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I Bevezetés

A fenntarthaté fejlédés napjaink kutatasainak vezérfonala, amely a tudomanyos és technikai
haladds minden teriiletén felmeriil. Az anyagtudomany ehhez az anyagok kiilonb6z6
tulajdonsagainak feltérképezése és ezen ismeretek felhasznalasaval elénydsebb tulajdonsagu
anyagok eldallitasa, hatékonyabb, esetenként energiatakarékos megoldasok kidolgozasa révén
jarul hozza. Széles korben elterjedt nézet, hogy — mivel a 100 nm-nél kisebb anyagméretek
tartomanyaban az objektumok és eszkozok tulajdonsagai makroszkopikus megfelel6ikétol
eltéréek — ilyen fejlédés a nanotudomanyok és nanotechnologia segitségével lehetséges. A 100
nm alatti kiterjedés szerint osztalyozva 3D nanokristalyos anyagokrol, 2D rétegszerkezetekrol,

1D nanodrotokrol és nulladimenzids nanop6ttyokrdl tesz emlitést a szakirodalom.

A kétdimenzios nanorétegek a szilardtest Osszenergidjanak az elektronszerkezeti valtozasokra
visszavezetheté megvaltozéasa, valamint a hatarfeliileten 1évé atomok aranyanak megnovekedése
kovetkeztében mutatnak sajatos tulajdonsagokat. Az utdbbi évtizedekben felfedezett
nanomagneses tulajdonsagok koziil kiemelkedik az orids magneses ellenallas 1988-89-es —
2007-ben fizikai Nobel-dijjal is jutalmazott [1] — felfedezése, mivel ez a magneses érzékelés,
tarolas valamint memoriakutatas ¢és fejlesztés lehetdségeit korabban soha nem latott mértékben
kitagitotta. A  merevlemez-technologiak  gyokeres atalakuldsa mindennapi életiink
atformalodasahoz vezetett. Ez a forradalmi atalakulas a merevlemezek tarold anyagainak,
mind nagyobb bitsiirliség az egyes bitek méretének folyamatos csokkenéséhez, egyszersmind a
korabban hasznalatos anyagokban a lemez sikjaban megformalhato bitek hoémérsékleti
fluktuacidjahoz, gyakorlati értelemben mar szobahémérsékleten azok  hosszutavia
megbizhatatlansagahoz vezetett. Ezért a mai diszkekben mar altalanos a 150 Gbit/inch? feletti
bitstirliségli un. merdleges magneses tarolds, amely utobbi alatt a bitek magnesezettségének a
lemez sikjara merdleges iranyitottsagat értjiikk. Ehhez értelemszertien 0j tipust, merdleges
magneses anizotropiat (,,perpendicular magnetic anisotropy”, PMA) mutat6 tarolé anyagok is
kellettek. A magneses anizotropia a spin-palya kolcsonhatas kovetkezménye, és mint ilyen a
magneses atom kornyezetének aszimmetriajaval kapcsolatos. A magneses anizotropia eredhet
(az adott kristalyracs pontcsoportjaitol fiiggd) magnetokristalyos, egytengelyl fesziiltség

kovetkeztében fellépd magnetoelasztikus, vagy a réteghatarokon fellépé szimmetriasértés miatt



keletkezé hatarfeliileti anizotropidbol. Ilyen hatisok egyes alkalmas anyagokban, pl. az L1,
(lapcentralt tetragonalis [2]) anyagcsaladba tartozd CoPt, CoPd, FePt, FePd otvozetekben
feliilmuljak a makroszkopos alakanizotropiat, ami a film sikjara merdleges konnyii magnesezési
irdnyt eredményezhet. Jelen munkéban vizsgalt anyagok, jelenségek és eljarasok egy része ehhez

az anyagcsaladhoz tartozik.

A hagyomanyos adattarolé eszk6zokben a bit hatarat a magneses doménfal szabta meg, ami a bit
helyzetét gyakran bizonytalanna tette. Amennyiben a magneses egységek egymastol tokéletesen
el vannak szigetelve, ez a bizonytalansag megsziintethetd, példaul ha a rétegben mintazatot
hozunk létre. Ez torténhet Gigy, hogy a filmben kiilonb6z6 egymastol jol elszigetelt, periodikus
alakzatokat hozunk létre és ennek elemei taroljak az informaciot. Egy masik megoldas, ha a
rétegben kiilonboz6 szerkezetek mas-mas magneses tulajdonsagokkal vannak jelen (pl.
lapcentralt kobos, illetve lapcentralt tetragonalis szerkezetek valtakozasa). Ekkor megoldhato,
hogy a magneses bitek egymastol kellden el legyenek szigetelve, igy lehetdvé téve a stabil
magneses adattarolast. Ez utobbi megoldasra kidolgoztam egy, a nagyslriiségli magneses
tarolasban esetleg jelentds, ionnyalab-litografids modszert, periodikus laterdlis magneses

mintazat 1étrehozasara.

A magneses vékonyrétegek kutatdsaban a neutronreflektometria kiemelt szerepet jatszik.
Polarizalt neutronnyaldbbal, a szort neutronok polarizacidjanak mérése utjan informaciot
kaphatunk a vizsgalt minta szerkezetérél és az abban jelen 1évé magneses tér mélységi, illetve
lateralis eloszlasarol. Az ilyen vizsgalatokhoz sziikséges neutronoptikai eszkozok kutatdsa nagy
erékkel folyik. Az egyik kiemelt feladat a polarizald6 magneses szupertiikrokben a névesztés utan
visszamaradt belsé fesziiltség csokkentése, mivel ez az eszkoz tonkremenetelét okozhatja. Egy
masik fontos megoldando feladat, hogy a mérés soran a mintahoz csupan a sziikséges
hullamhosszu neutron jusson el, lehetleg a legkisebb veszteséggel. Ehhez olyan multiréteg
monokromatort kell kifejleszteni, amely a megfeleld rétegprofil segitségével a neutronnyalabbol

kiszliri a nem kivant magasabb rendii reflexiokat.

A rétegek tulajdonsagainak kontrollalt modositasara legelterjedtebb a hokezelés, de nem szamit
egzotikusnak, ha a tulajdonsagok modositasat ionbesugarzassal érjiik el. Ez utobbi elénye, hogy

sziikség esetén az anyagnak csupan egy kivalasztott, eltemetett részét modositjuk.

Dolgozatom egyik fontos vonulata a mer6leges magnesezettségli FePd vékonyrétegrendszer

szerkezeti €s magneses tulajdonsagainak megismerése, valamint ebben a rendszerben hékezelés



¢és kisenergids ionbesugarzas hatdsara végbemend keveredési, diffuizids folyamatok vizsgalata.
Ilyen magnesesen anizotrop vékonyrétegek kutatasaban azonban mintaul szolgaltak a kiilonb6z6
modszerekkel készitett fémes nikkelrétegek is, amelyekben a Ni' sajation besugarzas hatasara
bekovetkezé magneses ¢és szerkezeti valtozasokat vizsgaltam. A fenti kutatasok alkalmazasaként
két gyakorlati problémat is megvizsgaltam a neutronkutatasban jelentds Fe/Si magneses tiikrok
gyartmanyfejlesztésének teriiletérdl. Egyfeldl tanulmanyoztam a Fe/Si magneses szupertiikrok
eléallitasa kozben a multirétegben visszamaradd, hatranyos belsd fesziiltség ionbesugarzassal
torténd  csokkentésének lehetdségeit, masfeldl megvizsgaltam polarizalo Fe/Si neutron
monokromatorok tulajdonsagainak javitasi lehetdségeit egyedi rétegszerkezetek megalkotasaval,

illetve ionbesugarzas altal.
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I Elméleti alapok
II.1  Ferromagnesség

Egy ferromagnesben allandé makroszkopikus magneses momentummal rendelkez6 tartomanyok
alakulnak ki. Az anyag magnesezettsége (M) azt jellemzi, hogy milyen mértékben jarul hozza az
anyag a kiils6 magneses térhez a kiils6 tér altal orientalt magneses dipdljainak tere révén. Ezen
anyagokban spontan magneses polarizacio 1ép fel, amely a kiilsé tér sokszorosa is lehet (relativ
permeabilitisuk elérheti a 10°-t). Magnesezettségitket megtartjak akkor is, amikor a kiils§
magnesez0 tér megsziinik, azaz ,,emlékeznek” magneses elééletitkre, ami magneses hiszterézisre
vezet. Az indukcio €s térerdsség kozotti nemlinedris és a magneses eléélettdl fliggd kapcesolat a
magneses hiszterézisgorbe (1.a dbra), amely a remanens (1/;) és a telitési magnesezettséggel (M)

¢és a koercitiv erével (H.) jellemezhetd.

