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4.2 Ferromagnetische Schichten

4.2.1 Herstellung

Fir die Applikation der ferromagnetischen Schichten wurde die Schichtherstellungsmetho-
de Ionenstrahlsputtern verwendet. Es handelt sich hierbei um ein PVD-Verfahren (Physical
Vapor Deposition), bei dem das Ausgangsmaterial (Target) mittels physikalischer Effekte
(Verdampfen, Zerstauben) in die Gasphase tiberfiihrt wird.

Im Unterschied zu den herkémmlichen Sputterverfahren wie DC-Sputtern, HF-Sputtern
oder Magnetron-Sputtern wird beim lonenstrahlsputtern das Substrat bzw. das Target
rdumlich vom Plasma getrennt. Die rdumliche Trennung fiithrt dazu, dass das Substrat
nicht den hochenergetischen Ionen ausgesetzt ist. Dies ermoglicht einen geringeren Gas-
druck am Target und Substrat wodurch es zu einer verringerten Verunreinigung der Schich-
ten kommt, da weniger Atome des lonisationsgases eingebaut werden und die freie Weg-
lange der gesputterten Ionen hoher ist. Die damit verbundene hohe kinetische Energie
ermoglicht eine hohe Oberflachenmobilitiat, welche zu dichteren, glatteren und defektér-
meren Schichten fiihrt.

Das lonisationsgas (Argon) wird in einem hochfrequenten Wechselfeld durch eine RF-
Quelle erzeugt. Die Argonionen und die Elektronen folgen in entgegengesetzter Richtung
dem Wechselfeld. Bei hoheren Frequenzen fiithrt die Trégheit der Argonionen dazu, dass
diese nicht mehr dem Wechselfeld folgen konnen. Gleichzeitig kommt es zu Zusammen-
stoflen zwischen Argonatomen und Elektronen. Hierdurch wird die Ionisationsrate erhoht,
was zu einer erhohten Sputterrate fithrt. Die Argonionen werden auf mit einer Energie
von 1keV beschleunigt, was dazu fithrt, dass die aus dem Target herausgeschlagenen Ato-
me hohe Energien besitzen. Diese hohen Teilchenenergien konnen zur Beschadigung, be-
ziehungsweise einer Erhohung der Defektdichte im Substrat fiithren. Da der Supraleiter,
welcher hier als Substrat dient, empfindlich auf Fremdatomimplantation und Erwarmung
reagiert, missen die Sputterparameter sorgfiltig eingestellt werden.

Fiir das System YBCO/CoFeB wurde eine Reduktion der Stromdichte von 20% — 30% im
Temperaturbereich unterhalb von 60 K auf Grund des Sputterprozesses gefunden[13]. Es
kann hier davon ausgegangen werden, dass dies an einer Reduktion der Schichtdicke des
Supraleiters durch den Sputterprozess liegt.

Die hier verwendete Sputteranlage (Skizze 4.4) besteht aus zwei durch eine Schleuse ge-
trennte Kammern. In der Hauptkammer (Kammer IT) werden die Substrate beschichtet.
In ihr befindet sich ein Wiirfel auf dem bis zu vier Materialien (Targets) befestigt wer-

den konnen. Dieser Aufbau ermoglicht es Schichtaufbauten mit bis zu vier verschiedenen
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Abbildung 4.4: Schematischer Aufbau der Sputterkammer (Kammer IT)

Schichten in unterschiedlichsten Abfolgen herzustellen. Kammer I ist die Transferkammer,
welche dem Ein- und Ausbau der Proben dient.

Fir die Bestimmung der Schichtdicke im Aufdampfprozess wird in dieser Anlage ein
Schwingquarz verwendet. Der Schwingquarz ist in der Anlage so positioniert, dass er ge-
nauso ideal beschichtet wird, wie das Substrat selbst. Bei einem Schwingquarz handelt es
sich um ein Quarzplattchen, welches in Schwingung versetzt wird. Durch das Abscheiden
der Beschichtungsatome auf dem Plattchen dndert sich die Resonanzfrequenz des Quarzes.
Die Schichtdicke kann nun tber die Quarzdichte, die Frequenzdnderung und die Dichte
des abgeschiedenen Materials bestimmt werden.

In Tabelle 4.2 sind die Parameter der Sputteranlage wahrend des Sputterprozesses darge-
stellt. Der angegebene Druck stellt sich nach dem Einlass des Argon-Gases ein. Die Proben
werden mit einer 30 nm Schicht an CoFeB und einer Schutzschicht aus 2nm Aluminium
beschichtet.

4.2.2 Magnetische Eigenschaften

Die Sensorschichten wurden nach den technischen Anforderungen der Rontgenmikoskopie-
Messungen ausgewéhlt. Den starksten XMCD-Effekt liefern die ferromagnetischen 3d-
Ubergangsmetalle Co, Fe und Ni. Weichmagnetische Legierungen aus diesen Ubergangs-
metallen lassen sich durch die lokale Steufeldverteilung des Supraleiters magnetisieren.

Die zwei verwendeten weichmagnetischen Legierungen sind CoyoFe 0Bog und Permalloy
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Tabelle 4.2: Prozessparameter der Sputteranlage

Sputterdruck 10*mbar
Ar-Gas 3,7sccm
RF-Leistung 108W

Beschleunigungsspannung

pos. Gitter | 0,7kV

neg. Gitter 320V

Sputterrate 1A/s

(NiggFeqp). Beides sind metallische, ferromagnetische Legierung und werden bei Raumtem-
peratur ohne externes Magnetfeld gesputtert und besitzen eine Anisotropie in der Ebene
[75]. Das Ausheizen von CoFeB im externen Magnetfeld fiihrt dazu, dass die Anisotropie
in eine Richtung innerhalb der Schichtebene forciert werden kann und aus dem amorphen
Zustand in einen kristallinen Zustand iibergeht[76]. Fir sehr diinne Schichten von CoFeB
orientiert sich die Magnetisierung von in der Schichtebene zu senkrecht zur Schichtebe-
ne um [77]. Dieser Effekt tritt bei Schichtdicken unterhalb von 2nm auf. Schichten mit
einer Schichtdicke von d > 5nm, wie sie hier verwendet werden, sind weichmagnetisch
in der Ebene und zeigen Koerzitivfeldstarken von 30 Oe [78]. Alternativ zu CoFeB wird
Permalloy NiggFeyq als Sensorschicht verwendet. Permalloy zeichnet sich dadurch aus, dass
es sehr weichmagnetisch ist und eine hohe Permeabilitat besitzt [79]. Beide Materialien
eignen sich fiir XMCD-Messungen, da die Energien der L 3-Kante von Eisen, Cobalt und

Nickel am Rontgenmikroskop zuganglich sind.
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Abbildung 4.5: Hysteresekurve eines Ferromagneten. Hier wurde als Beispiel CoFeB dargestellt.

4.3 Probenstrukturierung

Folgend soll die Strukturierung und Préparation der Proben fiir Rontgentransmissionsmes-
sungen beschrieben werden. Der Ausgangspunkt fiir die Strukturierung der supraleitenden
Schicht sind einkristalline STO(100)-Substrate mit einer 50—250 nm dicken YBCO-Schicht
welche mit einer 5nm STO-Deckschicht versehen ist. Fiir die Verwendung von Permalloy
als Sensorschicht ist das Einbringen einer Diffusionsbarriere essentiell, da zum einen die
Oxidation der Permalloyschicht und zum anderen die Nickeldiffusion in den YBCO ver-

hindert werden muss[80]. Die Prozessschritte sollen nun der Reihe nach dargelegt werden.

4.3.1 Photolithographie

Die Strukturierung der Proben wurde mittels Photolithographie durchgefithrt. Dazu wird
das Probensystem mit einem Photolack beschichtet. Mittels eines Spin-Coaters kann die
Schichtdicke des Lacke genau bestimmt werden und liegt fiir den verwendeten Lack bei
10 um Schichtdicke. An den Lack sind verschiedenste Anforderungen gestellt. Zum einen
muss das Verhéltnis von Schichtdicke zu Aspektverhéltnis der Struktur passen zum an-
deren muss der Lack die zuriickbleibenden Strukturen von dem Atzprozess schiitzen. Aus
diesem Grund wurde fiir die Strukturierung der Proben hier ein Negativlack verwendet,
welcher zusétzlich noch anorganische Silikate enthélt. Abbildung 4.6 zeigt schematisch die

Prozessschritte fiir einen Negativlack. Hierbei wird im ersten Schritt Lack auf die Probe
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aufgebracht und in Ethanolatmosphare fiir 30 Sekunden bei einer Maximalgeschwindigkeit
3000 rpm belackt. Hieraus erhélt man eine gleichméfBige Belackung der Probe mit einer
Lackschichtdicke von 10 4 m 40, 5 um. Darauf folgend wird die Probe fiir 180 Sekunden bei
60 °C ausgeheizt um Losemittel zu entfernen. Der Lack wird mit einem UV-Laser mit einer
Wellenlange von A = 375nm belichtet. Der Vorteil an der Belichtung mittels eines UV-
Lasers liegt darin, dass die Strukturen variabel gewahlt werden konnen und keine Masken
notwendig ist. Der Laserpunkt hat einen Durchmesser von 1 ym wodurch die Strukturgro-
Be auf 1 pm limitiert ist. Der belichtete Teil des Lackes polymerisiert vollstandig und ist
im Entwickler unloslich. Dies bedeutet, dass die belichteten Strukturen erhalten bleiben.
Fiir Proben, die nur aus einem YBCO-Diinnfilm bestehen, ist es moglich diesen mit kon-
zentrierter Salzsaure zu atzen. Die verwendete STO-Schutzschicht verhindert jedoch das
chemische Atzen, weswegen der Film mittels Ionenstrahlitzen strukturiert wird. Hierbei
werden Argonionen, vergleichbar zum Sputterprozess in Abschnitt 4.2.1, auf die Probe
beschleunigt und tragen die Schicht ab. Um die Probentemperatur so niedrig wie moglich
zu halten, wird dieser Prozess gepulst durchgefiihrt. Die Sputterraten liegen fiir STO bei
7 — 8 A/min und fiir YBCO bei 50 — 60 A /min. Organische Lacke haben in der Regel
viel héhere Sputterraten wodurch die Schichtdicke des Lackes um einen Faktor 10 hoher
sein muss als der Probenschichtaufbau. Der restliche Lack wird nach dem Atzvorgang mit
dem entsprechenden Losemittel entfernt und es wird die magnetische Sensorschicht auf

der gesamten Probe aufgebracht.

4.3.1.1 Diinnprozess fiir Tranmissionssmessungen

Fir Transmissionsmessungen muss das einkristalline STO-Substrat auf eine Dicke von we-
niger als 1 um gediinnt werden. Dazu wird das 500 um dicke STO-Substrat mechanisch
planparallel auf eine Gesamtdicke von 20 um vorgediinnt. Anschliefend werden diese Pro-
ben mit einem Focused Ion Beam (FIB) unter Verwendung eines Galliumionenstrahls
nachgediinnt. Es handelt sich hierbei um ein FIB der Firma "FEI” vom Typ "Nova 600
Nanolab”, mit welchem das Substrat unterhalb der YBCO-Strukturen auf eine Dicke von
100—300 nm gediinnt wird. Abbildung 4.7 zeigt zwei REM-Aufnahmen der Probenstruktur
nach dem Diinnungsprozess. Das linke Bild zeigt die Struktur unter 0° zum Elektronen-
strahl und das Rechte unter 52°. In der linken Transmissionsaufnahme ist die YBCO-
Struktur dunkel zu erkennen. Diese befindet sich auf der Riickseite des Fensters. Die STO
Restdicke betragt ungefahr 800 nm. Die rechte Abbildung ist mit dem Sekundérelektro-
nendetektor aufgenommen. Hier ist auf der linken Seite eine helle quadratische Struktur
zu erkennen. Es handelt sich bei dieser Struktur um die YBCO Struktur auf der Riickseite.
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Abbildung 4.6: Darstellung des Strukturierungsprozesses vom Belacken bis zum Diinnungs-
schritt mit dem FIB.

Die Restdicke des STO hat sollte in einem Dickenbereich von 400-600 nm gehalten werden.
Zu dinne STO-Schichten neigen dazu, durch die thermische Belastung beim Abkiihlen,
zu reiffen und sind schlecht thermisch an das restliche Substrat angebunden. Zum anderen
kann die thermische Belastung wéahrend des Diinnungsprozesses bei geringen STO-Dicken
dazu fithren, dass die supraleitende Schicht irreversibel geschédigt wird. Hingegen ist fiir
XMCD-Messungen gerade eine sehr diinne Schicht von Vorteil, da dies zu einer hohe-
ren Anzahl an transmittierter Photonen fithrt, wodurch die Messzeit pro Pixel drastisch

verringert werden kann.

