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In dieser Arbeit wird gezeigt, dal die Energie der Anisotropie der einzelnen Kristallite in
Epitaxieschichten (z. B. Co-Schichten) additiv ist. Das Feld, das wihrend der Auf-
dampfung anliegt, beeinfluBt die Anisotropie von einkristallinen Fe-Schichten nicht merk-
lich, wihrend bei Ni- und $-Co-Schichten das Feld eine starke einachsige Komponente
hervorrufen kann. Die Feinstruktur in den Doménen von einkristallinen Fe—Ni- und Co—Ni-
Schichten mit schwacher kristallographischer Anisotropie wird beobachtet. Die Breite der
Winde zwischen den Dominen in einkristallinen Schichten aus Fe, Ni und B-Co wird
elektronenmikroskopisch gemessen. Es wird gezeigt, daB in Schichten mit starker biaxialer
Anisotropie die Anderung der Koerzitivkraft in Abhiingigkeit von der Anderung der Rich-
tung des magnetisierenden Feldes befriedigend durch den Ausdruck

H,= I%(cos O, — cos O,)71
beschrieben wird, wobei p den Druck, der durch das Feld auf die Winde ausgeiibt wird,
O, und O, die Winkel zwischen dem Feld und den Magnetisierungsvektoren auf beiden
Seiten der Wand und Ig die Sattigungsmagnetisierung bedeuten.

B pab6ote morasaHo, 4TO 9Heprusa aHU30TPOIIMHU OTHEJIBHBIX KPUCTAJJIUTOB B
SMHUTAKCUAJIBbHBIX INIEHKAX CHKJIAJBIBAeTCA aNIUTHUBHO (Ha npumepe mjeHokr Co).
ITose, mpuKIagpiBaeMoe BO BpeMsi HaNbUIEHHs, He BJIMAET 3aMeTHO HA aHU30T-
POIMI0 MOHOKPHUCTAJINYECKUX IJIEHOK :Keje3a, Torna Kak B mieHkax Ni m B-Co
MOKeT C03[1aBaTh CUJIBbHYI0O OJJHOOCHYIO KOMIIOHEHTY. ¥ CTAaHOBJIEHO HaJjM4yue TOH-
KOl CTPYKTYPHI B JJOMeHaX MOHOKpHcTajuHyecKux IIeHoK Fe-Ni u Ni-Co, o0na-
Jamux c¢j1aboil KpUCTAJLUIMYeCKoil aHuzoTponueii. C IOMOINBIO 3JIEKTPOHHOIO
MHUKPOCKOIIA M3MepeHa IIMPUHA MEKIOMEHHBIX I'PAaHUI] B MOHOKPUCTAJINYECKUX
mineHkax Fe, Niu 8-Co. ITorkazaHo, 4To B INIEHKaX C CHJIBHOI JIBYXOCHOII aHU-
30TpONMell M3MeHeHUe KODPIUTUBHONM CHJBL C M3MeHeHHeM HallpaBJeHusA Iiepe-
MarHUYUBAIOIero 1101 yIOBJIETBOPUTEJILHO ONUCHIBaeTCA (PopMyJI0ii

He =2 (cos , — cos 0,1,
- Is

rje p JaBleHUe, IMPOU3BOJUMOE HA TPAHMILY IojieM, ©; u @, yribl MemR1y [T10JieM
U BEKTOpaMM HaMarHu4eHHOCTH II0 obe CTOPOHBI I'PAHUIIBI, IS HaMaroHn4eHHOCTb
HaCpIIeHUA .