10 _
M, " == =
S :
& M,
2
£ H.
3
=] 0
£ M,
@
g 0 E = IH(M)dM
c 5+ 0
=
B
= M pal
= =
200 -100 0 100 200
a) Mégneses térerdsség (mT) b) H

1. abra a) Egy 75nm vastag nikkelréteg (longitudinalis magnetooptikai Kerr-mérésbol
meghatéarozott, sikbeli) hiszterézisgorbéje b) Telitési energia meghatarozasa a hiszterézis gorbébol

A hiszterézis gorbébél meghatarozhatdé még tovabba a telitési energia (Es) is, amelyet a
hiszterézis mentes (a hiszterézis gorbe két aganak atlagolasabol kapott) gorbe integralasabol
kaphatunk meg [3] (1.b abra). A minta akkor van remanencidban, ha megel6zéen kiilsé
magneses tér segitségével a legnagyobb magnesezettségii allapotba hoztuk (,telitésig
magneseztiik”), majd a kiilsé teret megsziintettik. A magnesezettség megsziintetésé¢hez
sziikséges kiilsé magneses tér nagysaga a koercitiv eré [4]. Az emlitett paramétereket egy 75 nm

vastag nikkel-rétegen felvett hiszterézisgorbén (1. abra) szemléltetem.
I1.2 Madgnesezési folyamatok

A magneses hiszterézis magyarazatahoz a magneses domének elmélete sziikséges [5,6,7]. Az
elmélet szerint a ferromagneses anyagokban léteznek olyan tartomanyok (domének), melyeken

beliil az dsszes magneses momentum azonos iranyba mutat, de a domének egymashoz képest
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eltér6 makroszkopikus momentummal rendelkezhetnek. A konnyili- és nehéz irdnya
magnesezettség a rendszer szamara az energetikailag legkedvezdbb, illetve legkedvezbtlenebb
allapot. Ezek kozvetlen kapcsolatban allnak a magneses anizotropia jelenségével. Egy ,,szliz”
(magneses térrel még nem befolyasolt) mintdban a domének magnesezettsége altalaban olyan
iranyeloszlas, hogy a makroszkopos (kiviilrél mérhetd) magnesezettség nulla. Kiilsé magneses
tér alkalmazasaval a magnesezédési folyamat torténhet doménfalmozgassal és a domének

magnesezettségének forgasaval.

. Doménfalmozgas: Azok a tartomanyok, amelyekben a magneses momentumok nagyjabol
a kiils6é magneses tér iranyaba mutatnak, megnovekednek, mig a tobbi tartomany mérete csokken
az Oket elvalasztdo doménfalak mozgasa altal. Tokéletes egykristalyban a doménfalak mozgésa
nem igényli energia befektetését, ezért az ilyen anyagokban a magnesezettség megvaltoztatisa
foképpen doménfalmozgassal torténik.

. A magnesezettség forgasa: Abban az esetben, ha a mintdban nincs olyan magneses
tartomany, amelynek konnyli magnesezési iranya a kiilsé magneses tér iranyaval megegyezik,
akkor a magnesezési folyamat nem tud kizardlag doménfalmozgassal végbemenni. Ekkor a
doménbeli méagneses momentumok a konnyli irdnybol a kiilsd magneses tér irdnya felé
koherensen elfordulnak, egészen addig, amig a teljes telitédés meg nem torténik. A
magnesezettség elfordulasahoz sziikséges energia az anyag magneses anizotropiajatol fiigg és

altalaban Iényegesen nagyobb, mint a doménfalmozgashoz sziikséges energia [4].
A remanens magnesezettség és a koercitiv erd fogalmai a doménszerkezet, illetve annak
valtozasi mechanizmusai ismeretében értelmezhet6k. A redlis anyagokban vakancidk,
diszlokaciok, szemcsehatarok és egyéb folytonossagi hibak a magneses momentumok
atfordulasat és a doménfalak szabad mozgasat akadalyozzak, igy a kiilsé térrel energiat kell
befektetniink ahhoz, hogy a rendszer lekiizdje ezeket az akadalyokat.
Egy anyag magnesesen stabil allapotat a teljes energia,

E =Ey+Ex +E,+Ey +E,. IL1
minimuma hatarozza meg, ahol Eyag @ magnetosztatikus, Egx a kicserélédési, Ea az anizotropia,

Eyvie a magnetoelasztikus és £z a Zeeman energia [7,8]. A domének azért alakulnak ki, mert

keletkezésiik altal a teljes magneses energia csokken.
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II.3  Lokalis magnesezettség és hiperfinom tér

A hiszterézisgorbe a ferromagneses anyag makroszkopikus tulajdonsagait irja le. Atmeneti
fémek (vas, nikkel, kobalt) esetében e tulajdonsagokat a delokalizalt 3d elektronok
spinpolarizacidja hatarozza meg [9,10]. A makroszkopikusan mérhetd magnesezettség mellett
azonban az atommagra haté Gn. hiperfinom (hf) magneses tér is megfigyelhetd, mely harom
tagbodl tevédik Ossze: az elektron-spinek €s az elektronok palyamozgasabdl eredd magneses
momentumbdl, dipolus-kdlcsonhatasabol, valamint a mag illetve az elektronok (polarizalt s
elektronok) hullamfliiggvényének a mag helyén torténd atlapolasabol. [11,12]. Az atommag
magnesezettsége €s a kristaly kozotti szoros kapcsolat miatt az anyag magneses tulajdonsagairol
magfizikai modszerekkel (Mossbauer-spektroszkopia, magmagneses rezonancia stb.) fontos

informaciok szerezhetdk a hiperfinom kdlcsonhatasok segitségével.
11.4 Madgneses anizotropia

Magneses anizotropiarol akkor beszéliink, ha a rendszer belsé energidja megvaltozik a mintan
beliili magnesezettség elfordulasaval. A magneses anizotropia oka a magneses dipolus-dipolus,
illetve a spin-palya kolcsonhatas. Ezek a hatasok fiiggenek a minta alakjatol, kristalytani

szerkezetétdl és a belso fesziiltségektodl is [13].
11.4.1 Alakanizotrépia

Ha egy minta alakja nem goémbszimmetrikus ki lehet mutatni, hogy — homogén
magnesezettséget feltételezve — a belsd energia fligg a minta tengelyének irdnyitottsagatol. Ez a

jelenség a

1
Eyng =——NMV 1.2
0
magnetosztatikus energiaval magyarazhato. Itt M jeloli a magnesezettséget a V térfogatban. N a
lemagnesezési tényez6, melyet egy a test alakjara jellemzd tenzormennyiségbdl és a

magnesezettség iranyabol lehet kiszamitani.

Vékonyrétegek alakja olyan ellipszoiddal kozelithetd, amelynek sikbol kifelé mutatdo z

kiterjedése a tobbi mérethez képest nagyon kicsi. Ekkor a magnetosztatikus energia [6]:

1
Eypo =—— MV cos® 6, 13
24,
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ahol € a magnesezettség iranyanak szoge a minta z tengelyéhez képest. A képlet szerint az
alakanizotropia igyekszik a vékonyréteg minta magnesezettségét a minta sikjaban tartani. Ez a
hatas kiilondsen jelentés néhany nanométeres vastagsagt rétegeknél. A még ennél is vékonyabb
rétegeknél azonban a feliileti és a hatarfeliileti anizotropia valik jelentdsebbé [3,14].