4.3.2 Das Probensystem

Folgend sollen nun kurz die wichtigsten Eigenschaften der verwendeten Probensysteme
dargestellt werden.

Fir die Abbildung der magnetische Flussdichteverteilung eines Supraleiters in eine fer-
romagnetische Sensorschicht ist es essentiell, dass die supraleitende Schicht eine hohe
Stromdichte trégt. Dies kann erreicht werden durch hohe Schichtdicken der supraleitenden
Schicht oder durch tiefere Temperaturen. Das in dieser Arbeit verwendete Schichtsystem
besteht aus diinnen YBCO-Filmen mit Schichtdicken von 50 — 250 nm diese sind auf STO-
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STO-Substrat

STO-Membran
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Abbildung 4.7: Rasterelektronenaufnahme der Riickseite einer gediinnten YBCO-Struktur.
Links: Aufnahme unter 0° zum Elektronenstrahl in Transmission. Rechts: Aufnahme unter 52°
zum Elektronenstrahl mit dem Sekundarelektronendetektor.

Substrate mit 525 mm? aufgebracht. Diinnere supraleitenden Schichten haben den Vorteil,
dass diese eine geringere Oberflichenrauigkeit aufweisen im Vergleich zu dickeren Schich-
ten. Diese verringerte Oberflichenrauigkeit hat einen direkten Einfluss auf die magneti-
schen Eigenschaften des ferromagnetischen Filmes. Vor allem wird durch die verringerte
Oberflachenrauigkeit das Koerzitivfeld der magnetischen Schicht verringert.

Bei den ferromagnetischen Schichten handelt es sich zum einen um CoFeB (d=30nm)
und zum anderen um Permalloy (d=50nm). Diese beiden Materialien sind anisotrop dies
bedeutet, sie sind weichmagnetisch in der Schichtebene und hartmagnetisch senkrecht zur
Schichtebene. Weiterhin bestehen diese Legierungen aus den Elementen Cobalt, Eisen
und Nickel welche ein sehr grofies XMCD-Signal aufweisen. Diese Schichtsysteme brin-
gen jedoch auch Nachteile mit sich. Es kann zur Diffusion der einzelnen Elemente in die
supraleitende Schicht kommen, dies wiirde zur Beeintrachtigung der supraleitenden Fi-
genschaften fiihren. Aus diesem Grund wird eine Zwischenschicht aus STO (d=5nm) auf
den Supraleiter aufgebracht. Zusatzlich verhindert diese Zwischenschicht die elektrische
Wechselwirkung zwischen dem Supraleiter und dem Ferromagneten [81].

Das Ziel dieser Methode ist die Darstellung der magnetischen Flussdichteverteilung auf
Langenskalen im Submikrometerbereich. Aus diesem Grund wird der Supraleiter in Geo-
metrien mit Kantenlangen kleiner 20 ym strukturiert. Die magnetische Sensorschicht wird
erst nach diesem Strukturierungsprozess auf den Supraleiter aufgebracht. Das komplette
Schichtsystem wird mit einer Aluminiumdeckschicht versehen, um dieses vor Oxidation zu
schiitzen.

Die Visualisierungsmethode erfordert es, dass die magnetische Flussdichte und die Strom-
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dichte ausreichend grof sind, um die ferromagnetische Sensorschicht zu magnetisieren. Die
supraleitenden diinnen Schichten besitzen eine kritische Stromdichte von j. = 4-10" A /m?
bei 20 K bei einer Ubergangstemperatur von 86 K. Hieraus ergibt sich fiir eine 250 nm di-
cke YBCO-Probe eine maximale magnetische Flussdichte von pg* H = 200 mT senkrecht
zur Schicht und pp * H = 60mT in der Ebene bei 20 K. Das Koerzitivfeld fiir die CoFeB
und Permalloy Schichten ist stark von der Oberflichenrauigkeit des YBCO-Schicht abhén-
gig. Fiir Permalloy betriagt das Koerzitivfeld um die H. = 10 Oe und fiir CoFeB um die
H,. =100 Oe.
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Ergebnisse

5.1 Charakterisierung des Probensystems

Ziel der hier vorgestellten Ergebnisse ist die Abbildung des Stromtransports in supralei-
tenden Schichten auf kleinen Léngenskalen. Dies ermoglicht die Korrelation des Verhaltens
des quantisierten Flusses mit der Nanostruktur und damit die Identifizierung und Optimie-
rung des lokalen Pinningverhaltens. Fiir diese Korrelation gibt es verschiedene Methoden
wie Raster-Hall-Effekt Mikroskopie, magnetische Rasterkraftmikroskopie, Lorentzmikro-
skopie oder auch die dichroitischen Methoden wie zum Beispiel Magnetooptik.

Die Magnetooptik ist ein ausgezeichnetes Werkzeug zur Visualisierung des magnetischen
Flusses in Supraleitern, sei es zur Visualisierung des Stromtransports entlang von Korn-
grenzen [82], den makroskopischen Auswirkungen von nanoskaligen Verankerungsstellen
fur Flusslinien [83] oder zur Betrachtung von Phénomenen wie Flusslawinen [84]. Die
Mangetooptik ist in ihrer Ortsauflosung sowie in der Darstellung der Mikrostruktur be-
schrankt.

Aus diesem Grund wurde ein Weg gesucht, um die Ortsauflosung zu verbessern. Hierfiir
wurde diese Methode erfolgreich in den Rontgenbereich transferiert [33], jedoch mit Po-
tential fiir technische Erweiterungen. Als Erstes soll hier nun die Interaktion der neuen
ferromagnetischen Sensorschicht mit dem Supraleiter betrachtet werden. Hierauf folgt die
Betrachtung einer Defektstruktur, hier eine Kleinwinkelkorngrenze mit der Magnetooptik
und darauf folgend mittels Rontgenmikroskopie. Anschliefend sollen die Eigenschaften der

Rontgenmikroskopie genau betrachtet werden.
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Abbildung 5.1: Links: AFM (Rasterkraftmikroskop) Messung einer 50 nm YBCO-Schicht und
Hysteresekurve der Permalloyschicht darauf. Rechts: AFM Messung einer 250 nm YBCO-Schicht
und der Hysteresekurve der entsprechenden Permalloyschicht.

5.1.1 Einfluss von YBCO auf die Sensorschicht

Permalloy ist eine erstmalig verwendete magnetische Schicht fiir die Abbildung der ma-
gnetischen Flussverteilung in Supraleitern. Zuvor wurde hierfiir ausschlieSlich CoFeB ver-
wendet. Um die Eignung von Permalloy fiir diese Aufgabe zu testen, wurden magnetische
Messungen dieser Schicht durchgefiihrt, sowie die Auswirkungen des Schichtmaterials auf
den Supraleiter betrachtet. Das Wachstumsverhalten von YBCO fiihrt dazu, dass die Aus-
wirkung der Oberflichenrauigkeit auf den Permalloyfilm betrachtet werden muss.

In Abbildung 5.1 sind fiir eine 50 nm und 250 nm YBCO-Schicht im oberen Bereich Ras-
terkraftmikroskopie (AFM) Messungen dargestellt. Unterhalb dieser sind die magneti-
schen Hysteresekurven der in-plane Magnetisierung, der auf den Proben aufgebrachten
Permalloyschichten, dargestellt. Die 50 nm Schicht hat eine geringere Rauigkeit und klei-
nere Korner. Hier ist der Grofiteil der Kérner 50 nm hoch. Fiir diese Schicht ergibt sich

ein Koerzitivfeld der Permalloyschicht von 13 Oe. Im Gegensatz dazu sind die a-Achsen
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5.1 Charakterisierung des Probensystems

orientierten Korner im Fall der 250 nm Schicht, zum einen von der Grundflache des Korns
grofler und sie sind im Durchschnitt iiber 100 nm hoch. In diesem Fall beobachtet man ein
entscheidend hoheres Koerzitivfeld von 25 Oe.

Um diesen Unterschied in den Koerzitivfelder und das Pinning der Domédnenwéande zu
verstehen, muss man YBCO als Substrat betrachten. YBCO wiéchst epitaktisch nach dem
Stranski-Krastanov Wachstum, welches dazu fiithrt, dass sich sowohl Lagen als auch Inseln
bilden welche zusammenwachsen. Hieraus ergeben sich raue Schichten mit sehr hohen a-
Achsen orientierte Korner. Die magnetische Schicht wachst amorph auf dieser auf, was dazu
fiithrt, dass bei der Messung einer Magnetisierungsrichtung eine Verteilung verschiedenster
Komponenten gemessen wird. Das Koerzitivfeld wird bestimmt durch die Doménenwand-
verankerung an Defekten oder an der unvollstandigen Rotation Magnetisierung. Um nun
von der Magnetooptik zur magnetischen Rontgenmikroskopie wechseln zu kénnen, ist es
im ersten Schritt notwendig, die magnetische Sensorschicht genauer zu betrachten. Es soll
hier das Verhéltnis der Signalstiarken des Supraleiters zur ferromagnetischen Schicht be-
trachtet werden.

Die erstmalige Verwendung von Permalloy als Sensorschicht verlangt, dass auch der Ein-
fluss auf die supraleitenden Film betrachtet werden muss, damit entschieden werden kann,

ob und in welchem Maf} der Supraleiter durch den Ferromagneten beeinflusst wird.

5.1.2 Einfluss der Sensorschicht auf YBCO

Der Einfluss der Permalloyschicht auf den Supraleiter soll nun betrachtet werden. Wie in
Kapitel 4.3 angeschnitten fithrt die Verwendung von Permalloy dazu, dass die supraleiten-
de Schicht geschadigt beziehungsweise beeinflusst wird. Auf diese Auswirkungen soll nun
genauer eingegangen werden.

In Abbildung 5.2 ist eine magnetooptische Aufnahme einer Probe, welche mit vier qua-
dratischen YBCO-Strukturen strukturiert ist, dargestellt. An den Ecken der Strukturen
sind noch dreieckférmige Reste von YBCO nach der Strukturierung zu sehen. Auf diese
Quadrate wurden unterschiedliche Schichtdicken von Permalloy aufgebracht. Die Schicht-
dicken nehmen gegen den Uhrzeiger hin von 5nm, 15nm, 30 nm bis 50 nm zu. Gezeigt ist
hier eine Grauwertdarstellung der kritischen Stromdichte, wobei heller dargestellte Berei-
che hohere Stromdichten reprasentieren. Das Quadrat, welches mit nur 5nm Permalloy
beschichtet wurde, besitzt die hochste Stromdichte. Diese nimmt drastisch mit der zuneh-
menden Schichtdicke des Permalloyfilms ab.

Hieraus ist anzunehmen, dass dickere Permalloyschichten und damit ein langerer Sputter-

prozess sich negativ auf die Stromdichte des YBCOs auswirkt. Die Ursachen hierfiir sind,
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Abbildung 5.2: Grauwertdarstellung der Stromdichte in Abhéngigkeit des dufleren Magnet-
feldes. Bestimmt durch quantitative magnetooptische Mikroskopie. Hellere Bereiche bedeuten
hohere Stromdichte.

zum einen die Zerstorung der YBCO Schicht durch den Teilcheneinschlag und zum ande-
ren, dass bei dickeren Schichten die thermische Belastung hoéher ist und damit auch die
Diffusionsrate von Nickel in den Supraleiter beschleunigt wird. Generell kénnte man mit
diesem Ergebnis eine 5 nm Schicht fiir rontgendichroitische Messungen verwenden, Erfah-
rungswerte zeigen jedoch, dass fiir Messungen in einem zeitlich angemessenen Rahmen eine
solch diinne Schicht nicht ausreicht. Damit die YBCO-Schicht von dem Teilcheneinschlag
und der Diffusion von Nickel geschiitzt ist, wurde nachtréiglich die Schicht zum einen mit
einer diinnen Schicht aus MgO d = 5nm mittels Sputtern beschichtet oder zum anderen
in-situ eine 5nm dicken Strontiumtitanatschicht mittels Pulsed Laser Deposition aufge-
bracht. Beide Methoden sollen die Nickeldiffusion und damit die Schiddigung der YBCO-
Schicht verhindern. Die Beschichtung mit MgO verhindert nicht die Beschiadigung der
YBCO-Schicht durch Teilcheneinschlag. Weiterhin kann es bei Supraleiter/Ferromagnet
Heterostrukturen zum Proximityeffekt kommen, welcher verschiedenste Wechselwirkun-
gen zur Folge hat. Durch den Einsatz einer Zwischenschicht kann davon ausgegangen
werden, dass sich die Rolle der Wechselwirkungen auf die Interaktion des Streufeldes des
Supraleiters mit der ferromagnetischen Schicht reduziert.