Die Untersuchung der magnetischen Eigenschaften polykristalliner magneti-
scher Schichten, die sowohl in praktischer als auch in wissenschaftlicher Hin-
sicht interessant ist, ist ohne eine detallierte Untersuchung der Eigenschaften
einkristalliner Schichten auflerordentlich erschwert. Gegenwirtig gibt es nur

1) Beitrag zum Internationalen Kolloquium iiber magnetische diinne Schichten, 25.
bis 28. April 1966 in Jena.
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einzelne, getrennte Arbeiten iiber die Untersuchung der magnetischen Eigen-
schaften von Einkristallschichten [1—14], was im wesentlichen durch die
Schwierigkeiten bei ihrer Herstellung zu erkldren ist. Da es uns gelang, solche
Schichten sehr regelméBig herzustellen, ergab sich auch die Moglichkeit, eine
systematische Untersuchung ihrer magnetischen Eigenschaften zu beginnen.
Die vorliegende Arbeit ist eine kurze Bilanz dieser Untersuchungen.

1. Methodik der Untersuchungen

Zur Untersuchung solcher Groflen wie Ig und Hi wurden die bekannte
Methode der ferromagnetischen Resonanz, ein Anisotropiemesser und ein
Gerit zur Sichtbarmachung der Hystereseschleife benutzt, das auf der An-
wendung des magnetooptischen Faraday- bzw. Kerr-Effektes beruht. Mit Hilfe
dieses Gerdts wurden auch die Koerzitivieldstdrken der Schichten bestimmdt.
Die Bereichsstruktur, deren Dynamik und die Zwischenbereichsgrenzen wurden
durch Lorentz-Elektronenmikroskopie und mit der Pulverfigurenmethode
untersucht.

2. Sittigungsmagnetisierung und Anisotropiefeldstiirke der Schichten

Da in der Resonanzapparatur die Felder nicht hinreichend groB3 waren, gelang
es nur an Einkristallschichten von Nickel und einigen Fe-Ni-Legierungen,
Iy zu messen. Die Sittigungsmagnetisierung einer Nickelschicht, die bei einer
minimalen epitaktischen Temperatur (120 °C) geziichtet und nicht von der
Unterlage getrennt wurde, war immer grofer als das Iy des massiven Nickels
und erreichte 800 G. Nach dem Ablésen der Schicht von der Unterlage ging
die Magnetisierung auf die iibliche GroBe zuriick. Ein analoger (schwicherer)
Effekt wurde auch an Fe-Ni-Legierungsschichten beobachtet.

Die Anisotropiefeldstirken eindeutig orientierter Nickelschichten &nderten
sich ebenfalls beim Ablésen der Schicht von den Unterlagen (sie wurden kleiner).
Beide Tatsachen erkliarte Freedman [7] durch die Existenz von Spannungen in
der nicht von der Unterlage gelosten Schicht und durch das Aufheben dieser
Spannungen beim Ablosen der Schicht. Die mit ferromagnetischer Resonanz
gemessenen Anisotropiefeldstirken von der Unterlage abgeloster Nickelschich-
ten und die Anisotropiefeldstirken von Fe- und $3-Co-Schichten mit eindeutiger
Kristallitorientierung waren gleich 200 Oe, 500 Oe bzw. 600 Oe. Die Anisotropie-
feldstidrken von Kobaltschichten, die auf NaCl- und KCl-Kristalle aufgedampft
wurden, zeigten immer Werte kleiner als 600 Oe, und bei einigen Schichten
fielen die leichten Achsen nicht mit den kristallographischen [110]-Richtungen,
sondern mit den Richtungen vom [100]-Typ der B-Phase zusammen. Die
Erklirung dieser Tatsache wurde aus der Analyse der Addition der Anisotropie-
energien der Kristallite der 8- und «-Phase gefunden. Die Anisotropieenergie
von Kristalliten der a-Phase von 4 gleichwertigen Orientierungen (Fig. 1) hat
unter Beriicksichtigung der Konstanten K, die Gestalt

E =E;+ (Ky/2)cos4q. (1)