11.4.2 Magnetokristalyos anizotropia

Egy magneses egykristaly belsd energidja fligg a magnesezettség kristalytani tengelyekhez
viszonyitott iranyatol. A magnetokristalyos anizotropia a spin-palya kolcsonhatas eredménye
[15], de a magneses dipdlus, illetve a kicserélddési kolcsonhatas is befolyasolhatja. A
magnetokristalyos anizotropia belsd (,,intrinsic”) tulajdonsag. Habar elsd elvekbdl is levezethetd
[ 16 ], célszerlibb anizotropiadllandok (Kj) bevezetésével fenomenologikus megkozelitést
alkalmazni. A magnetokristalyos energiat kobos rendszerekben a magnesezettségnek a
kristalyracs tengelyeire vonatkozo iranykoszinuszai definialjak [17]:

E =E,+K/(aja; +aaa; +a;a}) + K, (afaial) + ..., .4
ahol E, az izotrop energiajarulékot jeloli, K, , K, (...K,) az anizotropiaegyiitthatok,
a, =sinfcosgp , a,=sinfsing, a; =cos@, ahol a szokasos jeloléssel & a z-tengely és a
magnesezettség kozotti, ¢ pedig az x-tengely €s a magnesezettség x-y sikra vetett vetiilete

kozotti szog. A (6O, ¢) polarkordinatakat hasznalva ¢; helyett [6] a magnetokristalyos energia:

s

K K

E =E,+—"sin*20+—2sin’ 20 +... . 15
4 16

Kobos kristalyban a négyfogasu szimmetria kovetkeztében ez a kdvetkezoképpen modosul:

E, =E,+K,sin’ 0+K,sin* 0+K,sin® 0+... L6

Az anizotropiaallandok erésen fiiggnek a hdmérséklettdl és a kristalyszimmetriatol.
11.4.3 Magnetoelasztikus anizotrépia

Ferromagneses anyagok kiilsé magneses térben kisebb-nagyobb mértékben megvaltoztatjak
alakjukat: altalaban a tér irany(l megnytlas, arra merélegesen 6sszehuzodas figyelheté meg. Ez a
magnetoelasztikus hatas, vagy magnetostrikcio. Egy ferromagneses anyag magnetoelasztikus

energiaja a fesziiltségtenzor ¢s a magnesezettség-vektor relativ iranyatol fugg:
E\y =K c0s20, L7
ahol Ky a magnetoelasztikus allando .
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A Kkisérletekkel meghatdrozott —magnetoelasztikus 4llandd Iényegesen nagyobb a
kristalyanizotropia allandonal. Ez kiillonosen fontos lehet epitaxialis rétegeknél, ahol a hordozd
és a film egymastol eltérd racsparamétereinek kovetkeztében jelents fesziiltségek
keletkezhetnek. Egy kritikus (z.) értéknél vékonyabb rétegben, amennyiben a racsparaméterek
eltérése nem jelentds, az egyik rétegben huzofesziiltség, mig a masikban nyomofesziiltség ébred,
aminek kovetkeztében a film és a hordozo sikbeli racsparamétere azonossa valhat. Ezért nagyon
vékony rétegekben a magnetoelasztikus energia nem fligg a rétegvastagsagtol. A kritikusnal
vastagabb rétegekben energetikailag kedvezébbé valik parcialis diszlokaciok keletkezése, ami
csokkenti a filmben a racsparaméterek eltérésébdl adodo fesziiltséget. Ebben a tartomanyban a

magnetoelasztikus energia forditottan aranyos a rétegvastagsaggal.
II.5 Szuperparamagnesség

Egy ferro-, vagy ferrimagneses domén méretének csokkenésével eléfordulhat, hogy a
magnesezettsége mar joval a Curie-hémérseklet alatt viszonylag alacsony értékre csokkenjen
[18]. Feltéve, hogy a ’0” és az *1° a rendszer két stabil allapota egy anizotropiagattal elvalasztva,
a magneses szemcse (tobabbiakban: bit) magnesezettsége a két allapot kozott atlagosan

KV . . . .
N =T, exp[—] idénként véletlenszertien atugrik. (Itt K és V az anizotropiaallando és a
kg T

bittérfogat, ksT a termikus energia, 7, pedig egy a kiilonbéz8 anyagokra jellemz6, tipikusan 10~-
10"%  értékin anyagi alland6. A KV=25kgT 0Osszefiiggésbol szamolt térfogatot szokas
szuperparamagneses hatdrnak nevezni. Ennél kisebb bittérfogat, vagy ennél magasabb
homérséklet esetén a termikus energia még Curie-hdmérséklet alatt is elég nagy ahhoz, hogy a
magneses szemcsék véletlenszerli elrendezédését eredményezze. A szuperparamagneses
mérethatar tipikusan 1-10 nm-es szemcseméretnél esetén jelentkezik. Az alapvetd kiilonbség a
paramagnesség ¢és szuperparamagnesség kozott az, hogy mig az elsé esetben a termikus energia
az atomi magneses momentumai kozotti csatolast gy6zi le, addig az utdbbinal a szemcsén beliil
megmarad az atomok kozotti magneses csatolas, de a szemcsék magnesezettsége egymashoz

képest mar tetsz6legesen tud valtozni.
1.6  Diffuzié

A kémiai diffizié egy termodinamikai rendszer egyes i=1,2, n komponenseinek, a rendszerben
jelen 1évé kémiai potencialkiilonbségek kiegyenlitddésére iranyuloé spontan anyagarama, amely a

termodinamikai egyenstly elérésekor megsziinik [ 19 ]. Az ondiffuzidé a spontan atomi
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mozgasnak kémiai hajtéerd nélkiili, zérus anyagaramu, mikroszkoposan azonos formadja.
Vizsgalatara tobbek kozt az ad lehetséget, ha egyes komponensek kémiai azonossaguk mellett
kiilonb6z6 izotopokat tartalmaznak, ¢€s valamely izotopérzékeny modszerrel mozgasuk

kovethetd.

11.6.1 A diffizié fenomenolégiai leirasa

A diffuziés anyagtranszport elsé kozelitésben a klasszikus Fick-egyenletekkel irhato le:
J,=-D.grad c;, IL8

ahol ¢; az i-edik komponens helytél és id6t6l fliggd koncentracidja. A komponenstranszport

adott 7 komponensre annak J; anyagaram-stirtiségével irhato le (Fick els torvénye). Az egyenlet

szerint az i-edik (kémiai, vagy izotdp-) komponens J; anyagaramstiriség-vektora a csokkend

koncentraciok felé mutat; az aranyossagi tényezot diffizios (izotoparam esetén Ondiffiizids)

tényezonek nevezik.
A transzport soran a teljes anyagmennyiség idoben allando, azaz

o, +div J, =0. 119
it

J; helyére behelyettesitve I1.8 egyenlet jobb oldalat, Fick masodik torvénye adodik:

0
o Ddiv grad c, . I1.10
it

A legegyszeriibb kisérleti elrendezésben a diffuzids tényezé egy olyan tégla alaku probatesten
mérhet6, amely a =0 idében az x=0 helyen egy elhanyagolhatéan kis hosszon ¢
koncentracioban tartalmazza a vizsgalt komponenst és ezt a probatestet ¢ ideig 7' abszolut

hémérsékleten tartjuk. A 1. 10 megoldasa ¢ id6 mulva a forrastol szamitott x tavolsagra

c(x,1) = ¢(0,0)e > , .11

azaz a diffuzi6 karakterisztikus tdvolsaga, az un. diffiizios hossz (n dimenzios esetben):

L, =/4nD(T)t . IL12

Diffuzios folyamatokban a diffiiziés tényezé homérsékletfiiggése a kisérleti tapasztalatok

szerint:

7]

D(T) = DueAgr IL.13
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alaku, ahol a Dy preexponencialis tényezd elsd kozelitésben fiiggetlen a hdmérséklettdl. Itt kg a
Boltzmann-allando ¢és &, az aktivalasi energia, ami a diffuzios folyamat megindulasahoz, a
transzportfolyamat lezajlasat gatldé potencialgat lekiizdéséhez sziikséges. Az & energia

megszerzését aktivalasnak, az ilyen folyamatokat aktivalt folyamatoknak nevezik.
11.6.2 A diffuzié atomi mechanizmusai

Egy kristalyos anyag racspontjaiban, a potencialis energidjanak minimuma van. Az atomok
ezeken a helyeken ,,szeretnek” tartozkodni, de bizonyos koriilmények kozott képesek az egyik
minimumbdl egy masikba atjutni. Ez nem tul alacsony hdmérsékleten és nem tal konnyi

részecskék esetén ugrassal torténik, és szamos mechanizmusa lehet [20]:

. Direkt racskdzi mechanizmus: Az atom egy racskozi (intersticialis) pontbol egy masik
szintén racskozi pontba ugrik. Tipikusan a matrix atomjainal Iényegesen kisebb atomok
esete (pl. hidrogén sziliciumban).

. Indirekt racskdzi mechanizmus: A racskozi atom gy jut at egy masik racskozi helyre,
hogy kozben egy tires racspontba ugrik.