Um die Schutzwirkung von STO beziehungsweise MgO zu tiberpriifen, wurde eine Dop-
pelschicht aus YBCO und STO in zwei kleinen Bereichen mit Permalloy beschichtet. Ein
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5.1 Charakterisierung des Probensystems

Abbildung 5.3: Magnetooptik Aufnahme einer 5z5mm? Probe einer YBCO/STO-
Doppelschicht mit unterschiedlichen Schichtdicken von Permalloy. Links: In den zwei eingezeich-
neten Bereichen wurden einmal 25 nm und einmal 50 nm Permalloy aufgebracht und anschlieBend
nochmals auf der gesamten Probe 50 nm. Rechts: identisches Bild ohne die Markierungen.

Bereich mit 25 nm einer anderer mit 50 nm und anschlieBend nochmals die gesamte Pro-
be mit 50 nm. In Abbildung 5.3 ist auf der linken Seite eine magnetooptische Aufnahme
dieser Probe zu sehen in welcher die Bereiche mit den verschiedenen Schichtdicken an
Permalloy gekennzeichnet sind. Auf der rechten Seite ist das identische Bild nochmals
dargestellt ohne die Markierungen. Ein Einfluss der Permalloyschicht auf die magnetische
Flussdichteverteilung sollte sich als Anderung im Grauwert bemerkbar machen. Es ist in
dieser Aufnahme keine Helligkeitsanderung zu sehen, was zeigt, dass die YBCO Schicht
von der aufgebrachten Permalloyschicht nicht negativ beeinflusst wird. Man findet, dass
diese Zwischenschichten den Supraleiter schiitzen.

Magnetooptische Messungen kénnen den Verlauf der Stromdichte in Abhangigkeit der
Temperatur fiir diese vier Schichtdicken von Permalloy charakterisieren. Der Verlauf der
Stromdichte iiber die Temperatur ist in Abbildung 5.4 dargestellt. Die Stromdichte fiir
die diinnste Permalloyschicht ist iiber den gesamten Temperaturbereich oberhalb der di-
ckeren Permalloyschichten. Die griine (30nm) und rote (15nm) Kurve verlaufen nahezu
identisch wohingegen die blaue (50 nm) Kurve die niedrigste Stromdichte zeigt. Es zeigt
sich deutlich, dass die Stromdichte mit zunehmender Ferromagnetdicke abnimmt. Die Un-
terdriickung der supraleitenden Eigenschaft durch eine erhohte Schichtdicke des Ferroma-
gneten, kann durch die identische Ubergangstemperatur fiir alle Permalloyschichtdicken
ausgeschlossen werden [85]. Damit kann der Eintrag von kinetischer Energie durch den
Sputterprozess ausgeschlossen werden. Verbleibende Mechanismen sind die Anwesenheit

des Ferromagneten oder die hohe Temperatur beim besputtern und damit die Nickeldiffu-
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Abbildung 5.4: Verlauf der Stromdichte der Quadrate aus Abbildung 5.2 gegen die Temperatur
aufgetragen.

sion in den Supraleiter.

Fir die Betrachtung der Auswirkungen der ferromagnetischen Schicht auf den Supraleiter
wurde in Abbildung 5.5 die normierte Differenz (normiert auf 7' = 40 K)der Stromdichte
der Einzelschicht (nur YBCO) und der Stromdichte der Doppelschicht (YBCO+-Py) tiber
die Temperatur fiir zwei Permalloyschichtdicken aufgetragen. Den Verlauf der Kurve lasst
sich in 3 bzw. 4 Bereiche (rechte Grafik) einteilen. Da die Messpunkte der linken Kurve
aus der Magnetooptik kommen, kénnen hier nur Messpunkte bis 85 K aufgetragen werden,
Werte oberhalb dieser Temperatur fallen unterhalb der Detektionsschwelle der Magneto-
optik. Die rechte Grafik ist aus [13] entnommen. Oberhalb von T, ist die Stromdichte null
und das magnetische Signal der ferromagnetischen Schicht bestimmt das Signal. Es ist in
Region I und IIT der Kurven ein Maximum zu erkennen. Im Bereich II ist die Differenz
null beziehungsweise im linken Fall negativ, die supraleitende Eigenschaft bleibt nahezu
unbeeinflusst. Es lassen sich zwei weitere Regionen erkennen, eine unterhalb von 35 K und
einer oberhalb von 67 K fiir den Permalloyfilm und unterhalb von 15 K und oberhalb von
55 K fiir CoFeB. In diesen Bereichen ist die Stromdichte durch die magnetische Schicht
erhoht. Diese drei Regionen im supraleitenden Temperaturbereich fallen ungefahr mit den
unterschiedlichen Verankerungsmechanismen von YBCO zusammen [33]. Im Bereich II,
dem mittleren Temperaturbereich, ist die Verankerung der Flusslinien durch das Maxi-
mum der Verankerungskraft dominiert. Im Bereich III ist fiir alle Kurven ein Maximum

zu erkennen, welches der magnetischen Verankerung der Flusslinien zugeschrieben werden
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Abbildung 5.5: Schichtstrom der Einzelschicht subtrahiert vom Schichtstrom der Doppel-
schicht. Links: Fiir 50 und 30 nm Permalloy. Daten aus magnetooptischer Messung Rechts: Fiir
15 und 250 nm CoFeB (entnommen aus [13]). Es sind 3 bzw. 4 Temperaturbereiche markiert.

kann. Diese magnetische Verankerung wird durch die laterale Variation der Selbstenergie
einer Flusslinie verursacht, welche durch eine inhomogene, externe Magnetfeldverteilung
zustande kommt [86]. Der Multi-Doméanenzustand des Ferromagneten, welcher sich unter-
halb des Koerzitivfeldes einstellt, kann dieses inhomogene Magnetfeldverteilung erzeugen
[87]. Diese Erkldarung ist sehr wahrscheinlich fir die vorliegenden Supraleiter/Ferromagnet
Heterostrukturen, denn diese Messungen hier finden ohne externes Magnetfeld statt. Das
Streufeld des Supraleiters nimmt mit zunehmender Temperatur ab und kommt, bei den
Temperaturen von Region III in den Bereich des Koerzitivfeldes des Ferromagneten. Es
zeigt sich, dass fiir Permalloy der Bereich III bei hoheren Temperaturen beginnt als fiir
CoFeB. Die Doménengrofie von Weichmagneten héngt zum einen von der Schichtdicke ab
sowie vom Koerzitivfeld. Ein geringeres Koerzitivfeld fithrt zu gréfleren Doménen. Diese
fithren dazu, dass der Temperaturbereich ab welchem magnetisches Verankerung statt-
findet (Region III) zu héheren Temperaturen verschoben. Dies ist hier schon zu sehen,
fiir Permalloy fangt Region IIT bei 67 K an und fiir CoFeB bei 53 K. Detailliert ist die-
se Betrachtung in [13] erldutert. Fir die in dieser Arbeit durchgefithrten Messungen ist
gerade der Temperaturbereich unterhalb von 70 K bis hin zu 20 K interessant. In diesem
Temperaturbereich kann davon ausgegangen werden, dass magnetische Verankerung das

Probensystem nur wenig beeinflusst.
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Abbildung 5.6: Hysteresekurve einer 100 nm dicken YBCO-Schicht bei 20K.

5.1.3 Vergleich der magnetischen Momente

In diesem Abschnitt sollen die magnetischen Signale von Supraleiter und ferromagneti-
scher Schicht genauer betrachtet werden. Dazu sollen hier die magnetischen Signale der
YBCO-Schicht und der magnetischen Sensorschicht, in diesem Fall CoFeB, verglichen wer-
den. Diese Betrachtungen sind fiir Permalloy vergleichbar.

Neben den jeweiligen Hysteresen ist eine Skizze der Probenorientierung zur Richtung des
externen Magnetfeldes abgebildet. Abbildung 5.6 zeigt eine typische Hysteresekurve einer
100 nm dicken YBCO Schicht mit einer hohen Dichte an Verankerungsstellen. Diese ist
auf STO [100] aufgebracht und auch schon mit der ferromagnetischen Sensorschicht bes-
puttert. Das Magnetfeld wurde senkrecht zur Schicht angelegt. Diese erreicht bei 20 K ein
maximales magnetisches Moment in Remanenz von 0, 92 emu. Dies entspricht einer Strom-
dichte von 0,44 % 10'* A /m? nach der Formel (5.1). In dieser Formel flieft das magnetische
Moment m und die Ausmafle der Probe ein mit Dicke d, Breite a und Lénge b [88]. Un-
terhalb der kritischen Temperatur ist das Signal dieser Doppelschicht vom magnetischen
Signal des Supraleiters dominiert.

J[102A/m?] = 4memul

(5.1)

a[mm]
3b[mm)| )

blmmla?[mm?|d[um](1 —

Fir die ferromagnetische Schicht sind sowohl die Orientierung senkrecht als auch par-
allel zur Schichtebene von Bedeutung. Als erstes soll die Hysteresekurve senkrecht zur
Schichtebene betrachtet werden. Diese ist in Abbildung 5.7 dargestellt. CoFeB wie auch
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Abbildung 5.7: Out-of-plane (senkrecht zur Schichtebene) Hysteresekurve einer 30 nm dicken
CoFeB-Schicht bei Raumtemperatur.

Permalloy sind anisotrop. Hierbei ist die schwere Richtung die out-of-plane Richtung,
senkrecht zur Schichtebene und die leichte Richtung in der Ebene (Abbildung 5.8). Die
Sattigungsmagnetisierung ist fiir beide Orientierungen identisch. Das Koerzitivfeld in der
in-plane Richtung von CoFeB betréigt 35 Oe. Die magnetischen Eigenschaften von Permal-
loy wurden in Abschnitt 5.1.1 gezeigt.

Abbildung 5.9 kombiniert die drei Hysteresen aus den Abbildungen 5.6-5.8 in logarith-
mischer Darstellung. Das Signal des Supraleiters ist bei 20 K um drei Gréenordnungen
grofler als das magnetische Moment der weichmagnetischen Schicht. Dies zeigt, dass die
ferromagnetische Schicht nur einen kleinen Einfluss auf den Supraleiter hat [13].
Zusammenfassend lasst sich hier sagen, dass die magnetischen Eigenschaften des Zwei-
schichtsystems bei tiefen Temperaturen als Supraleiter mit einer kleinen magnetischen
Storung beschrieben werden kann. Magnetisch gesehen zeichnet sich Permalloy im Unter-

schied zu CoFeB dadurch aus, dass es ein noch kleineres Koerzitivfeld besitzt.
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Abbildung 5.8: In-plane (parallel zur Schichteben) Hysteresekurve einer 30 nm dicken CoFeB-
Schicht bei Raumtemperatur.
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Abbildung 5.9: Kombination der drei Magnetisierungsverldufe in logarithmischer Darstellung.
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5.2 Vergleich magnetooptischer und SXM Ergebnisse

Am Beispiel einer Korngrenze wird im Folgenden gepriift, ob die Ergebnisse, die mit Ras-
terrontgenmikroskopie gewonnen werden konnen mit den Ergebnissen aus komplementaren
Messmethoden tibereinstimmen. Mit den in den vorherigen Kapiteln betrachteten Wech-
selwirkungen zwischen der Sensorschicht und dem Supraleiter kénnen diese nun verwendet
werden, um einen Defekt wie eine Korngrenze zu beschreiben. Zuerst soll dies mit Hilfe
der Magnetooptik getan werden um einen Ausgangs- und Referenzpunkt fiir die spater
folgenden rontgenmikroskopischen Messungen zu haben.

Hierfiir wird zuerst einmal das Eindringen von magnetischem Fluss in eine bikristalline
Probe mittels Magnetooptik betrachtet. Anschliefend wird diese Struktur auch mittels der
magnetischen Rontgenmikroskopie betrachtet. Hierbei soll gezeigt werden, dass die Ergeb-
nisse aus dieser neuen Methode konsistent zur Magnetooptik sind und eine Erweiterung

fur diese sind.