Diesem Ausdruck entspricht ein Diagramm, das fiir eine Schicht mit zweiachsi-
ger Anisotropie mit der Orientierung der Achsen leichter Magnetisierbarkeit
langs Richtungen vom [100]-Typ der B-Phase charakteristisch ist (Fig. 2). Bei
einem bestimmten Gehalt von Kristalliten der «-Phase in der Schicht kann
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Cr G2
B-Co
1100)~
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Fig. 1. Orientierung der Vorzugsachsen von Fig. 2. Polardiagramme der Anisotropieener-
Kristalliten der - und 3-Phase in epitaxialen gien E, und E, der Kristallite der hexago-
Kobalt-Schichten nalen Phase in einer epitaxialen Kobalt-

Schicht und Diagramm der Gesamtenergie E

also die durch sie hervorgerufene Anisotropie die Anisotropie der Kristallite
der B-Phase ,,unterdriicken®, und die Richtung der leichten Achsen dndert sich
um 45°.

Die Untersuchung der Drehmomentenkurven von Schichten, die in einem
Magnetfeld aufgedampft wurden, zeigte, dall dessen EinfluB} auf die Anisotropie
von KEisenschichten unmerklich ist, wihrend in Ni- und Co-Schichten das
wéahrend des Aufdampfens angelegte Magnetfeld eine starke einachsige Kompo-
nente hervorruft. '

3. Bereichsstruktur der Schichten

Mit der Pulverfigurenmethode und Elektronenmikroskopie wurde festgestellt,
daBl die kompakten Fe- und $-Co-Schichten mit eindeutiger Orientierung aller
Kristallite in der Regel in grole Bereiche in Form von Quadraten und Recht-
ecken mit 90°-Winden zerfallen. Ein solches ,,Schachbrett, das am haufigsten
bei Entmagnetisierung lings der schweren Achse entsteht, besteht aus Quadraten
mit einer mittleren Fliche von 100X 100 um?. In kompakten monokristallinen
Nickelschichten besteht das ,,Schachbrett‘ aus wesentlich kleineren Quadraten
von 20 X 20 pm? (Fig. 3). Den Unterschied in der Bereichsgrofie kann man durch
eine unterschiedliche GroBe der magnetischen Anisotropie der Schichten und
folglich durch unterschiedliche Wandenergien erkliren.

In Nickelschichten, die bei einer Unterlagentemperatur iiber 150 °C aufge-
dampft wurden, werden die Bereiche noch kleiner, die Regelméafigkeit ihrer
Form verschwindet fast (,,getupfte’* Bereichsstruktur). Elektronenmikrosko-
pische Aufnahmen der Schichten zeigen, dal ihre UnregelméaBigkeit zunimmdt.

Auf elektronenmikroskopischen Abbildungen der Bereiche von Eiseneinkri-
stallschichten beobachtet man keine Feinstruktur (ripples), die fiir die Bereiche
von polykristallinen Schichten charakteristisch ist und aus der die mittlere Rich-
tung des Magnetisierungsvektors gewohnlich bestimmt wird (der Magnetisie-
rungsvektor steht senkrecht zu den ripple-Streifen). In Schichten, die aus Kri-
stalliten der zwei Orientierungen (001) [100]g, |[(001) [100]xac; und (001) [100]p.
[[(001) [110]xac1 bestehen, beobachtet man immer Magnetisierungsripples (Fig.
3b), obgleich sie im Gegensatz zu den ripples der Bereiche in polykristallinen
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~(117)

Fig. 3. Bereichsstrukturen, Elektronenbeugungsaufnéhmen und Orientierungsschemata der Kristallite in epitaxia-
" len Schichten:
a) und b) Eisen, c¢) und d) Nickel, e) Kobalt vor dem Tempern, f) Kobalt nach dem Tempern
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Schichten weniger klar ausgebildet sind. (Die Schemata rechts von der Elek-
tronenbeugungsaufnahme in Fig. 3 stellen das Vorhandensein oder das Fehlen
der Anisotropiedispersion in den Schichten dar.)