. Gytirimechanizmus: Egy racspontbeli helyettesitéses (szubsztitucios) atom kicserélédik
a szomszédos racspontban elhelyezkedd atommal.

. Vakanciamechanizmus: A racspontban 1évé atom a mellette 1év0 tires racshelyre ugrik.

. Kicserélédéses mechanizmus: Egy atom helyet cserél a mellette 1évé atommal.

Egy anyagon belill a diffiizié sebessége nagysagrendekkel kiilonbozhet attol fiiggéen, hogy a
diffuzi6 a tomor anyagban, diszlokaciok mentén, feliileten, vagy a szemcsehataron, stb. megy

végbe. A diffuzidt gyorsito racshibakat diffuzios rovidzaraknak is nevezik.
I1.7 Ion-szilardtest kélcsonhatasok

Amikor egy ion a minta feliiletének iitkozik, szamos folyamat mehet végbe. Ezek egy része
kozvetleniil a feliileten torténik, ilyen a porlodas, tobbségiik viszont a minta belsejében fellépd
fékezddéssel kapcsolatos. A legfontosabb jelenségek az ion-sugaras keveredés, metastabilisis

fazisok képzddése és az ion-sugaras novesztés (ion-beam assisted deposition, IBAD) [21,22,23].

Mikdzben az ion behatol a mintaba, energidja egy részét atadja az anyagban talalhaté atomok
elektronjainak, illetve magjanak, ezaltal veszit a sebességébdl, mig végiil (elég vastag anyag
esetén) teljesen megall. Az anyagban megtett Ut hossza az atomok rendszamatol és azok feliileti

stiriségétol fiigg. A fékez6dést a
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dE_(dE) (dE
& ) ae ), 1114

képlet irja le, ahol az e ¢és n index az elektronokon torténd (elektronikus, illetve nuklearis)
fékezddést jeloli. Nagy (MeV-es) energidkon ¢s kistomegli ion besugarzasa esetén az
elektronikus fékez6dés a meghatarozo, ellentétben a kis energiaju (keV-os és kisebb) nagy
tomegti ionnal torténd besugarzassal, amikoris a nuklearis fékez6dés a dominans. A nuklearis
fékezddéskor atadott energia:
= OLMZNOSZV/, 115
(M, +M,)

ahol M, és M, a besugarzd ion és a szOré atom tomege, Ey az ion kezdeti energidja, és v a
szoOrasi sz0g. Az energiaatadas soran a céltargy atomjai kimozdulhatnak a racspontokbol és
masik racspontba léphetnek at, vagy megallhatnak racskozi pozicioban, ezaltal megvaltoztatva

az anyag szerkezetét.

Az ion-szilardtest kolcsonhatas idoben tobb szakaszra bonthatd. Kezdetben, két test {itkozése, a
besugarzo ion és a céltargy egyik atomja kozotti kolesonhatas (az elsédleges meglokodés) jatszik
szerepet. Ekkor - ha a besugarzé ion energidja nagyobb, mint a kilokédéshez sziikséges Eq
energia - a céltargy atomja kimozdul. Ezt az elsddleges szakaszt iitk6zési szakasznak

(,collisional phase™) nevezik és az ion belépésétdl szamitott 1073-t61 1072 masodpercig tart.

Az elsédlegesen kilokott atomok, amennyiben rendelkeznek elegendd (fémekre 20-30 eV)
energiaval, maguk is eldidézhetnek masodlagos, vagy magasabb rendii kilokodéseket, (az un.
titkozési kaszkadokat). Mivel az elmozdult atom mozgasi energidja, és ennek kovetkeztében
szabad thossza minden egyes szorasi folyamatban csokken, az elmozdult atomok siiriisége az
adott helyen idével megnévekszik, mig végiil egy meghatdrozott kaszkaddkornyezet (,,spike”)
mozgasba keriil. Ez tulajdonképpen lokalis olvadasként értelmezhetd, ahol az atomok hasonldan
viselkednek, mint egy magas hémérsékleten létrejott diffuzios folyamatban [24], ezért ezt a
tartomanyt termikusan aktivalt tartoménynak (,,thermal spike phase™) nevezik. Atmeneti fémekre
jellemzé hovezetést, illetve hokapacitast feltételezve, tipikus fékezddési értékek esetén, a
termikusan gerjesztett térfogat hémérséklete altalaban 1200 K felett van [23]. A termikusan
gerjesztett tartomany élettartama kb. 107" masodperc [25]. Y. T. Cheng [26] megallapitasa
szerint csak hisznal nagyobb atomszamu elemek képesek termikusan aktivalt térfogatot

létrehozni.
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Fémes ¢és félvezetd anyagokban az ionsugaras keveredés legfobb mechanizmusa a fent emlitett
termikusan aktivacid. A szorasi folyamatok kovetkeztében elmozdult atomok ballisztikus
folyamatai mellett a kémiai hatasok is fontos szerepet jatszhatnak. Mivel az egyes atomok a
gerjesztett térfogatban mas-mas keveredési hével rendelkezhetnek, igy azok elkiiloniilhetnek,
vagy Osszekeveredhetnek egymassal. Az olvadasi folyamatot az atomok kohézids energiaja is
befolyasolja az atomok mobilitasa altal [21]. Az ionsugaras keveredés kovetkeztében a
hatarfeliileten koncentracio kiegyenlitddés megy végbe, amit a meglokott atomok szama és az

azoknak atadott energia hataroz meg.

A termikusan aktivalt térfogat ,kihtilése” utan a besugarzott térfogatban iononként akar tobb
ezer atermikus hiba is visszamaradhat. Kelléen nagy céltargyhomérséklet esetén ez a nem-
egyensulyi allapot a besugarzas altal keltett hibak termikusan aktivalt mozgasa kovetkeztében
ugyanakkor relaxalodhat is. Ezt nevezik a besugarzas relaxacios szakaszanak és ez az oka a

sugarzas-erésitett (,,radiation enhanced”) diffuzionak.
I1.8 Az ionsugaras keveredés mint diffiiziés folyamat

Az anyagban ionbesugarzas hatasara jelentds atomi atrendezddés, ionsugaras keveredés mehet
végbe, amit a kiillonb6zé anyag-ion kolesonhatasi (ballisztikus, elektronikus, illetve kaszkad-)
folyamatok befolyasolnak. A besugarzo ion energidjanak, illetve tomegének valtoztatasaval ezen
folyamatok egymashoz viszonyitott mértéke is valtozik. Pl. nagyobb ionenergia a nuklearis
iitkdzés soran nagyobb energiadtvitelt eredményez. Altalanossagban két (A és S) réteg

hatarfeliilete mentén keletkez6 keveredés [27]:

dE 1/2 dE 1/2
Qx {cﬁ(aj} = [1,-0” t(gj} 1.16

ahol ¢ egységnyi feliileten athalad6 ionszam, azaz fluencia. Vékonyrétegek ionbesugarzasakor
a fluencia allandonak tekinthet6, igy allando fi,, beesé ionaram-siiriiség mellett az egységnyi
felileten athaladé ionok mennyisége aranyos az idével. Kovetkezésképpen 11.16 szerint a
keveredés mértéke — hasonldan a I1.12 képlethez - az eltelt id6 négyzetgyokével aranyos [28].

Ezért a keveredett réteg vastagsaga [29]

W e (D)2 oc L, .17
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alakba irhat6 és igy az ionnyaldb-keveredés leirhaté a diffuziora érvényes képletekkel, ha azokba

D=1, (%) effektiv (keveredési) diffuzios egyiitthatot helyettesitiink.

n
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III  Kisérleti és kiértékelési médszerek
III.1 Magnetooptikai Kerr-effektus

Ezzel a modszerrel nikkel rétegeken, valamint magneses szupertilkrokben vizsgaltam a

magneses anizotropia valtozasat besugarzas hatasara.
II1.1.1 A magnetooptikai Kerr-effektus elmélete

Ha linearisan polarizalt fény magnesezett feliiletrél verddik vissza, akkor a fény polarizacioja
altalaban elfordul. Ez a magnetooptikai Kerr-effektus, rovidlen MOKE [30]. A polarizacio
elfordulasa a minta magnesezettségének linearis fiiggvénye. Hasonlo jelenség a Faraday-effektus
[31], amelynek soran a fény athalad a magneses mintan. A Kerr-effektus harom fajtaja (2. abra):

O 04 o

ko

polaris longitudinglis transzverzalis

2. abra MOKE-elrendezések
. Polaris elrendezésben a magnesezettség merdleges a minta feliiletére. Ekkor a linearisan
polarizalt hullam egy ujabb komponenst general, amely akkor a legerésebb, amikor a

beesés szoge nulla.