5.2.1 Magnetooptik

Der Stromtransport in Hochtemperatursupraleitern wird stark von Korngrenzen beein-
flusst. Im Folgenden soll der Stromverlauf an einer Kleinwinkelkorngrenze mit einem Fehl-
orientierungswinkel von 5° zum einen mittels Magnetooptik und zum anderen mit Ront-
genmikroskopie genau betrachtet werden. Hierzu wurden bikristalline Substrate mit einem
Fehlorientierungswinkel von 5° verwendet. Es wurde ein Fehlorientierungswinkel von 5°
gewdhlt, da durch diesen noch ein ausreichend groBer Korngrenzenstrom fliefit [64] um
diesen mittels Magnetooptik visualisieren zu konnen. Die betrachteten Strukturen haben
eine Kantenlange von 1 mm. Die Schichtdicke des YBCO betragt 275 nm. Die quadrati-
schen Strukturen sind unter verschiedenen Winkeln von 45° bis 90° zur Korngrenze hin
angeordnet. Diese Anordnung der YBCO Strukturen auf dem bikristallinen Substrat ist
in Abbildung 5.10 skizziert. Zwei (A und B) dieser Strukturen werden nun zuerst mittels
Magnetooptik genauer betrachtet bevor diese auch mittels Rontgenmikroskopie betrachtet
werden.

In Abbildung 5.11 sind zwei Orientierungen der Korngrenze dargestellt. Zum einen die obe-
ren beiden Strukturen bei welchen die Korngrenze unter 90° zur Strukturkante verlauft
und in den unteren beiden Aufnahmen unter 50° zur Strukturkante. Diese Aufnahmen
wurden bei 7" = 4K aufgenommen. In (a) und (¢) wurde ein externes Magnetfeld von

H.;y = 4.5mT und in (b) und (d) He,e = 15 mT angelegt. Es ist zu erkennen, dass ma-
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Abbildung 5.10: Skizze der Anord-
nung der YBCO-Strukturen auf der
Korngrenze.

YBCO-Strukturen

h Korngrenze
L J
D C B

gnetischer Fluss zuerst an der Korngrenze in die Probe eindringt. Der Randbereich der

Struktur ist weiterhin flussfrei.

Im unteren Fall, in welchem die Korngrenze um 60° zur Strukturkante gedreht ist, ist die
Eindringtiefe geringer verglichen zur senkrecht orientierten Korngrenze. Weiterhin ist hier
nur am linken Teil der Korngrenze Fluss eingedrungen. Flusslinien die an der Korngrenze
in das Material eindringen miissen die lokale Verankerungskraft iberwinden. Diese greift
jedoch senkrecht zur Strukturkante an. Das Verankerungspotential der Korngrenze ist je-
doch asymmetrisch und die Verankerungskraft entlang der Korngrenze ist geringer als der
senkrechte Teil. Bei einer gekippten Korngrenze wirkt nur die parallele Komponente der
Lorentzkraft als treibende Kraft wodurch die Eindringtiefe reduziert ist. Weiterhin ist die
Eindringtiefe von der lokalen Flussdichte abhangig. Diese ist am hochsten in der Mitte
der Seitenfléchen der Strukturen und verschwindet zu den Kanten hin. Hieraus resultiert,
dass an der rechten oberen Ecke kein Fluss in die die Probe eindringt. Dies ist auch in
Abbildung 5.11 ¢) zu sehen.

In Abbildung 5.12 ist fiir den Fall bei einem externen Magnetfeld von H.,; = 15mT
die Stromdichteverteilung dargestellt. Auf der linken Seite ist der Betrag der Stromdichte
dargestellt, die rechte Spalte zeigt die Stromdichtekomponente senkrecht zur Korngrenze.
Es ist zu erkennen, dass hier Strom entlang der Korngrenze fliefit, sowie an den Kanten
der Struktur. In den rechten Bildern ist zu sehen, dass es zu einer Anderung der Strom-
flussrichtung in der Korngrenze kommt. Es ist hier auch zu erkennen, dass es entlang
der Korngrenze zu einer zickzack-Struktur der Stromdichteverteilung kommt. Dies liegt
daran, dass die magnetische Flussdichteverteilung entlang der Korngrenze Unregelmafig-
keiten zeigt, welche dazu fithrt, dass der Strom um diese herum flieBen muss. Es ist zu
beachten, dass diese Unregelméfligkeiten in der Groflenordnung des Auflosungsvermogens
der Magnetooptik liegen. Aus diesem Grund soll der Bereich der Korngrenze mittels Ront-

genmikroskopie betrachtet werden. Im Folgenden soll nun der Stromverlauf entlang der
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Abbildung 5.11: (a-d) Abbildung der B,-Komponente. Auf der linken Seite ist die Orientierung
der Korngrenze dargestellt.

Korngrenze genauer betrachtet werden. Abbildung 5.13 zeigt den Stromdichteverlauf ent-
lang der Korngrenze fiir verschiedene externe Magnetfelder. Die durchgezogene Linie zeigt
den Verlauf fiir die 60° orientierte Korngrenze, die gestrichelte Linie den der 0° orientier-
ten. Fiir die 0° orientierte Korngrenze ist zu erkennen, dass die Stromdichte leicht abfallt
mit steigendem, duBleren Magnetfeld. Berechnet man das Verhéltnis von R = Jgpo/JaB 300
so erhalt man einen Sattigungswert zwischen 0,8 und 0, 9 fiir niedrige Felder. Dieser Wert
stimmt mit der effektiven Lorentzkraft entlang einer verkippten Korngrenze tiberein. Fiir
diese gilt cos(30°) = 0, 866.

Drei Effekte konnen beim Stromtransport an Korngrenzen eine Rolle spielen. Zum einen
die unterdriickte Transparenz dieser Grenzfliche in Bezug auf den Paarbrechungsstrom
[90]. Zum anderen das intrinsische verankern der anisotropen Flusslinien in der Korngren-
ze [91] sowie das feldabhéngige Verankern an benachbarten Abrikosov Flusslinien welche
an den Flanken der Korngrenze angesiedelt sind [92]. Fiir diesen Fall einer 5° Korngrenze
liegt die erhohte Stromdichte an der Korngrenze an den strukturellen Eigenschaften die-
ser. Diese unterstiitzten das intrinsische Verankern von deformierten Abrikosov-Flusslinien
[91]. Bei tiefen Temperaturen ist das Verankern von Flusslinien hauptséchlich durch Kern-
verankerung gegeben [82]. Die Verdnderung der kritischen Stromdichte kann direkt in den
Zusammenhang mit der Geometrie der angreifenden Lorentzkraft gebracht werden. Hier-
aus ergibt sich, dass das Gleichgewicht zwischen Lorentzkraft und Verankerungskraft der

bestimmende Mechanismus fiir den Korngrenzenstrom ist. Mit steigendem Feld zeigt sich
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Abbildung 5.12: Stromdichteverteilung fiir die 0° und 60° orientierte Korngrenze bei 4 K und
H..; = 15mT auf der linken Seite. Auf der rechten Seite ist nur die Stromdichtekomponente
senkrecht zur Korngrenze dargestellt. Veroffentlicht in [89)].

fiir die 30° Korngrenze eine Steigerung der Stromdichte. Dies liegt am Normalenvektor der
Lorentzkraft, welcher dazu fiithrt, dass die Flusslinien in das Abrikosovgitter in der Néhe
der Korngrenze gedriickt werden. Dies fiihrt zu einem Reibungskoeffizienten welcher einen
Anstieg der lokalen Stromdichte zur Folge hat. Im Falle der 0° Korngrenze verringert sich
die Stromdichte, da die Anzahl der Verankerungsplétze an der Korngrenze einen endlichen
Wert hat.

Nun soll die Korngrenze, welche in Abbildung 5.11 b) dargestellt ist, detailliert betrach-
tet werden. Hierfiir ist in Abbildung 5.14 der Bereich der Korngrenze nochmals vergrofiert
dargestellt. Es ist hier zu erkennen, dass es entlang der Korngrenze zu Irregularitaten in
der magnetischen Flussdichteverteilung kommt. Diese Irregularititen konnen an struktu-
rellen Defekten entlang der Korngrenze liegen, an welchen magnetischer Fluss einfacher in
die Probe eindringt. Weiterhin kann die Ansammlung von Flusslinien an der Korngrenze
zu einer Abstofung des Meissnerstroms fithren welcher dann zu diesen Irregularitéten in

dieser Magnetisierungskomponente fiihrt.

5.2.2 Rasterrontgenmikroskopie

Nachdem im vorherigen Kapitel das magnetische Flusseindringen mit magnetooptischen

Methoden betrachtet wurde, soll dies nun fiir eine héhere Auflosung mit Rontgenmikro-
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5.2 Vergleich magnetooptischer und SXM Ergebnisse
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Abbildung 5.13: Mittelwert der Stromdichte entlang der Korngrenze fiir steigendes externes
Magnetfeld. Der Strompfad ist in Abbildung 5.12 mit schwarzen Pfeilen markiert.

Abbildung 5.14: Magnetooptische Detailaufnahme der out-of-plane Komponente (B,) der ma-
gnetischen Flussdichte an der Korngrenze aus Abbildung 5.11 b). Die magnetische Flussdichte-
verteilung entlang der Korngrenze ist von Irregularititen gepragt.

skopie getan werden. Bei den folgenden Ergebnissen ist zu beachten, dass diese im Voraus
prapariert wurden. Dies bedeutet, die Probe wurde auf 12 K abgekiihlt und es wurde ein
externes Magnetfeld von 240 mT senkrecht zur Schichtebene angelegt. Es handelt sich
hierbei um eine 275nm dicke YBCO Schicht mit 30nm CoFeB. Die Rontgenmikrosko-
pie Aufnahmen wurden bei Raumtemperatur durchgefithrt, wie in [93] gezeigt, sind die
in CoFeB eingepriagten Strukturen tiber den Temperaturbereich bis zu Raumtemperatur
stabil und relaxieren nicht.

Abbildung 5.15 zeigt die magnetooptischen Aufnahmen der préaparierten Probe. Die Skizze
a) zeigt die Orientierung der Struktur und Korngrenze. In Abbildung 5.15 b) ist die By
Komponente der Probe im remanenten Zustand nach 240 mT dargestellt. Die zugehorige
Stromdichteverteilung ist in ¢) zu sehen. In den Réntgenmikroskopiemessungen wird die
Magnetisierungskomponente in der Ebene gemessen, welche auch in d) dargestellt ist. In
allen Bildern ist zu erkennen, dass der magnetische Fluss komplett in die Probe einge-
drungen ist.

Abbildung 5.16 zeigt in a) die Probenorientierung und in b) nochmals einen Ausschnitt des

betrachteten Bereiches aus Abbildung 5.15. ¢) und d) zeigen die ersten Rontgenmikrosko-
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Korngrenze

Abbildung 5.15: Magnetooptische Aufnahmen der préparierten YBCO Struktur. a) zeigt die
Orientierung der Struktur zur Korngrenze. b) Darstellung der magnetischen Flussdichteverteilung
aus der Ebene heraus. ¢) Berechnete Stromdichteverteilung. d) Zugehorige Flussdichteverteilung
in der Schichtebene. Der orange farbene Kasten markiert die Stellen in Abbildung 5.16.
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Abbildung 5.16: a) zeigt die Probenorientierung. b) Ausschnitt aus dem Magnetooptikbild
5.15. ¢) Rontgenmikroskopieaufnahme der gleichen Position der Auflenraum ist mit einer weiflen
Schattierung gekennzeichnet. d) Die Pfeile zeigen den Strompfad zur Veranschaulichung.

pieaufnahmen dieser Struktur. Zur besseren Darstellung wurde in ¢) der Auflenraum mit
einem weiflen Schleier versehen. In d) ist der Strompfad markiert sowie die Probenkante
und die Korngrenze. Im direkten Vergleich zu b) ist zu erkennen, dass in den Rontgen-
mikroskopieaufnahmen die Magnetisierungskomponente in der Ebene dargestellt wird. Es
benotigt hierfiir keine Berechnung dieser Komponente im Gegensatz zur Magnetooptik.
Diese Ergebnisse zeigen, dass sich diese Rontgenmikroskopiemethode eignet um die magne-
tische Flussdichteverteilung mittels einer Sensorschicht vergleichbar zur magnetooptischen
Methode abzubilden.