In einkristallinen Nickelschichten werden unabhéngig vom Gehalt an Mikro-
zwillingen keine Magnetisierungsripples beobachtet (Fig. 3¢, 3d). In sehr diin-
nen Nickeleinkristallschichten (150 bis 200 A) kénnen wihrend der Ummagneti-
sierung ripples in beliebiger Richtung entstehen. In Fig. 4 wird die Entstehung
eines ripples bei der Ummagnetisierung in der leichten Richtung und sein Ver-
schwinden in den ummagnetisierten Teilen gezeigt.

In Kobaltschichten, die epitaxial auf NaCl-Kristallen geziichtet wurden, wird
immer eine Feinstruktur der Bereiche beobachtet (Fig. 3e), die dem Charakter

50um

Fig. 4. Anderung der Bereichsstruktur einer einkristallinen Nickelschicht
(Dicke ~ 200 A) bei der Ummagnetisierung lings der leichten Achse a) H =
= 0 Oe, b) H = 52 Oe, ¢c) H = 56 Oe

a b

Fig. 5. Bereichsstrukturen und Elektronenbeugungsaufnahmen von Schich-
ten aus a) 50% Ni, 50% ¥e, b) 66,4% Co, 33,6% Ni
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nach an die Substruktur von Eisenschichten mit Kristalliten zweier Orientie-
rungen erinnert. Nach einer kurzen Glihung der Schicht im Elektronenmikro-
skop bei Temperaturen von etwa 600 °C verschwanden die ripples auf den Ab-
bildungen der Bereiche (Fig. 3f). Wie man der daneben gezeigten Elektronen-
beugungsaufnahme entnimmt, verschwand die «-Phase in der Schicht praktisch
ebenfalls.

Einkristallschichten aus Permalloy 82, 80, 50 u. a. haben immer kontrast-
reiche ripples, die sich kaum von den ripples der polykristallinen Schichten der
angegebenen Legierungen unterscheiden. In Fig. 5a wird die Bereichsstruktur
einer Schicht gezeigt, die durch Aufdampfen der Legierung 509%,Ni-509%,Fe
erzeugt wurde.

In den Bereichen einkristalliner Schichten der Legierung Co-Ni fithrt der
Magnetisierungsvektor keine merklichen Richtungsschwankungen aus. In Fig.
5b wird die Bereichsstruktur einer Schicht der Legierung 349,Ni-669,Co
gezeigt.

Aus der Beobachtung der Feinstruktur der Bereiche epitaxial geziichteter
Schichten kann man folgende SchluBfolgerungen ziehen:

1. Die Ursache fiir die Entstehung der ripples in ferromagnetischen Schichten
ist die Dispersion ihrer Anisotropie.

2. Die Parameter der Substruktur (ripple-Wellenldnge, Schwingungsampli-
tude des Magnetisierungsvektors) sind durch den Charakter der Anisotropie-
dispersion bestimmt.

3. Die Entstehung der Substruktur in sehr diinnen Nickeleinkristallschichten
bei ihrer Ummagnetisierung hangt mit der Amplitude der Dispersion ihrer Kri-
stallanisotropie oder einfach mit der unterschiedlichen Dicke der Schicht in ver-
schiedenen Gebieten zusammen.

4. Die Substruktur in Einkristallschichten der Legierung Fe-Ni kann nur
durch die Anisotropiedispersion, die mit dem unterschiedlichen prozentualen
Gehalt an Nickel (oder Eisen) und der unterschiedlichen Ordnung der Legierung
an verschiedenen Stellen der Schicht zusammenhéngt, hervorgerufen werden.