. Longitudinalis esetben a magnesezettség parhuzamos a feliilettel és a beesé valamint a
tilkrozott nyalab hullamszamvektorai ( k,,k ) altal kifeszitett beesési sikba esik. A
MOKE hatasara a visszaverddoétt fény polarizacidja elfordul. Attol fliggen, hogy a
polarizacio a beesés sikjaba esik (p- polarizacio), vagy arra merdleges (s-polarizacio), az

elfordulas mértéke kiilonb6zo.

. Transzverzalis MOKE esetén a minta magnesezettsége a feliilet sikjaban a beesés sikjara
merdleges. p-polarizalt beesd hullam esetén csak a reflektalt amplitido valtozik, a

polarizacio iranya valtozatlan marad, mig s-polarizalt hullam esetén nincs effektus.

A magnetooptikai Kerr-effektus leirasahoz a fény terjedését kell vizsgalnunk anizotrop kdzegben

[32]. A komplex Kerr-szogek a kovetkezOképpen vannak definialva [33]:
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O =0 +iel =L, IIL1
re

,
O, =0, +igy =, 1.2

Tss

itt 97 ¢és & a Kerr-forgatas és ellipszicitds a beesd fény s-, illetve p- polarizacidja esetére. Az
rij paraméterek a reflexios matrix elemei A reflexiés matrix teremt kapcsolatot a beesd
elektromagneses hullam p- és s- polarizacioju komponensei, illetve a reflektalt nyalab megfeleld

komponensei kdzott. Az r;komponensek a beérkezd i polarizalt elektromos mezd és a reflektalt j
polarizalt elektromos mez6 aranyat mutatjak meg. 7, az Gn. Fresnel-féle reflexios egyiitthato,
r,, pedig a Fresnel-féle reflexios egyiitthato plusz egy magnesezettségtdl fiiggd tag. Ha a

ferromagneses film vastagsaga az anyagban terjed6 fény hullamhosszahoz képest nagy, akkor a
MOKE-jel fiiggetlen a rétegvastagsagtol. Ha a réteg vastagsaga a hullamhosszal 6sszemérhetd,
vagy kisebb, akkor a jel vastagsagfiiggé. Ha a film ultravékony (< 200 nm), akkor ez az

Osszefiiggés linedris. Ekkor mar tobbszoros reflexiot és interferenciat is figyelembe kell venni.
I11.1.2 Kisérleti berendezés

A doktori munkam soran két MOKE berendezéssel dolgoztam. Az egyik a KFKI RMKI-ban
altalam épitett berendezés, a masik a gottingeni Georg-August Egyetemen hasznalt berendezés.
A két berendezés miikddése megegyezik: A 1ézerbdl kilépd nyaldb athalad a polarizatoron,
amely ugy van beallitva, hogy a lézernek csak a beesési sikra meréleges komponensét engedje
at. A fényt lencsével fokuszaljuk a mintara, amely egy Helmholtz-tekercspar centrumaban, vagy
egy vasmagos elektromagnes pofai kozott van elhelyezve ugy, hogy a magneses tér a minta és
egyszersmind a beesés sikjaban fekszik (longitudinalis elrendezés). Végiil egy lencse fokuszalja
a nyalabot egy Si fotodiddara. Az altalam épitett longitudinalis MOKE mérési elrendezését a 3.

abra mutatja.
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3. abra KFKI RMKI-ban épitett MOKE berendezés vazlatos felépitése
A polarizator és az analizator egymasra merdlegesen van beallitva, ezért ha a minta
magnesezettséggel aranyos Kerr-forgatasa nulla, az analizator mogott nincs fényintenzitas. Ha
azonban a mintaban (a lézerfolt méretére atlagolt eredd) magnesezettség van, akkor a minta
feluletérdl reflektalt nyalab polarizacioja a MOKE kovetkeztében elfordul, és a reflektalt
nyalabnak lesz olyan polarizacioji komponense, amelyet az analizator atenged. A detektor ezt a
fényintenzitast érzékeli. A hattérfény, a 1ézer-, és egyéb zajok hatasanak elnyomasa céljabol a
detektor jele nem kozvetleniil, hanem egy lock-in erdsitén keresztiil jut el az analog-digitalis

(A/D-) atalakitoba. A fontosabb technikai paramétereket az 1. tblazat tartalmazza.
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KFKI RMKI Georg-August egyetem

Lézer Félvezetd, 5 mW, 670 nm He-Ne, 2mW, 632.8 nm
Modulacio Elektronikus Polarizacio modulacio
nyalabszaggatas (+45°)
1kHz — 20kHz 50kHz
Magnes Helmholtz tekercs (30 mT) | Helmholtz tekercs (20 mT)
Vasmagos magnes (420 mT)
Detektor Szilicium fotdédioda Szilicium fotddidda
Aktiv feliilet 5x5mm? Aktiv feliilet 10x10mm?
Homérséklet Szobahdmérséklet Szobahdmérséklet
Maximalis mintaméret | 60x60 mm” / 20x50 mm® 60x60 mm’

1. tablazat Az alkalmazott MOKE-berendezések technikai adatai

II1.2 Neutronreflektometria

A neutron az anyagba jutva az atommagokkal az erés, magneses momentuma révén a belsé
magneses terekkel az elektromagneses kolcsonhatason keresztiil hat koleson. A neutron

kvantumrészecske Ay hullamhosszat a de-Broglie képlettel szamolhatjuk,

Ay=— I11.3

ahol v a neutron sebessége. Egy szabad neutron energiaja a Schrodinger egyenletbél szamolva:

h2k2

2m,

E= 111.4

A termikus illetve hideg neutronok hullimhossza a néhany A nagysagrendbe esik, ami megfelel
az atomok kozti tavolsagnak, energidjuk pedig ~20meV, ami a szilardtestek elemi
gerjesztéseinek nagysagrendje. Ennek kovetkeztében neutronokkal gyakran parhuzamosan
szerezhetiink informdaciot az anyag szerkezetérél ¢és dinamikai tulajdonsagair6l. A neutronok
fontos jellemzdje, hogy szoréasi hataskeresztmetszetiik nem a rendszammal ill. tomegszammal
aranyos, ezért egymashoz kozeli, vagy konnyt elemek (H, He) szorasat is tanulmanyozni lehet,
ami rontgensugarzassal nem, vagy csak korlatozottan lehetséges. Mivel a neutron az anyaggal

csak kis mértékben hat kolcson, nagy athatoloképességgel rendelkezik, ezért nagy, akar 10 cm
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vastag mintdk is tanulmanyozhatok. A neutron magneses momentumdanak kovetkeztében

kiilonosen alkalmas magneses anyagok tanulmanyozasara.

A neutronreflektometria (NR) a sik feliiletii rétegek szorashossz-siirliségének mélységfiiggését
vizsgalja. Ez a modszer magneses multirétegek, biologiai struktarak, szilard-folyadék
hatarfeliiletek, vagy mas rétegszerkezetek sikra merdleges profiljanak, illetve a hatarfeliiletek

mindségének vizsgalatara alkalmas.