5.3 Eigenschaften der Rontgenmikroskopie

Ortsauflosung der Rontgenmikroskopie

Das raumliche Auflésungsvermogen ist fiir ein bildgebendes Verfahren eine der wichtigsten
Kenngroflen. Nominell ist das Auflosungsvermdogen bei der Rontgenmikroskopie durch die
verwendete Zonenplatte beschrankt. In diesem Fall liegt dieses bei 20nm. Da die Fluss-

dichteverteilung jedoch nur iiber eine Sensorschicht dargestellt werden kann, beschranken
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die Dicke und der Abstand der Sensorschicht zur Probe die Auflésung. Um diese Faktoren
so gering wie moglich zu halten, wurde die Sensorschicht direkt auf die Probe aufgedampft.
Weiterhin limitierten die magnetischen Eigenschaften der Sensorschicht das Auflosungs-
vermogen. Vor allem die Grofle der Domanen und der Doménenwand, da diese Grofien das
Auflosungsvermogen der supraleitenden Strukturen limitiert. Aus diesem Grund soll die
Doméanenwanddicke fiir die beiden Sensorschichten betrachtet werden.

Fiir eine erste Bestimmung der Doméanenwanddicke in CoFeB auf YBCO wurden schmelz-
texturierte YBCO Proben verwendet. Diese haben schon bei Temperaturen um 80 K ein
ausreichend grofles Magnetfeld, um die Sensorschicht in der Schichtebene zu magnetisieren.
Die verwendete schmelztexturierte Probe hat eine Dicke d=350 pm. In Abbildung 5.17 sind
drei Aufnahmen von Bereichen dieser Probe gezeigt, welche im TEY-Modus aufgenommen
worden sind. Die Schichtdicke der CoFeB-Schicht betragt 30 nm. Die Probe wurde bei 83 K
préapariert, indem ein externes Magnetfeld von pgH..; = +2,2mT und anschlieBend von
toHery = —1,0mT senkrecht zur Schichtebene angelegt wurde.

Entlang der roten Markierung in Abbildung ¢) wurde das Profil von d) fiir die Bestimmung
der Doménenwanddicke entnommen. Die Breite der Doméanenwand wurde tiber die 90%
- 10%-Methode bestimmt. Es wird die Differenz der konstanten Bereiche berechnet, und
die beiden gestrichelten Linien geben die im Profil geben 90% bzw. 10% dieser Differenz
an. Hieraus ergibt sich fiir diese Probe eine Doméanenwanddicke von d = 129 nm.

Diese Doméanenwanddicke wurde an einer Fluss/Antifluss-Grenze bestimmt. Dies bedeutet,
dass sich die Orientierung der Magnetisierung um 180° andert. Die Doménenwanddicke ist
stark von der Oberflichenrauigkeit des Substrats abhingig. Es wurden fiir diinne Schich-
ten von YBCO Doméanenwanddicken von etwa 100nm gefunden [33]. Hierbei wurde die
Domanenwanddicke an einer D-Linie des Supraleiters bestimmt, dabei handelt es sich um
eine 90° Domnanenwand, was die geringere Dicke erklart. Weiterhin muss in Betracht ge-
zogen werden, dass bei der Bestimmung eine Pixelgrofie von 30 nm mit in die Bestimmung
einflieit. Dies ergibt einen Fehler von £30 nm. Typischerweise werden fiir CoFeB, fiir 180°
Doménenwénde, Doméanenwanddicken in der Gro8enordnung von 150 nm [94] beschrieben.
In Abbildung 5.18 ist ein Bild einer Transmissionsmessung einer 50 nm Permalloyschicht
gezeigt, welche auf einen 250 nm dicken YBCO Film gesputtert wurde. Diese Aufnahmen
haben eine Kantenldnge von 7 yum bei 200 pixel?® was einer Pixelgroie von 35 nm entspricht.
Im linken Graph in Abbildung 5.18 ist das Profil iiber die weifle Markierung aufgetragen.
Es ergibt sich eine Doménenwanddicke von 84 nm welche durch die Pixelgrofie mit einem
Fehler von £35 nm behaftet ist. Fiir diinnere Permalloyschichten werden Doméanenwanddi-

cken von 100 nm in der Literatur genannt [95, 96]. Die Domédnenwanddicke von Permalloy
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Abbildung 5.17: a-c) Rontgenmikroskopieaufnahmen im TEY-Modus von einer schmelztex-
turierten YBCO Probe bei Raumtemperatur nachdem bei T=83 K ein out-of-plane Feld von

+2,2mT und darauf folgend von —1,0mT angelegt wurde. a) Ubersichtsscan der Doménen-
struktur. b-c) Zoom auf die Doméne. d) Profil iiber die rot markierte Doméne.
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Abbildung 5.18: Rontgentransmissionaufnahme einer 250 nm YBCO-Schicht bei 20 K. Links:
Profil iiber weify markierte Doménenwand zur Bestimmung der Doménenwanddicke.

wurde an der Position einer d-Linie des Supraleiters bestimmt. Die Doméanenwanddicke
bestimmt mafigeblich die mogliche Ortsauflosung dieser Methode. Zusammenfassend wur-
den auf einer schmelztexturierten Probe mit 50 nm CoFeB eine Doméanenwanddicke von

129 nm und fiir Permalloy auf einer Diinnschichtprobe von etwa 100 nm ermittelt.
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Kapitel 6

Neue Moglichkeiten mittels

Rontgenmikroskopie

6.1 Korrelation von Mikrostruktur und magnetischer

Flussdichteverteilung

Nachdem nun im vorherigen Kapitel gezeigt wurde, dass die Rontgenmikroskopie sich eig-
net um die Flussdichteverteilung in Supraleitern darzustellen, werden nun die einzigartigen
Vorteile dieser Methode betrachtet. Zu diesen zdhlt die wesentlich verbesserte Ortsauflo-
sung, welche schon in den Abbildungen 5.17 und 5.18 gezeigt wurde. Ein weiterer Vorteil
dieser Methode ist die direkte Abbildung der Oberflichenstruktur, welche es ermoglicht
zwischen dieser und den Verankerungsstellen der Domanen Korrelationen zu ziehen. Die
hier gezeigten Ergebnisse sind in [97] veroffentlicht.

Gerade der TEY-Modus eignet sich fiir die Abbildung der Oberflichenstruktur. Im Fol-
genden sollen Zusammenhénge zwischen der Oberflachenstruktur des YBCO und der Do-
manenverankerung in der Sensorschicht aufgezeigt werden. Es handelt sich bei der verwen-
deten Probe um eine 275 nm dicke YBCO-Schicht mit einer 30 nm CoFeB Sensorschicht.

Die Messungen wurden an der Co Lz-Kante mit zirkular polarisierten Rontgenstrahlen
durchgefiihrt. Aus den Differenzbilder (XMCD) erhélt man direkt die magnetische Infor-
mation [36, 41], hingegen erhélt man aus der Summe der Bilder (XA - X-ray absorption)
die strukturellen Informationen.

Abbildung 6.1 a) und b) zeigen Rohbilder mit negativer und positiver zirkularer Polarisa-
tion. Die Summe der Bilder ist in ¢) dargestellt und die Differenz in d). Die Bilder zeigen
eine 10 um auf 20 ym Fliche der Supraleiter/Ferromagnet Heterostruktur. In c) tiefer ge-

legene Bereiche dunkel dargestellt und Hohen hell. In d) reprasentiert der Grauwertverlauf
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die Magnetisierungsrichtung der Sensorschicht.

Die Oberflichensensitivitit des TEY-Modus von 2 — 5nm ermoglicht es, detailliert die

Oberflachenstruktur abzubilden. Der TEY-Strom ist proportional zum lokalen Absorpti-
onsquerschnitt des Materials welcher stark von der Oberflichenbeschaffenheit der Struktur
abhéngt. Erhéhungen in der Probenoberfldche zeigen einer erhohten Absorption und da-
mit einen hoéheren Strom als flache oder tiefer gelegene Strukturen. Hieraus ergibt sich,
dass tiefer liegende Strukturen, wie Koaleszenzbereiche, dunkel dargestellt werden und
hoher liegende, wie Korner, hell. Die Bildung der Summe dieser zwei Bilder erhoht den
strukturellen Kontrast noch weiter. Die Ubergangswahrscheinlichkeit vom 2p-Zustand zum
3d-Zustand hangt von der Polarisation der zirkularen Strahlung ab. Hieraus resultiert ein
gegensatzlicher Kontrast in den beiden Originalbildern. Die Differenzbildung fithrt dazu,
dass der strukturelle Kontrast sich aufhebt und der magnetische verstarkt wird.
Die magnetischen Doménen in Abbildung 6.1 d) zeigen die magnetische Flussdichtevertei-
lung im Supraleiter. Der dargestellte Zustand wurde prapariert, indem bei einer Tempera-
tur von 12 K ein externes Magnetfeld von H,,:pig = 8,8 m'T senkrecht zur Schichtnormalen
angelegt und wieder reduziert wurde. Aus der Magnetooptik ist bekannt, dass das magne-
tische Streufeld des Supraleiters eine in-plane Komponente von 200 Oe hat, welche hier um
eine GroBlenordnung grofler ist als das Koerzitivfeld der CoFeB-Schicht (siehe Abbildung
5.8). Bei diesem Feld ist der Supraleiter nur partiell von magnetischem Fluss durchdrun-
gen, weswegen dieser auf der linken Seite der Strukturkante in die Probe eindringt. Der
magnetische Fluss ist in Form von dunklen Doménen in d) zu erkennen. Helle Bereiche sind
noch nicht von magnetischem Fluss durchdrungen. Diese Messungen wurden bei Raum-
temperatur durchgefithrt, dies ist moglich, da der remanente Zustand der Sensorschicht
nahe der Sattigungsmagnetisierung ist und die Temperaturabhangigkeit vernachlassigbar
bis 300 K ist. Die Doméanenstruktur bei tiefen Temperaturen gleicht der bei Raumtempe-
ratur [13].

In Abbildung 6.2 soll nun der Verlauf des magnetischen Flusses genauer in Beziehung
zur Oberflichenstruktur gebracht werden. a) und g) zeigen wieder das Differenzbild und
das Summenbild. In b) ist die Doménenwand mit einer roten Markierung nachgezogen. e)
und f) sind kontrastoptimierte Varianten des Summenbildes, hierbei ist €) so optimiert,
dass die Korner starker hervorgehoben werden. f) ist auf die Koaleszenzbereiche (schwarz)
zwischen den Wachstumsinseln optimiert. In ¢) ist zu erkennen, dass die a-Achsen Korner
hauptséachlich innerhalb der Doménen liegen und nicht in der Nahe der Doménenwéande.
Die Doménenwand hingegen spannt sich entlang der Koaleszenzbereiche. Abbildung 6.3

zeigt die Uberlagerung des magnetischen und strukturellen Kontrast in Farbe. Die Wachs-
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Abbildung 6.1: a) und b): Bilder der YBCO/CoFeB Doppelschicht aufgenommen an der Co
Ls-Kante mit positiver und negativer zirkularer Polarisation. ¢) Summe der Bilder aus a) und
b) welche die strukturellen Informationen hervorhebt. d) Differenzbild welches, die magnetischen
Informationen zeigt.
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Verstarkung der
hellen Strukturen

Kontur der
magnetischen Domanen

Verstarkung der
dunklen Strukturen

Uberlagerung

Abbildung 6.2: Die Kontur der Domédnenwand wurde aus dem XMCD-Bild a) als rote Linie
b) nachgezeichnet. Im Summenbild g) wurde der Kontrast so angepasst, dass zum einen die
Korner (weil) besser zu erkennen sind e) und zum anderen die Koaleszenzbereich zwischen den
Wachstumsinseln (schwarz) f). ¢) und d) zeigen die Uberlagerung der roten Doménenwand mit
e) und f). Die Korner liegen hauptséchlich innerhalb der Doménen.
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Abbildung 6.3: a) Kolorierte Version der Abbildung 6.2 d), die Domédnenwand ist in weif
dargestellt. Die schwarzen Bereiche zeigen die Koaleszenzbereiche zwischen den Wachstumsinseln
des YBCO (rot) und die a-Achsen Kérner sind gelb dargestellt. Die vergrofierte Aufnahme in b)
zeigt das die Doménenwand sich entlang der kiirzesten Strecke zwischen den Koaleszenzbereichen
aufspannt. ¢ und d) zeigen Profile entlang der Markierungen in a). Die Position der Doménenwand
ist mit einer weiflen Linie markiert und der strukturelle Verlauf in schwarz. Die Haken markieren
Bereiche in denen die Doménenwand mit dem Minimum im Absorptionskontrast iibereinstimmen.