Wie aus den elektronenmikroskopischen Abbildungen folgt, haben die Be-
reichswinde in kompakten einkristallinen Nickelschichten von 200 bis 400 A
keine innere Struktur. In Schichten von iiber 400 A Dicke gibt es in den Winden
eine innere Struktur; auf den elektronenmikroskopischen Aufnahmen sind sie
als eine Reihe von Punkten sichtbar (Fig. 6). Naturgemal nimmt man an, daf}

Fig. 6. Elektronenmikroskopische Abbildung der Bereichs-
grenzen in einer einkristallinen Nickelschicht von
~ 700 A Dicke

10um
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die Winde in einkristallinen Nickelschichten von weniger als 450 A Dicke reine
Néel-Wande sind.

Die Messungen der Breite der Wande aus deren elektronenmikroskopischen
Abbildungen nach der von Michalak und Glenn [15] vorgeschlagenen Methode
ergibt folgende Werte :

Material

6. . .| Breite einer Breite einer

der Sahicht l Schichtdicke |\ 940 wanq | 180°-Wand
Fe 7004 | 900 +100A | 1800 + 200 A
Ni 350 A 350 + 100A | 700 + 200 A
B-Co ‘ 950 A ‘ 700 + 100 A | 1250 + 200 A

4. Ummagnetisierungsprozesse

Die Gestalt der Hystereseschleife (Fig. 7) und die Beobachtung der Dynamik
der Bereichsstruktur von kompakten, eindeutig orientierten Schichten aus
Eisen und $-Kobalt sprechen davon, dall ihre Ummagnetisierung in Abhéngig-
keit vom Winkel a zwischen der leichten Achse und der Feldrichtung auf fol-
gende 4 Weisen stattfinden kann:

1. Beim Anlegen eines Gegenfeldes nahe zur leichten Achse bilden sich zuerst
Keile mit der Magnetisierung in zwei Richtungen (ungeféihr senkrecht zum Feld).
Wenn sich diese Keile treffen, bilden sie Keime der umgekehrten Magnetisierung,
durch deren Wachstum die Ummagnetisierung beendet wird. Ein idealisiertes
Schema dieses Prozesses ist in Fig. 8a dargestellt.

2. Bei « = (10---40)° findet die Ummagnetisierung als Ergebnis einer zwei-
fachen Keimbildung und einer Wandverschiebung statt (Fig. 8b).

Fig. 7. Mit Hilfe des magnetooptischen

Faraday-Effektes (oben longitudinal,

unten transversal) aufgenommene Hyste-

reseschleifen einer einkristallinen Eisen-
schicht

Fig. 8. Schematische Darstellung der Um-

magnetisierungsprozesse bei verschiede-

nen Winkeln « zwischen Feld und leichter

Achse in einer Schicht mit starker zwei-
achsiger Anisotropie]
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3. Bei Ummagnetisierung der Schichten in der schweren Richtung und in
deren Néhe geschieht die Drehung der Magnetisierung um die ersten 90° durch
Keimbildung und Wandverschiebung. Eine weitere Zunahme des Feldes fiithrt
zu einer reversiblen Drehung des Magnetisierungsvektors. Diese Drehung kann
man leicht anhand der transversalen Hystereseschleife verfolgen, wenn das um-
magnetisierende Feld nicht genau lings der schweren Richtung angelegt wurde
(Fig. 7). Die Ummagnetisierung der Schichten in der schweren Richtung ge-
schieht bei einer Anderung des Feldes mit einer Frequenz von 50 Hz offenbar
anders, weil sich in diesem Falle die transversale Schleife nicht 6ffnet.

4. Ein Feld, das unter einem Winkel von o« = 90° angelegt wird, ruft eine
kohédrente Drehung des Magnetisierungsvektors hervor.

In kompakten einkristallinen Nickelschichten geschieht die Ummagnetisie-
rung in der leichten Richtung wegen der kleineren Anisotropie oft durch Bildung
von Keimen, die sofort die Magnetisierung der umgekehrten Richtung haben;
die Zweietappen-Ummagnetisierung bei o« = 10 bis 40° ist schwach ausgepragt.