A beesd neutronnyalabot hullamként kezeljiik [34]. Ha beesd nyalab paraméterei olyanok, hogy
nem teljesitik a Bragg-feltételt, akkor a beesdé neutron csak egy allandé ¥, potenciallal hat
koleson, amely a b koherens szorashosszal a kovetkezo egyszerii kapcsolatban all:

24
m

n

v, bp, 1.5

ahol m, a neutron témege, p a kozegbeli atomsiiriiség. A bp szorzatot atlagos koherens
szorashossz-stirtiségnek nevezik, és gyakran N, —vel is jelolik. Mivel a szorasi hossz - néhany
kivételtdl eltekintve pozitiv - ezért a potencial is pozitiv értéket vesz fel, aminek hatasara
csokken a neutronoknak mozgasi energidja, azaz behatolva a hullimhosszuk megnd. Ha egy
neutronokbol 4ll6 nyaldb egy végtelen mélységii, allando ¥, potenciallal jellemezhetd kozeg
feliiletére esik, ¢és a feliilet strukturalatlan, akkor a potencialgradiensnek és igy az erdnek is csak
a feliiletre mer6leges komponense van. Ezért a beesé hullam hulldmszdmvektoranak csak a
feliiletre merdleges komponense k;, valtozik, és az ehhez tartozo kinetikus energia
(nk, sing, )

E, =i :
" ey 1116

hatarozza meg, hogy a beesd nyalab teljes visszaverddést szenved-e vagy sem. Ha E,, <V, a
nyalab teljes visszaverodést szenved. A visszaverddés kritikus impulzusatadasa ¢, az E;,| =V
egyenletbdl szamolhato:

q. =167, & q=2k;sin0,. 1117
Rugalmas kolcsonhatas esetén, az energiamegmaradas ¢s a tangencialis impulzusmegmaradas
miatt a visszaverédés spekularis, vagyis megfelel a geometriai optika visszaverddési
torvényének. Barmilyen egyéb (offspekularis) szoras, egy a feliilettel parhuzamos potencial-

gradienst6l szarmazik.
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Ha E;, >V, akkor a neutron nemcsak reflektalodik a feliiletrél, hanem be is hatol a kozegbe. Az
behaladé nyalab megtorik, azaz a hullamszamvektor feliiletre meréleges komponense is
megvaltozik:

klzL :kﬁ — 47N, . 111.8

Ebbdl az 6sszefiiggésbol a torésmutato:
Lk k(i —47rN,,):1747rNb _UEN,
k; k; k; r

111.9

n

Altalaban hideg neutronokra az N, szorashossz-siirliség 1 A%nél joval kisebb, ezért jo

kozelitéssel sorba fejthetd:

2N,

. I1I1.10
2

n~1

A feliilethez kozeli neutron kvantummechanikai hullamfiiggvényét a kovetkezd egyenlet adja

meg:
2
aa 5[2/1 +k} =0,
: 111
ahol K = 2;1" (E,-V)-K:.
Az egyenlet feliilet feletti és a feliilet alatti megoldasa
Y=t pet g W = 112

ahol 7 és ¢ a reflexios és transzmisszios valoszinitiségi amplitadok. A hullamfiiggvényre és annak

derivaltjara a feliileten vonatkoz6 folytonossagi feltételbdl a kovetkezo osszefiiggéseket kapjuk:

l+r=t Kk, (1-r)=1tk, . I.13
Ezeket az egyenleteket tovabb vizsgalva a klasszikus optikabol jol ismert Fresnel- egyiitthatokat
kapjuk:
pokuke oo 2k 1114
ku + ku kiL + ku

A mérés soran intenzitast mériink, ami a valoszintiségi amplitado abszolut értékének a négyzete:

2

L |9V -4

R=p2=|917VY 74 | .15
q+q’ —4q;
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Ha g>>q, akkor az egyenlet tovabb egyszerlisodik:

2
R N2 11116

4
Ez a reflektivitas kifejezése Born-kozelitésben [32].

Ha a minta nem egy félvégtelen rétegb6l, hanem két rétegbdl all (4. abra), akkor a réteghataron

szamolt reflexids egyiitthatok a kovetkezéképpen allnak el6:

Ry ko Rk 1L.17

= 12 >
kOL + le le + kZL
ahol k, =n/k, ésigy a teljes reflektivitas:
2ikd

po e 11.18

- 2ikd *
1+7,1,e

2 ‘III oy
o ‘rl \ ~ ne=1
g —:F lllr \/ =15,
| T | ny=1-8
% ea | \‘
Q =15,

'E91 Bragg torveny — e d = 2%
=] ¥ 0

000 002 o4 006 008 0 D12 0% 0%
QA

4. abra Reflektivitas két rétegen
N darab réteg esetén a reflektogram eldallitdsahoz rekurziv algoritmust (Parratt-modszer)

alkalmazunk:
ki, =k, .
P = o 88 Ty = v I1.19
il + i+1L
NN+ }"N‘Nﬂezx‘k”"d”" 111.20
Tyan Ty

T+ FIN-INTy 1 ©
Egy szilicium hordozora novesztett [**Ni/**Ni],q izotop-multirétegszerkezetet és annak szimulalt

neutronreflektogramjat az 5. dbra mutatja.
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Intenzitas

5. abra [**Ni/*Ni],o multirétegrol késziilt szimulalt reflektrogramm és a rétegszerkezet vazlata

Az E,| <V, (vagy k, <4zN, ,vagy g <q. ), feltételek mellett, a kovetkezé kifejezés valos

értéket vesz fel:

W e[k —47N, V 1I1.21

o = 1€
A fenti képletbol kovetkezik, hogy annak ellenére, hogy a részecske feliiletre merdleges
impulzusahoz tartozo energidja alacsonyabb a potencialgatnal, a neutron hullamfiiggvénye mégis

behatol a kézegbe. Ez az evanescens hulldm & hullimszdmvektorral a felszin mentén terjed ¢€s

igen révid id6n beliil kilép a kozegb6l spekularis iranyban. Ha a felszini réteg vastagsaga kisebb,
vagy nem sokkal nagyobb, mint a behatolasi mélység, akkor mar az alatta 1évo réteget is

figyelembe kell venni a reflektivitas kiszamolasakor.

A mért reflektivitasgorbébdl a szorashossz-siiriiség mélységfliggését visszanyerni igen Osszetett
feladat, ¢és sok egymastol kiilonbozé rétegszerkezet is eredményezheti ugyanazt a

reflektivitasgorbét [35,36,37,38].

A valésagban az anyagoknak véges abszorpcios hataskeresztmetszetiik van. Ezt ugy vessziik

szamitasba, hogy a koherens szorasi hosszhoz egy képzetes részt adunk.

b + 1D s0mpcics .22

teljes Dy gerens
Az abszorpci6 figyelembevételével mind az atmend, mind a reflektalt intenzitas exponencialisan
csokken. Még a kritikus visszaverddési tartomanyaban is, ahol a reflektalt nyalab az anyag
felilethez kozeli tartomanyaban halad, fellép az elnyelddés, ami a totalreflexios amplitadot

egység ala csokkenti.
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Ha az anyag magneses, akkor az elébb emlitett potencidlon kiviil egy tovabbi, a neutronok
magneses dipélus-momentuma és a magneses indukcid vektor kozotti kolesonhatasbol eredd
potencial is hat. Ezt a kolcsonhatast kihasznalva lehetdségiink nyilik az anyag
magnesezettségének a vizsgalatdra spinpolarizalt neutronok segitségével. Ez a modszer a

polarizalt neutronreflektometria (PNR).
A magneses kolcsonhatas potencialjanak értéke

V..=—i,-B(F), 111.23

mag
ahol 77, a neutron méagneses dipolus-momentuma és B(7) a magneses indukcio-vektor. Ha a
bees6 nyalab a mintaban 1évé magnesezettség iranyahoz képest fel vagy le iranyban polarizalva
van, akkor a magneses potencial eldjelet valt, ezaltal a teljes szorasi hossz polarizaciofiiggd lesz,
ahol a pluszjel arra az esetre vonatkozik, ahol a neutron magneses nyomatéka és a kozegbeli

magnesezettség parhuzamos, a negativ arra, amikor ellentétes:

bleljes =byomi T,y 111.24

A polarizalt neutronreflektometriaval kapcsolatban fontos megemliteni, hogy csak akkor 1ép fel
magneses reflexio, ha a magneses potencial megvaltozik, ami a E(F) ugrasat jelenti. Ha a minta
a magneses réteg sikjaban van magnesezve, és a beérkezé nyalab ebben a sikban polarizalt,

akkor a Maxwell-egyenletek szerint a réteg hataran a B(7) ugrasa u,M(F), ahol M(7) a minta

magnesezettségsiirisége. Ha a minta a réteg sikjara merdlegesen van magnesezve, E(?) a
hataron folyamatos megy at, azaz a potencialban nincs ugras. Magneses reflexio csak abban az
esetben 1ép fel, ha a magnesezettség a beérkezd neutronok spinjével parhuzamos iranyban
valtozik. Ha a magnesezettség a spinek iranyara meréleges, akkor az nem reflexiot, hanem a spin
iranyanak elfordulasat okozza. igy eléfordulhat, hogy a teljesen polarizalt nyalabban ellentétes
spini komponensek is megjelennek. Ennek az un. spin-flip jelnek a vizsgalataval mérhettiik
meg a neutronok spinjére merdleges sikbeli magnesezettséget [ 39 , 40 ]. Polarizalt
neutronreflektometria méréseket a FePd rendszer, a magneses szupertiikrok és Bragg tiikrok

magneses tulajdonsagainak vizsgalatahoz alkalmaztam.
I11.2.1 Kisérleti berendezés

Ahhoz, hogy polarizalt reflektometriai méréseket végezziink, természetesen, sziikség van a
neutronok spinjének polarizalasara, illetve analizalasara. A dolgozatomban felhasznalt
méréseimet az stuttgarti Max-Planck-Institut fiir Metallforschung altal a Mincheni Miszaki

29



Egyetem garchingi FRM I reaktorandl miikodtetett NREX " neutronreflektométernél, illetve a
KFKI RMKI-ban a PhD munkam soran részben altalam épitett GINA neutronreflektométernél

(6. abra) végeztem.