tumsinseln sind in Rot dargestellt, die Koaleszenzbereiche in schwarz und die a-Achsen
Korner in Gelb. Die Doménenwand ist weifl markiert. In b) ist der blau markierte Bereich
vergroflert dargestellt. Die Domanenwand folgt dem kiirzesten Weg zwischen den Koales-
zenzbereichen und die a-Achsen Korner liegen in der Mitte der Doménen. Dies zeigt, dass
die Wachstumsinseln selbst keine groie Verankerungskraft besitzen. Die Graphen in ¢) und
d) sollen dies nochmal verdeutlicht darstellen. Hier ist in schwarz der strukturelle Verlauf
entlang der Markierungen aufgetragen. In weifl sind Schnittpunkte mit der Domédnenwand
markiert und die weiflen Haken zeigen Positionen, an denen das Minimum der Rontgenab-
sorption mit der Domanenwandposition iibereinstimmt. Dies ist in 16 der 18 markierten
Bereichen der Fall. Hieraus kann man schliefen, dass die Doméanenwand den Koaleszenz-
bereichen im Supraleiter folgt. Da die Domanenwand in der Sensorschicht die magnetische
Flussdichteverteilung im Supraleiter widerspiegelt, heifit das, dass die Flussfront an den
defektreichen Koaleszenzbereichen verankert wird. Da es sich hierbei um Bereiche hoher
Defektdichte und verringerter Schichtdicke handelt, zeigen diese Bereiche eine hohe Veran-
kerungskraft. Zuséatzlich ist dies ein weiteres Indiz dafiir, dass die magnetischen Doménen,
welche bei Raumtemperatur gemessen werden, den Zustand bei tiefen Temperaturen wi-

derspiegelt.
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Der TEY-Modus ist ein geeigneter Messmodus zur Charakterisierung der magnetischen
Flussdichteverteilung und der Abbildung der Oberflichenstruktur. Diese Oberfléchensen-
sitivitat bringt jedoch ein Problem mit sich: Restgas kondensiert bei tiefen Temperaturen
auf der Probe und verschlechtert somit das Signal. Dieser Effekt soll im néchsten Abschnitt

betrachtet werden.

6.2 Einfluss der Temperatur auf das Messsignal

Mit der Einfithrung des Heliumkryostaten ist die Betrachtung des zeitlichen Verlaufs des
TEY-Signals essentiell. Hierfiir wurde tiber einen Zeitraum von 70 Minuten das Messsignal
einer Struktur betrachtet. Links in Abbildung 6.4 sind vier Aufnahmen einer strukturierten
Probe im TEY-Modus dargestellt. Hierbei handelt es sich um die zweite, vierte, fiinfte
und siebte Messung bei 20 K. Die Aufnahme von einem Bild dauert circa 10 Minuten.
Auf der rechten Seite ist der Grauwert, welcher direkt dem Messsignal entspricht, fiir den
gelben Bereich aufgetragen. Es ist zu erkennen, dass nach den ersten zwei Bildern das
Signal um 25% gesunken ist. Nach dem siebten Bild ist das auf 65% des Anfangswertes
gesunken. Die Oberflachensensitivitdt des TEY-Modus (5nm Elektronenaustrittslinge)
fithrt dazu, dass jegliche Ablagerung von Restgas, das Signal und damit, die effektive
Dicke der ferromagnetischen Schicht verringert. In Transmission zeigt sich dieser Effekt
nicht, hier kann iiber Stunden hinweg bei 20 K gemessen werden, ohne eine Verdanderung
der Signalstérke auf Grund der Eisablagerung zu beobachten. Im Folgenden soll auf den

Wechsel von TEY-Messungen zu Transmissionsmessungen eingegangen werden.

1100 wx‘
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©
3
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=70 min nach Abkihlen

Abbildung 6.4: Links: Vier Teilbilder derselben Probenstellen nach unterschiedlichen Zeitinter-
vallen bei 20K. Gezeigt sind das zweite Bild ganz links, das Vierte, Fiinfte und Siebte Bild dieser
Messreihe. Die Bilder sind im TEY-Modus aufgenommen. Rechts: Grauwertverteilung tiber den
gelb markierten Bereich. Der Grauwert entspricht dem XMCD-Signal.
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Kapitel 7
Von TEY zu Transmission

7.1 Herausforderungen der Transmissionsmessung

Es wurde im letzten Kapitel gezeigt, dass der TEY-Messmodus Vorteile sowie Nachtei-
le hat, welche gerade bei tieferen Temperaturen zum Tragen kommen. Jetzt soll gezeigt
werden, aus welchem Grund ein Umstieg von TEY-Messungen zu Transmission bei tiefen
Temperaturen notig ist und welche Vorteile Transmissionsmessungen bieten. Transmissi-
onsmessungen bedeutet, dass das komplette Volumen der ferromagnetischen Schicht zur
Signalbildung beitragt. Jedoch muss hierfiir die Probe besonders vorbereitet werden. Die
kompletten Herstellungsschritte wurden schon in Kapitel 4.3 dargestellt. Hier soll nun auf
den Diinnungsschritt mit Hilfe des FIB nochmals genauer eingegangen werden, und es
soll betrachtet werden, ob das Abtragen des STO mit einem Galliumionenstrahl Auswir-
kungen auf die Proben hat. Zweitens soll hier auf die Zusammensetzung des Signals in

Transmission eingegangen werden.

7.1.1 Focused lon Beam Diinnen

Das Diinnen der Proben mit einem Galliumionenstrahl kann zum Eintrag von Galliumato-
men in das Substratmaterial fithren. Es wurden Simulationen fiir STO-Substrate mit einer
Restdicke von 100 nm durchgefithrt. In Abbildung 7.1 sind Simulationen zum Eindring-
verhalten der Galliumionen in das Substratmaterial gezeigt. Die Simulationen wurden mit
dem Programm "SRIM” durchgefiihrt. Es wurden 5000 Ionen unter senkrechtem Einfall
simuliert bei einer maximalen Ionenenergie von 30keV und einer Dichte von 5,13 g/cm?
fiir Strontiumtitanat. Auf der linken Seite in Abbildung 7.1 ist die Eindringtiefe der Ionen
iiber eine Dicke von 1000 A aufgetragen. In schwarz sind die Pfade der Ionen eingetra-

gen, helles Rot zeigt bewegte Sauerstoffatome und dunkles Rot wo diese stoppen. Gleiches
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Abbildung 7.1: Simulationen des Eindringens der Galliumionen in ein STO Substrat der Dicke
d= 100nm. Links: Ist die Eindringtiefe in Z-Richtung aufgetragen. Rechts: Zeigt den Pfad der
Tonen im Substrat. Bei den Simulationen wurde das Channeling nicht beriicksichtigt.

gilt fiir Titan (Hellblau/Dunkelblau) und Strontium (orange/griin). Die Simulation zeigt,
dass die meisten Tonen bis zu 400 A in das Material eindringen. In der rechten Grafik sind
die Pfade der Ionen tiber die Substratdicke aufgetragen. Dieser zeigt, dass die Bewegung
der Galliumionen auf einen Bereich von +£200 A beschrankt ist. Bei der Bestrahlung von
einkristallinen Substraten mit Ionen kommt es zum sogenannten Channeling-Effekt. Dies
bedeutet, dass Ionen abhéngig von der Kristallorientierung unterschiedlich weit in das
Material eindringen konnen. Weiterhin ist dieser Effekt stark von der Orientierung des
Kristallgitters zum Einfallswinkel der Ionen. Dies bedeutet, dass unter Vernachlidssigung
von Gitterfithrung (Channeling) [98], das supraleitende Material auch bei einer Restdicke
des Strontiumtitanats von 100 nm unbeschadigt durch Galliumionen bleiben sollte.

Channeling kann jedoch dazu fithren, dass Galliumionen in das supraleitende Material im-
plantiert werden. Zusatzlich dazu kommt es zu sekundéren StofSprozessen welche dazu fiih-
ren konnen, das Strontium oder Titan in das Gitter des YBCO implantiert werden. Diese
Anderungen der Kristallstruktur von YBCO konnen die Eigenschaften stark beeinflussen
und den Supraleiter somit unbrauchbar machen. Ein weiterer, nicht zu vernachlassigender
Effekt ist der Wéarmeeintrag durch den Ionenstrahl. Fiir kommerzielle FIB kann ein Wér-
meeintrag von 1 — 1000 W/m [99] angenommen werden. Dieser ist stark vom verwendeten
Ionenstrom abhéngig. Gerade bei STO mit einer Warmeleitfahigkeit von 12 W/m K kann

dieser Eintrag zu einer signifikanten Erhohung der Substrattemperatur fithren welche dazu
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7.1 Herausforderungen der Transmissionsmessung

fithrt, dass sich die Sauerstoffdotierung des YBCO stark verdndert. Ein noch ungeklarter
Punkt sind Veranderungen an der Kristallstruktur durch das FIB, auch wenn dieser Punkt
bis jetzt wenig untersucht wird zeigt sich, dass die Bearbeitung mit Ionenstrahlen immer
zu Verdnderungen der Kristallstruktur beziechungsweise dem Einbringen von Versetzungen
fithrt [100].

7.1.2 Messsignal in Transmission

Im nun folgenden Abschnitt soll das Signal in Transmission fiir die gediinnten Proben
genauer betrachtet werden.

Die Restdicke des Substrates hat einen grofien Einfluss auf die Signalhohe. Bei einer Rest-
dicke von 1 pm werden 96% der einfallenden Strahlung absorbiert [101]. Im Folgenden soll
nun das Signal im Fall fiir Transmission fiir das hier verwendete Schichtsystem betrachtet
werden. Abbildung 7.2 zeigt links ein Rohbild, an der Nickel L3-Kante, in Transmission
mit einer Verweilzeit von 2,3 ms pro Pixel. Rechts ist die Zahlrate gegen die Position im
orange farbenen Kasten aufgetragen. Die Dicke des Substrates betragt bei diesen Proben
rund 700 nm. Die gesamte Probe ist mit Permalloy beschichtet. In einem durchgangigen
Loch in der Probe wurde eine maximale Zahlrate von 35300 bei gleicher Verweilzeit ge-
messen. Hieraus ergibt sich, dass in diesem Fenster auflerhalb der YBCO-Struktur noch
1,6 % der Photonen transmittiert werden, auf dem YBCO fallt dieser Wert auf 0, 56 % ab.
Bei einem XMCD-Effekt von rund 10 % ist das zu erwartende magnetische Signal sehr ge-
ring. Das XMCD-Signal wurde aus dem maximalen Kontrasthub einer XMCD-Aufnahme
bestimmt. Dies bedeutet, dass fiir Transmissionsmessungen das STO-Substrat deutlich
diinner als 700 nm gediinnt werden muss.

In Abbildung 7.3 ist der theoretische Verlauf der Transmission gegen die Dicke von STO
und YBCO aufgetragen. Es handelt sich hierbei um Transmissionswerte bei einer En-
ergie von 853¢eV, entsprechend der Nickel Lz-Kante. Fiir STO wurde eine Dichte von
§ = 4,81 g/cm® angenommen und fiir YBCO § = 6,3 g/cm?[102, 101]. Hieraus lésst sich
flir ein Schichtsystem bestehend aus einer 700 nm STO-Schicht mit 250 nm YBCO eine
Reduktion der Photonen aufgrund dieser Schichtdicken auf 3,25% des Ausgangswertes
berechnen. Die Transmissionswerte fiir dieses Schichtsystem sind mit den entsprechenden
gestrichelten Linien markiert. Fiir das gleiche Doppelschichtsystem jedoch mit einer STO
Dicke von 300 nm erhoht sich dieser Wert auf 12 %. Durch diese Kurven ist auch die starke
Reduktion des Signals im Bereich der supraleitenden Struktur zu erkldren (siehe Abbil-
dung 7.2). YBCO absorbiert viel stiarker als STO. Die Verringerung der STO-Dicke kann

jedoch neue Probleme mit sich bringen, welche im Kapitel 8 erlautert werden.