5. Die Koerzitivieldstirke der Schichten

Die Koerzitivfeldstarken von kompakten und eindeutig orientierten Schichten
mit einer Dicke von 700 bis 800 A betragen:

Hi(Oe) | Hg(Oe) | Is(Oe)
Fe 20— 30 l 500 1714
Ni | 90100 200 484
Co 30— 40 ’ 600 1422

Aus dieser Tabelle, in der zum Vergleich auch die Werte der Anisotropiefeld-
stirken und die Sittigungsmagnetisierungen des Schichtmaterials angefiihrt
sind, entnimmt man, daBl die Koerzitivfeldstirke einer Schicht aller Wahr-
scheinlichkeit nach nicht durch die Anisotropiefeldstirke, sondern durch die
Sattigungsmagnetisierung bestimmt wird.

Wenn die Dicke von Eisenschichten von 600 A auf 1000 A anwichst, nimmt
ihre Koerzitivfeldstirke monoton ab. Die Koerzitivfeldstirke einkristalliner
Nickelschichten wiichst im Dickenbereich von 300 A bis 500 A an und fillt dann
mit zunehmender Dicke langsam ab (Fig. 9).

200
l 750 \
D L
o T \'
x r L]

100 + N o8& xX P

50t

L Fig. 9. Abhiingigkeit. der Koerzitivfeldstirke einkristalliner

i ) T M ) 3l 88 I ; : : i
Nickelschichten von ihrer Dicke. @ Schichten mit Zwillingen,

0 200 400 600 Hﬂq 1000 % Schichten ohne Zwillinge. Temperatur der Unterlagen

dif)— (NaCl-Kristalle) beim Aufdampfen 120 °C
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Da die Ummagnetisierung von Schichten mit einer zweiachsigen Anisotropie
gewohnlich durch Wandverschiebung geschieht, kann man erwarten, dal auch
ihre Koerzitivfeldstéirke durch die Verhiltnisse bestimmt wird, die diesen Prozel3
beschreiben. Speziell die von Kondorskii angegebene Formel

H, :I% (cos O — cos 6,)1 (2)
(dabei ist p der Druck, der vom Feld auf die Wand ausgeiibt wird, I die Satti-
gungsmagnetisierung, @, und 6, sind die Winkel zwischen dem Feld und dem
Magnetisierungsvektor auf beiden Seiten der Wand) gibt Werte von H,, die
befriedigend mit dem Experiment tibereinstimmen. In der untenstehenden Ta-
belle sind die H.-Werte, die an den Hystereseschleifen (Fig. 7) einer einkristal-
linen Eisenschicht gemessen wurden, und die H,-Werte, die nach Formel (2) fir
verschiedene Winkel « zwischen dem ummagnetisierenden Feld und der leich-
ten Achse bestimmt wurden, angegeben. Zur Bestimmung der Winkel @; und

0, wurde Fig. 8 benutzt.

® | Hoexper(Oe) | Hover(O0) | 6, o,
0° 16 16 90° 0°, 180°
25° 14 12 65° 155°
25° 32 32,2 65° —25°
45° 11,8 ‘ 11,3 45° 135°

Die berechneten H,-Werte erhielt man durch Multiplikation von p/Ig mit den
entsprechenden Werten (cos ©; — cos 0,)7*. Das Verhiltnis p/Iy wurde mit
dem experimentellen Wert von H, bei a« = 0°, d. h. 16 Oe, gleichgesetzt.

Der Gedanke, daBl die Koerzitivfeldstirke der Schichten nicht durch die
Keimbildungsfeldstirke, sondern durch die zur Wandverschiebung notwendige
Feldstirke bestimmt wird, wird durch die Tatsache bestétigt, dall das Anwach-
sen der Koerzitivieldstirke von Nickelschichten mit zunehmender Dicke gerade
in dem Dickenbereich geschieht, in dem eine Anderung der Wandstruktur beob-

achtet wird.
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