Polarizator Minta .
Monokromator o Kérnyezet RF flipper Detektor
tukor
Be sz(ir§ \
g} | £
R | |
Monitor Rés Minta
detektor RF flipper Analizator

tlkor
6. abra A KFKI RMKI-ban 2010-ben elkésziilt GINA neutronreflektométer vazlatos rajza
A jelen konfiguracioban a 4,6 A hullimhosszi monokromatikus neutronnyaldb kicsatoldsarol
5db 25x25mm’ feliiletii pirolitikus grafit egykristily gondoskodik. A kristilyok egyenként
mozgathatok, ezaltal téve lehet6vé téve a nyalab fokuszalasat a mintara. A kicsatolt nyalab
intenzitasat egy *He-mal toltétt monitordetektor figyeli, melynek hatasfoka kisebb, mint egy
ezrelék. A neutronnyalabban a monokromator altal szintén kivalasztott téredék hulliamhosszak
(magasabb rendii Bragg-reflexiok, ,,felharmonikusok™) kiszlirését egy cseppfolyods nitrogénnel
hitott berilliumtomb végzi, amely a teljes intenzitasnak kb. 80 %-at engedi at. Az ekkor még
széles nyalabot egy rés kollimalja. Polarizalt mérés esetén egy (transzmisszids) polarizald
szupertiikor gondoskodik a megfelelé polarizacio kivalasztasarol. Ezutan egy adiabatikus
radiofrekvencias (RF) flipperrel a spinek a mintan 1évd térrel parallel, illetve antiparallel
allapotba hozhatok. A mintara es6 nyalab divergenciajanak csokkentésére a minta elott még egy
rést alkalmazunk. A reflektométer centrumaban 1évé egységen talalhatd a mintakdrnyezet, mely
sziikség esetén alkalmas a minta magneses térben, vagy alacsony hoémérsékleten torténd
mérésére. Teljes polarizacio-analizis mérése esetén a reflektalt nyalab ismét athalad egy
adiabatikus RF flipperen, majd egy analizalo magneses szupertiikron. Végiil a neutronokat egy
*He/CF, gazkeverékkel toltott helyzetérzékeny detektor fogja fel. Minden egyes szognél a felvett

mérési pont egy 128x128 képpontos detektorképnek felel meg, amit eltarolunk. Végiil az altalam
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irt vezérloprogram a képeknek a mérés szempontjabol fontos részeit (,regions of interest”)

feldolgozza és reflektivitasgorbévé alakitja.

II1.3 Rezonans fotonszoras: laboratoriumi és szinkrotronos-Mossbauer

spektroszkopia
111.3.1 Hiperfinom kélcsonhatasok

Az atommag kolcsonhatasban all a kornyezetében 1évo elektronokkal és magokkal, valamint a
kiilsé elektromos és magneses terekkel. A mag helyén 1évé elektromos és magneses terek
kévetkeztében a mag eredeti energianivoi 10°-107 eV-tal eltolodnak, felhasadnak. Ezek a
hiperfinom kolcsonhatasok pl. a Mdssbauer-effektus felhasznalasaval mérhet6k. A Mossbauer
effektussal [41,42,43,44,45] egyediilldlloan nagy, akar 107 - 10" mértékii relativ
energiafelbontas is elérhetd.

II1.3.1.1 Elektromos kolcsonhatasok

Az elektromos kolcsonhatasok vizsgalatabol fontos kovetkeztetéseket vonhatunk le az atommag

elektronok elektrosztatikus kolcsonhatasi energidja [46]:

E, =[pleyp(r)d’r, .25

ahol @(r) az elektronok elektromos potencialja a magon beliil, és p(r) a mag toltés-eloszlasa,

amelyref p(r)dzr = Zeteljesiil. Az elektromos potencial Taylor-sorba fejthetd, és az

E,=E"+EV+E® + ... 111.26
kolesonhatasi energia egyes rendjei mas-mas kolcsonhatasként értelmezhetdk.

° E” a ponttéltésnek tekintett mag Coulomb-energidja, a gerjesztett és az alapallapot
energiaszintjeit azonos mértékben tolja el, a kisugarzott y-foton energidjara nincs
hatéssal.

. E™ a mag elektromos dipél-momentuma és az elektromos térerésség szorzata. A mag

elektromos dip6lus-nyomatéka zérus ¢s ez a tag nulla.
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° E? energiatag két részbél, az Ec monopolus kolcsonhatasbol és az Eq elektromos
kvadrupolus kolesonhatasbol tevodik dssze.

. A magasabb rendi tagok kicsik, ezért altalaban elhanyagolhatdk.

111.3.1.2 Migneses felhasadas

A mag m magneses dipolus-momentuma ¢s a mag helyén mérheté B magneses indukcio

E, =-mB=-guB,m 11.27
kolcsonhatasi energiara vezet, ahol g, a mag Landé-tényezéje, 1, a mag-magneton, A B

magneses indukci6 2/+/ darab, egymastol g, 1, B tavolsagra 1évo alszintet hoz létre. Az alap-

és a gerjesztett allapot egyarant felhasad, a magneses dipolatmenet kivalasztasi szabalya: Am =
0, +1. A “Fe mag alap- és els§ gerjesztett allapota kozotti Mossbauer-atmenet ennek a

kivalasztasi szabalynak megfelel$ hatvonalas spektruma és nivosémaja a 7. abran lathato.

— m=32

m=1/2

214 m=-12

m=-3/2

m=-1/2

I= 2

m=1/2

3

*\/’"ﬁf*‘\.

7. abra A *'Fe 1/2 — 3/2-es magatmenetének felhasadasa magneses dipolus kolcsonhatas esetén

111.3.1.3 Téreloszlasok

A mért Mossbauer-spektrum vonalai kiszélesednek, ha a hiperfinom paraméterek nagysaga
és/vagy iranya (hiperfinom magneses tér, elektromos térgradiens, izomér eltolodas) nem
egyetlen diszkrét értéket vesznek fel, hanem statisztikus eloszlassal rendelkeznek. Ez olyankor
lép fel, amikor a rezonans magok kornyezete nem teljesen rendezett. Ebben az esetben a
Mossbauer-spektrum kiértékelése nem trivialis. A dolgozatomban olyan esetekkel foglalkozom,
ahol a magneses hiperfinomtér-eloszlas dominal, amelyeket hisztogram-eloszlassal illesztettem.

Ez azt jelenti, hogy a mintar6l feltételezett modell alapjan meghataroztam egy hiperfinom
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tértartomanyt, és ezt egyenld — egyedi hiperfinom térértékkel rendelkezé — részekre osztva,
azoknak a tereknek a spektrumhoz vald hozzajarulasait illesztve értékeltem ki a mért Mossbauer-

spektrumot. Erre a célra a széles kdrben hasznalt Normos [47] kodot hasznaltam.

111.3.1.4 A magnesezettség hatiasvonalanak meghatiroziasa a spektrumvonalak
intenzitasaranyabol
Az alap- és gerjesztett allapothoz tartozo alnivok kozotti atmentekhez tartozé vonalintenzitasok

3:x:1:1:x:3 aranyban viszonyulnak egymashoz, ahol az

4105’0 111.28

1+cos”> @
kozotti intenzitasaranyok mérésébdl a bejove j-foton és a mintaban 1évé magneses tér @ szoge
meghatarozhatd. A mintar6l a magneses felhasadas hordozza a legtobb informaciot és az
felhasznalhato racshely-, fazis-, és elemanalizisre, magneses transzformaciok vizsgélatara, az
elektronsiirtiség Otvozetekben torténd meghatdrozasara, fémiivegek rovid tava rendjének,

otvozetek rendezettségének, valamint fazisatalakulasok nyomon kovetésére.