85



Kapitel 7 Von TEY zu Transmission

600 k
500 W
[ | i
i
L4004 = i
£ . !
N u [
300 - 4
| |
| |
200 W
100 : : . . .
0 50 100 150 200 250

Distanz [px]

Abbildung 7.2: Links: Rontgenabsorptionsbild einer gediinnten YBCO-Struktur. Rechts: Z&hl-
rate gegen Position flir den orangenen Bereich.
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Abbildung 7.3: Absorption der Photonen bei 853eV gegen die Schichtdicke fiir STO (§ =

4,81 g/cm?)in rot und YBCO (§ = 6,3 g/cm?) in blau. Eine rot beziehungsweise blau gestrichelte
Linie markiert die verwendeten Schichtdicken der hier verwendeten Proben.
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7.2 Ergebnisse Rontgentransmissionsmessungen

7.2 Ergebnisse Rontgentransmissionsmessungen

In den vorherigen Kapiteln wurden Ergebnisse aus TEY-Messungen vorgestellt und gezeigt
aus welchen Griinden es notwendig ist, von dieser Messmethode in die Transmission zu
wechseln. Der Messaufbau fiir diese Messmethode wurde in Abschnitt 3.3.2 gezeigt und der
Herstellungsprozess der Proben fiir Transmissionsexperimente in Kapitel 4.3. Im Folgenden
sollen nun die Moglichkeiten, die mit dieser Messmethode moglich sind, gezeigt werden.
Darunter fillt in Abschnitt 7.2.1 das Zustandekommen des strukturellen Kontrasts in
Transmission. Im darauffolgenden Abschnitt 7.2.2 wird auf den magnetischen Kontrast

eingegangen. Abschlieffend werden diese beiden Informationen in Abschnitt 7.2.3 vereinigt.

7.2.1 Struktureller Kontrast in Transmission

Im ersten Schritt soll nun ein Rohbild der Transmissionsmessungen betrachtet werden, die-
ses ist in Abbildung 7.4 dargestellt. Es handelt sich hierbei um eine quadratische YBCO-

Struktur mit einer Kantenlinge von 20 um. Die Abbildung 7.4 zeigt eine Aufnahme in

Abbildung 7.4: Originalbild einer YBCO-
Struktur aufgenommen mit negativer Polari-
sation bei 20 K. Mit orange farbenen Kreisen
sind beispielhaft a-achsenorientierte Korner
markiert.

welcher die YBCO Struktur in grau zu erkennen ist, der Auflenraum ist hell sichtbar.
Orange farbene Kreise markieren drei a-Achsen orientierte Kérner. Unter Verwendung der
Messungen mit rechts und links zirkular polarisiertem Rontgenlicht kann unter Additi-
on dieser der strukturelle Kontrast weiter erhoht werden. Der magnetische Kontrast wird
hierdurch eliminiert. Abbildung 7.5 zeigt auf der rechten Seite ein Summenbild aus links
und rechts zirkular polarisiertem Rontgenlicht und auf der linken Seite eine Rasterelek-

tronenaufnahme der gleichen Struktur. Es ist in dieser Abbildung zu erkennen, dass die
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Kapitel 7 Von TEY zu Transmission

Abbildung 7.5: Links: Rasterelektronenmikroskopieaufnahme der Struktur. Rechts: Summen-
bild der von negativer und positiver Polarisation fithrt zur Abbildung der Struktur.

Struktur in der Transmissionsmessung identisch zu der in der Rasterelektronenmikrosko-
picaufnahme dargestellt wird. Jedoch werden die a-Achsen orientierten Kérner mit einem
hell-dunkel Verlauf dargestellt. Zuerst sollen diese a-Achsen Korner fiir die hier verwende-
ten Proben genauer betrachtet werden und anschlieSend der Hell-Dunkel-Kontrast in den

Transmissionsmessungen. Hierfiir ist in Abbildung 7.6 eine Detailaufnahme der Korner
mittels Rasterelektronenmikroskopie dargestellt.

Die Schichtdicke der geschlossenen YBCO-Schicht betrégt hier 250 nm. Diese Struktur ist
mit 50 nm Permalloy und 2 nm Aluminium beschichtet. Es ist zu sehen, dass diese Schicht
sich der Struktur des Supraleiters anpasst. In der Aufnahme sind grole Koérner sowie klei-
nere erkennbar. Fiir zwei dieser groflen a-achsenorientierten Kérner sind Groéflenbalken
eingetragen um deren Hohe zu ermitteltn. Die Kérner haben eine Hohe von 167 nm und
457 nm.

In Transmissionsmessungen ist anzunehmen, dass struktureller Kontrast nicht abgebildet
wird, wie in der oberflichensensitiven TEY-Messung. Dies ist hier offensichtlich nicht der
Fall und soll im Folgenden erlautert werden. Zudem soll die Ursache fiir die hellen und
dunklen Flanken bei der Darstellung der Koérner in den Transmissionsmessungen erlau-
tert werden. Hierfiir sei nochmals kurz erwahnt, dass fiir die Messung der Magnetisierung
in der Ebene die Probe unter einem Winkel von 30° zur Strahlnormalen gemessen wird.
Hieraus folgt, dass in Transmission die effektive Dicke der Permalloyschicht variiert, was

in Abbildung 7.7 skizziert werden soll.
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Abbildung 7.6: Rasterelektronenmikroskopieaufnahme der Oberfliche einer YBCO-Struktur.
Es sind in griin die Hohen zweier a-Achsenkorner eingezeichnet.

In dieser Abbildung ist in schwarz das Substrat dargestellt, die supraleitende Schicht in
blau und die Permalloyschicht in Rot. Die Pfeile deuten den Weg des Rontgenlichts an.
Es ist an mehreren Stellen, an welchen unterschiedliche Oberflichenformationen vorkom-
men, der Rontgenlichtpfad eingezeichnet. Durch den Einfallswinkel des Rontgenlichts ist
die effektive Dicke, welche durchdrungen wird, an glatten Stellen (1) um bis 14 % héher
als die aufgebrachten 50 nm Permalloy. Hierdurch wird der Absorptionsquerschnitt der
Permalloyschicht grofer. Die Stellen (3) und (4) in Abbildung 7.7 haben einen geringe-
ren Absorptionsquerschnitt und werden in den Transmissionsbildern hell dargestellt. Stelle
(2) hat eine etwas hohere Schichtdicke und erscheint dunkler. Der Extremfall ist die dem
Strahl abgewandte Seite eines grofien a-Achsen Korns in der Struktur, welches an Position
(5) dargestellt ist. Hier wird die effektive Dicke der Permalloyschicht wesentlich gréfier und
damit auch die Anzahl der absorbierten Photonen. Diese werden als schwarze Flanken in
den Transmissionsbildern sichtbar.

Jetzt soll auf den magnetischen Kontrast in den Transmissionsmessungen eingegangen
werden. Hierfiir soll kurz das spezielle experimentelle Setup dargestellt werden. In diesen
Messungen wird das Magnetfeld durch vier zylindrische Permanentmagnete erzeugt [46].
Diese sind einem Quadrat um die Probe herum angeordnet. Das Maximalfeld, welches mit

dem hier verwendeten Magnetsystem erzeugt werden kann ist 240 mT. Die Anordnung
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Abbildung 7.7: Skizze zur Darstellung der Auswirkung der Oberflachenstruktur auf die Pho-
tonenabsorption und die daraus resultierende effektive Permalloyschichtdicke.

der Magnete bringt jedoch mit sich, dass es zu stark inhomogenen Feldkomponenten in
x,y und z Richtung kommt. Dies bedeutet, dass es schwierig ist, mit diesem System einen
Nullfeldzustand zu erzeugen. Weiterhin, kommt bei den Rasterbewegungen des Mikro-
skops dazu, dass es zu Feldvariationen kommt. Da Permalloy ein Koerzitivfeld von 13 Oe
hat, kann dies durch diese Feldvariationen wieder gesittigt werden. Dies fithrt dazu, dass
kein magnetischer Kontrast vom Supraleiter erkennbar ist. Weiterhin lag die Restdicke
des STO-Substrates bei ungefahr 700 nm aus diesem Grund kam es zu einem schwachen,

rontgendichroitischen Signal.

7.2.2 Magnetischer Kontrast in Transmission

Im vorherigen Abschnitt wurde die strukturelle Information der Transmissionsbilder ge-
zeigt, nun soll durch Differenzbildung der Rohbilder mit unterschiedlicher Polarisation der
magnetische Kontrast betrachtet werden. In Abbildung 7.8 ist das erste Rontgendichrois-
musbild in Transmission einer YBCO-Struktur mit einer Kantenldngen von 20 ym zu se-
hen. Diese Messung wurde mit 5002500 Pixeln durchgefiihrt, dies fithrt zu einer Auflésung
von 50 nm/px. Es ist hier die Magnetisierung in der Ebene dargestellt. Der Grauwert re-
prasentiert hierbei unterschiedliche Magnetisierungsrichtungen. Diese kommen durch das
Streufeld des Supraleiters zu Stande. Hierfiir wurde bei 20 K ein out-of-plane Feld von
—142mT an die Probe angelegt. Es sind die drei der vier Dreiecksstrukturen, welche durch
die d-Linien unterteilt werden, zu erkennen. Zu erwarten sind wie in der TEY-Messung

oder der Magnetooptik vier unterschiedliche Grauwerte. Ein Magnetfeld senkrecht zum
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7.2 Ergebnisse Rontgentransmissionsmessungen

Abbildung 7.8: Erstes Rontgendichroismustransmissionsaufnahme einer YBCO-Struktur mit
einer Kantenldnge von 20 pm.

Supraleiter erzeugt einen Strom in der Schichtebene. Dieser Stromkreis muss geschlossen
sein. Die Richtungsdnderung des Stromflusses findet in den d-Linien statt. Aus diesem
Grund kommt es im Normalfall zu vier unterschiedlichen Graustufen in den XMCD wie
auch den Magnetooptikbilder. In diesem Fall sind nur drei der vier Grauwerte sichtbar.
Um die Ursache hierfiir darzulegen muss nochmals kurz auf den XMCD-Effekt eingegan-
gen werden. Der XMCD-Effekt sensitiv auf die Projektion der Magnetisierung auf die
Stahlachse, weswegen es zum maximalen magnetische Kontrast zwischen der rechten und
linken Strukturseite kommt. Zwischen der unteren Seite und der linken ist kein Unterschied
im Kontrast erkennbar. Dies kann an einer dufleren Feldkomponente des Magnetsystems
liegen. Das in diesem Versuch verwendete Magnetsystem besteht aus vier zylindrischen
Permanentmagneten welche um die Probe herum positioniert sind und Feldkomponenten
in x,y und z-Richtung haben. Schon geringste Feldkomponenten reichen aus, um die weich-
magnetische Permalloyschicht zu magnetisieren.

In Differenzbildern sollte sich der strukturelle Kontrast eliminieren. Dies ist in diesem Bild
nicht der Fall. Dies liegt daran, dass die beiden Rohaufnahmen nicht komplett identisch
sind. Der Kryostat bewegt sich auf der Nanometerskala, dies fithrt dazu, dass die Position
der Pixel zwischen den beiden Rohbildern nicht iibereinstimmt und es zur Artefaktbildung

bei der Subtraktion kommt.
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7.2.3 Korrelation von struktureller und magnetischer Information

Nachdem in den vorherigen Kapiteln die strukturellen sowie magnetischen Ergebnisse der
ersten Transmissionsmessungen vorgestellt worden sind, werden diese nun vereint. Hierftir
wird die Doménenwand im Bereich der D-Linie unten rechts in Abbildung 7.8 genauer
betrachtet. Wie in Abbildung 7.9 zu sehen, besteht die Struktur dieser Probe aus groflen
a-Achsenkoérnern mit einer Grundfliche von rund 500 nm und kleinen Kérnern welche ei-
nen Durchmesser von 65-100 nm besitzen. In Abbildung 7.9 wurde die rechte untere Ecke
aus dem Rasterelektronenbild und aus dem XMCD-Bild ausgeschnitten. Der Verlauf der
Domanenwand im XMCD-Bild wurde in orange markiert. Dieser Verlauf wurde in das
Rasterelektronenbild iibertragen um den Einfluss der Struktur deutlicher sichtbar zu ma-
chen. Mit roten Kreuzen sind Stellen markiert an denen die Flussfront beziehungsweise die
Doménenwand festgehalten wird. Es zeigt sich hier, dass die Domanenwand nicht an den
groflen Kornern verankert wird, sondern an den viel kleineren Kornern in der Struktur.
Die groflen a-Achsenkorner sind fiir die Doméne kein Hindernis und die Doméne bewegt
sich iiber diese hinweg. Dieses Ergebnis ist vergleichbar mit dem in Kapitel 6.1 betrachte-
ten Proben welche im TEY-Modus aufgenommen worden sind. Fiir die Verankerung der
Flussfront beziehungsweise von Flusslinien muss die Grofie der Verankerungsstellen in der
gleichen Groflenordnung wie die Flusslinien sein, dies trifft hier fiir diese kleinen Korner zu.
Es wurde bereits in [103] gezeigt, dass die magnetischen Doméne die Flussdichteverteilung
des Supraleiters reprasentiert. Bei tiefen Temperaturen T « T, findet Verankerung an De-
fektstrukturen, deren Fléche in der Gréfenordnung von X ist statt und nicht magnetisches
Pinning [104].
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Abbildung 7.9: Rechts: XMCD-Bild der rechten unteren Ecke der Struktur. In orange ist der
Verlauf der Doménenwand eingezeichnet. Die Position der Domédnenwand wurde in das Ras-
terelektronenmikroskopiebild iibertragen. Links: Ausschnitt der rechten unteren Ecke aus dem
Rasterlelektronenbild von Abbildung 7.5. Rote Kreuze markieren Stellen, an denen die Domé-
nenwand an kleinen a-achsenorientierten Kornern hangt.
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Potential und Ausblick

Diese Arbeit beschreibt die Entwicklung, Testphase eines neuartigen Heliumkryostaten

fiir ein Rasterrontgenmikroskop und die ersten Experimente mit diesem. Weiterhin wurde

die Probenpréaparation und die ersten Experimente mit rontgenlichttransparenten Proben

vorgestellt. Es soll hier nun auf die Herausforderungen mit der Probenpréparation sowie

auf Verbesserungsvorschliage fiir den Heliumkryostaten eingegangen werden.

94

Der Belichtungsprozess der belackten Probe fithrt zur Radikalbildung welche zur

Beeinflussung des Supraleiters fithren konnen.

Die Grofle der Strukturen ist begrenzt durch den Fokusspot des Belichtungslasers.
Dieser liegt bei 1 um. Dies fithrt dazu, dass die Strukturgrofie auf ungefahr 2 ym

Kantenlédnge begrenzt ist.

Es kann wéhrend des Diinnprozesses mit dem Ionenstrahl zur Implantation von
Galliumionen in den Supraleiter kommen. Zusétzlich kénnen Strontium und Titan
in den Supraleiter durch Stofiprozesse implantiert werden. Durch die Implantation

kann es zu einer drastischen Reduktion in der Ubergangstemperatur kommen [105].

Diinnen des Strontiumstitanats mittels FIB fithrt zu einem Wirmeeintrag in das
Material. Dieser kann dazu fiihren, dass die YBCO Schicht beschadigt wird. Zu
diesen Beschidigungen zihlt sowohl die Anderung der Sauerstoffdotierung wie auch

eine erhohte Nickeldiffusion aus der Permalloyschicht.

Die Dicke der STO-Schicht nach dem Dinnungsprozess muss genau kontrolliert wer-
den. Zu dicke (700nm) Schichten fiihren dazu, dass zu wenig Photonen wéhrend

des Experiments transmittiert werden. Zu diinne Schichten (d< 150 nm) fithrt dazu,



dass die thermische Anbindung an das restliche Material nicht gewahrleistet ist und

es zu Rissen in der Struktur kommen kann.

o Auf den YBCO-Schichten ist eine 5nm dicke STO-Schicht aufgebracht. Diese ver-
mindert die Nickeldiffusion in den Supraleiter sowie die Sauerstoffdiffusion aus dem
Supraleiter heraus. Es ist vorstellbar, dass die Zwischenschicht nur eine zeitlich be-

grenzte Barrierewirkung hat und die Diffusion nur verlangsamt wird.

Fiir feinere Strukturen kann auf alternative Belichtungsmethoden umgestiegen werden
wie zum Beispiel das Belichten mittels einer Maske. Dies sollte zu schéarferen Kanten
der Strukturen fithren. Eine weitere Moglichkeit wére es die Strukturen mittels FIB zu
strukturieren wobei hier die direkte Galliumimplantation betrachtet werden muss. Die
Implantation von Galliumionen in die supraleitende Schicht sollte durch die Erhéhung
der STO-Substratdicke vermindert werden. Dies wiirde auch die thermische Anbindung
verbessern. Die Nickeldiffusion kann eventuell durch eine Erhéhung der Schichtdicke der
STO-Zwischenschicht verbessert werden. Hierfiir muss jedoch eine langzeitige Testserie des
zeitlichen Verlaufs der Stromdichte und der Ubergangtemperatur gemacht werden.

Heliumkryostat:
e Der Kryostat vibriert auf einer Groflenskala von rund 30 nm.
e Der Kryostat verkippt sich leicht wahrend den Rasterbewegungen des Mikroskops.

o Es ist gewiinscht eine thermisch entkoppelte Halterung fiir elektrische Anbindungen

in der Nahe der Probenposition bereitzustellen.

Die Vibrationen sowie die Verkippung konnen eventuell dadurch gelést werden. Die Kup-
ferdrahte zum Kiihlfinger sind relativ starr in ihrer Position und kénnen dafiir sorgen, dass
sich der Kryostat verkippt. Die Vibrationen kénnen durch eine geddmpfte Anbindung des
Titanplattchens an den Kiihlfinger weiter reduziert werden. Die Reduktion dieser Vibrati-
on ist von grofler Wichtigkeit, gerade um hochauflosende Mikroskopiebilder aufnehmen zu
konnen. Auch fir dynamische Messungen, bei welchen die Pixelposition genau zwischen
den einzelnen Bildern tibereinstimmen muss, darf sich die Position der Probe nicht dndern.
Eine Moglichkeit elektrische Anbindungen in der Probennédhe an den Kryostaten anzubrin-
gen bietet die Moglichkeit auch an supraleitende Proben resistive Messungen im Mikroskop
durchfithren zu kénnen, sowie die Moglichkeit einen Transportstrom in die Probe ein zu
speisen. Weiterhin konnten beispielsweise supraleitende Spulen strukturiert werden, wel-

che direkt hinter der Probe platziert werden um ein Magnetfeld zu erzeugen.
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Eine der grofiten Herausforderungen fiir Tieftemperaturmessungen im MAXYMUS ist,
dass das Mikroskop nicht fiir solche ausgelegt ist. Das Mikroskop ist optimiert fiir Messun-
gen der Magnetisierungsdynamik und nicht fiir tiefe Temperaturen. Um tiefere Tempera-
turen erreichen zu koénnen ist eine komplette Neuentwicklung des Mikroskops hinsichtlich
tiefer Temperaturen notwendig.

Fir die Zukunft ist die Untersuchung von YBCO-Filmen mit kiinstlichen Verankerungs-
stellen wie BZO [106] oder BYNTO [107] sicherlich von groflem Interesse. Damit der hier
verwendeten Methode diese Verankerungsstellen in strukturellen Abbildungen wie auch
das Verankern der Flussfront sichtbar gemacht werden kann.

Ausblick:

Der neue Kryostat sowie die neue Probenpriaparation eroffnet vollig neue Themengebiete,
welche mit Rasterrontgenmikroskopie zugénglich werden. Fiir die Untersuchung von Su-
praleitern beschriankt zum jetzigen Zeitpunkt die Gréfle der magnetischen Doménen sowie
deren Wandstérke die 6rtliche Auflésung. Ein wesentlicher Schritt um diese Methode der
Visualisierung von magnetischem Fluss auf kleinen Léngenskalen weiter voranzutreiben
ist die weitere Optimierung der ferromagnetischen Sensorschicht. Gerade um die Visuali-
sierung von einzelnen Flusslinien zu ermdglichen sind die Eigenschaften der Sensorschicht
entscheidend. Die Auflosung der Rontgenmikroskopie von ® = 1072®, ist generell ausrei-
chend um einzelnen Flusslinien auflésen zu konnen jedoch noch keine Garantie hierfiir.
Entscheidend hier ist das Verhalten der Doménen in der Sensorschicht. Sind diese klein
genug? Klappen diese einzeln um und tiberlappen sich nicht? Dies sind interessante Fra-
gestellungen, welche in Zukunft betrachtet werden miissen um die Auflosung einzelner

Flusslinien zu ermoglichen.
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Zusammenfassung

Das Thema dieser Arbeit ist die Charakterisierung von magnetischen Strukturen in Hoch-
temperatursupraleitern mittels Rontgenmikroskopie in hochster Ortsauflosung. Hierfiir
wurde mittels Magnetooptik die Proben charakterisiert um eine Basis fiir vergleichen-
de Messungen mittels Rontgenmikroskopie zu haben. Beide Methoden beruhe darauf, dass
eine Sensorschicht durch das Streufeld des Supraleiters magnetisiert wird.

Die Stéarke des Streufeldes eines Supraleiters steigt mit sinkender Temperatur weshalb ein
neuartiger Heliumkryostat fiir das bestehende Rontgenmikroskop MAXYMUS am Syn-
chrotron Bessy II in Berlin, konstruiert und in Betrieb genommen wurde. Die Verwendung
eines Heliumkryostaten und damit niedrigerer Temperaturen als die vorherig verfiigbaren

80 K erméglicht auch die zukiinftige Verwendung anderer Supraleiter.

o Als ferromagnetische Sensorschicht wurde CoFeB (CosFeqBag) oder Permalloy
(NiggFeqo) verwendet. Diese Schichten wurden direkt auf diinne Schichten des
Hochtemperatur-Supraleiters YBCO (YBayCu3zO7.5) aufgesputtert.

o Fiir CoFeB wurde eine Schichtdicke von 30 nm verwendet und fiir Permalloy 50 nm.
Fiir die Verwendung von Permalloy ist es essentiell eine Zwischenschicht von 5nm
STO auf den Supraleiter aufzubringen. Beide Schicht wachsen amorph auf dem Su-

praleiter auf.

Folgende Wechselwirkungen konnten zwischen der Sensorschicht und dem supraleitenden

Material beobachtet werden.

e Ohne STO-Schutzschicht kommt es zur Nickeldiffusion in den Supraleiter und damit

zur Verminderung der Stromdichte sowie der Ubergangtemperatur.

o Die Sittigungsmagnetisierung bleibt fiir jedes Material erhalten, die Koerzitivfeld-

starke hangt jedoch stark von der Oberflaichenstruktur des Supraleiters ab.
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Kapitel 9 Zusammenfassung

Tiefere Temperaturen bei der Rontgenmikroskopie bringen neue Herausforderungen mit
sich. Der vormals verwendete TEY-Modus ist oberflachensensitiv und deswegen nur be-
dingt geeignet fiir Tieftemperaturmessungen. Grund hierfiir ist die Bildung einer Eisschicht
auf der Probe und damit eine Reduzierung des Signals. Zur Losung wurden rontgentrans-
parente Proben hergestellt fiir die Messung in Transmission. Dies bedeutet eine Reduktion

der Substratdicke auf unter 700 nm. Hierfiir sind folgende Schritte wichtig:
o Strukturierung der supraleitenden Schicht.

Beschichten mit der Sensorschicht.

o Mechanisches Diinnen des Substrats.
e Diinnen auf die gewollte Restdicke mittels Focused Ion Beam.

Transmissionsmessungen sind von der Bildung einer Eisschicht auf der Probe unbeeinflusst
und erlauben es dauerhaft bei tiefen Temperaturen zu messen.

Die Installation des neuartigen Heliumkryostaten in das Rontgenmikroskop MAXYMUS
macht dies zum ersten und einzigen Rasterréntgenmikroskop weltweit welches bei tiefen
Temperaturen messen kann. Die Prozessschritte hin zur Préparation von rontgentrans-
parenten, epitaktischen Filmen auf einkristallinen Substraten ist neuartig und eine Er-
weiterung dieser Methodik zur Abbildung magnetische Strukturen von Supraleitern in
hochster magnetischer- und Ortsauflosung. Diese Erweiterungen sollen diese Methode zur
Charakterisierung von Supraleitern weiter voranbringen und neue Einblicke in das Veran-
kerungsverhalten des magnetischen Flusses und zukiinftig einzelner Flusslinien liefern. Der
Vorteil dieser Methode liegt darin, dass anwendungsnahe Proben verwendet werden kon-
nen, sowie die direkte Korrelation des magnetischen Flusses mit der Oberflaichenstruktur.
Es konnte eine neue Methode zur Praparation von rontgentransparenten Proben gezeigt
werden. Damit verbunden wurden erstmalige Untersuchungen der Verankerung der ma-
gnetischen Flussfront in Transmission betrachtet. Hier konnte gezeigt werden, dass die

Flussfront an a-achsenorientierten Ausscheidungen verankert werden.
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