111.3.1.5 A Maossbauer-effektus valésziniisége

Egy gerjesztett allapotu rogzitett atommag legerjesztédésekor egy E energiaju foton

kibocsatasanak W(E) valdszintisége:

r 1 1

w(E)= . IV lia
V4 “lta
(E7E0)2+(£J 111.29
2
ahol o a belso konverzios egyiitthato, /™ pedig a természetes vonalszélesség. A gerjesztett allapot
7 élettartama ¢s a természetes vonalszélesség kozott fennall a 77 = 7 Osszefliggés, ahol h =27h

a Planck-allando. Egy vékony abszorbensben az alapallapotban 1év6 mag egy £ energiaju fotont

o(E)= oo(g)z (E—El)lz{gjz 111.30

271,+1 1 . .
g —5 . 1, é I, a gerjesztett, illetve

hatéskeresztmetszettel abszorbedl, ahol o, = 277’ e =
21, +1 E

az alapallapot spinje. Az teljes emisszios és abszorpcids hataskeresztmetszet:
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o = [W(E)o(E)E . 11131
0

A legerjesztddési folyamat soran az impulzus megmarad, ezért az atommag visszalokddik, igy a

kibocsatott foton energiaja

2
EV

= 11.32
2Mc?

E,

mértékben lecsokken. Ez az energiaeltolodas szabad atommagok esetében drasztikusan
lecsokkenti a rezonancia abszorpcidé valdszinliségét. Ha azonban mind a forrds, mind az
abszorbens atomjai a kristalyban kotott allapotban vannak, a II1.32 képlet csak statisztikus
atlagban teljesiil, mikozben a visszalokédési energiat nagy valoszinliséggel a teljes racs veheti
fel és igy végbemehet a visszalokddés-mentes emisszio és abszorpeid. A rezonanciaabszorpcio

valoszinliségét az
£z tl) 11.33

Mossbauer-Lamb  tényezé adja meg, ahol k,=FE;/fic a foton hullamszamvektora, <x2> a
kvantumoszcillator kitérésnégyzetének varhato értéke.

I11.3.2 A Méssbauer-spektroszkopia Kisérleti megvalositasa és konverziés-elektronok

detektalasa

Munkém sorén a Mossbauer spektroszkopiat a vékonyréteg mintikban jelenlévé kiilonbozé *'Fe
kornyezetek meghatarozasara hasznaltam, konverzios-elektronok detektalasaval kombinalva. A

Mossbauer-mérés soran egy y-forrast v sebességgel mozgatunk, amivel — a Doppler-hatas
kovetkezményeként (AE =E, K) — az emisszi0s energiatartomany kornyezetét letapogatjuk. A
c

mozgast vezérld fiiggvénygenerator szinkronizalva van egy sokcsatornds analizatorral, ezaltal az
azonos sebességhez tartozo beiitéseket azonos csatornaba gyiijti. Az emittalt fotont a vizsgalni
kivant minta atommagjai, bizonyos valdsziniiséggel abszorbedlja, ami a transzmisszioban

elhelyezett y-detektorban intenzitas-csdkkenésként jelenik meg (8. abra).
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8. abra A Mossbauer-spektroszkopiai mérések elrendezése transzmisszidban és konverzids
elektronok detektalasa esetén [48]

A reemisszios folyamat soran a gerjesztett allapotban 1év6 >'Fe atommag 9 % valésziniiséggel
14,4 keV energidju y-fotont, 91 % valészintiséggel (az M, L és K héjakrol szarmazé 14,3 keV,
13,6 keV és 7,3 keV energiaju konverzids elektronokat) emittal, igy lehetdség van fotonok
helyett a konverzios elektronokat detektalni (konverzidselektron-Mdssbauer-spektroszkopia:
CEMS). A modszer nagy elénye, hogy mig a hagyomanyos transzmisszidos geometriaban a
vizsgalt minta vastagsaga korlatozott (néhanyszor tiz mikron), addig CEMS esetén tetszéleges
vastagsagli mintak vizsgalhatok, és mindenképpen csak a feliiletkzeli, ’Fe esetében tipikusan

100 nm-es tartomanyrol, nyeriink informaciot.
111.3.3 A szinkrotronsugarzas nukledris rezonanciaszorasa

1985-6s felfedezése ota [49], a nuklearis rezonanciaszoras (NRS) fontos szerepet jatszik a
szilardtestekben 1év6 hiperfinom kolcsonhatasok és dinamikus jelenségek tanulmanyozasaban
[50]. Ez a modszer jol egésziti ki a Mossbauer-spektroszkopia lehetdségeit a lokalis elektromos,
magneses, valamint szerkezeti tulajdonsagok meghatarozasaban [51]. A modszer nagy elonye,
hogy a harmadik generacios szinkrotronforrasok nagy nyalabintenzitassal és  kis
nyalabdivergenciaval rendelkeznek, ezaltal lehetévé teszik a nyalab extrém kollimalasat, illetve
fokuszalasat, igy egészen kis mintak kiilonleges koriilmények kozott (nagy nyomason, nagyon
magas, illetve nagyon alacsony homérsékleten, nagy magneses térben) is vizsgalhatok. A kis
mintak, pontosabban a kis 14t6szogli mintak kiilonleges esete a vékonyrétegek surlodo beesésben
torténd vizsgalata, a kovetkezd fejezetekben bemutatand6 reflektometria, amelynek Mossbauer-

spektroszkopiai valtozata gyakorlatilag csak szinkrotronsugarzassal valosithatd meg.
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A mintaba behatol6 foton az atomi elektronokon, illetve az atommagon is szérodhat. Az elektron
szoras karakterisztikus ideje 107"°s nagysdgrendt. EttSl az azonnali, “prompt” jeltdl jol
elkiilonithetd a magrezonancia-szorasbol eredd tipikusan 108-107 masodperccel késleltetett jel.
Az id6beli szétvalas miatt, a magrezonancia-szorasbol szarmazo (késleltetett) spektrumok
gyakorlatilag hattérmentesek. A szoéras specialis koherenciatulajdonsagai miatt a bomlasbol
szarmaz6 sugarzas szinte teljes egészében a beesd sugarzas iranyat kovetve 1ép ki (magrezonans
eléreszoras, Nuclear Forward Scattering, NFS). A masik gyakori elnevezés a szinkrotron-
Mossbauer-spektroszkopia  (SMS,  Synchrotron  Mossbauer — Spectroscopy), amelynek
id6spektrumai Iényegében a Mdssbauer-spektrumok Fourier-transzformaltjainak tekintheték.
Mivel a szinkrontronnyalab monokromalasa néhany meV nagysagrendben megoldott, ami még
mindig joval szélesebb a magatmenetek kb. 100 neV-nyi savszélességénél, a rezonans magok
kiillonb6z6 atmenetei egyszerre gerjesztédnek, majd bomlanak le, ezaltal kvantumlebegést,
okoznak az idéspektrumban. Ezek frekvencidja a hiperfinom kolcsonhatas erdsségével aranyos,

hasonloan a Mossbauer-spektrumokban tapasztalt energiafelhasadasokhoz (9 ébra).
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9 abra Fent: A magrezonanciaszoras mérési elrendezése. K6zépen a magatmenetek kovetkeztében
létrejovo  kvantumlebegést szemléltetem. Lent: Egy hagyomanyos kétvonalas Mossbauer-
spektrum ¢és az annak megfeleld szinkrotron-Mossbauer-spektrum.

Fent leirtak kovetkeztében az NFS érzékeny az atommag koriili elektronsiiriiség szimmetridjara,

valamint a magneses tér nagysdgara ¢s iranyara. A nyaldb behatoldsi mélysége valtozik a
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mintdra esd nyalab szogével, ezaltal lehetdvé téve mélységérzékeny fazisanalizist [52,53]. A
nyalab energidjanak hangolhatosaga folytan a modszerrel elvben olyan magok vizsgalata is
elérhetove valhat, amelyek hasznélatara a hagyomanyos Mdssbauer-spektroszkopia — alkalmas

sugarforras hijan — nem ad modot.
II1.4 Szinkrotron-Mossbauer-reflektometria

A szinkrotron Mossbauer spektroszkopia vékonyrétegek vizsgéalatara alkalmazott valtozata a
szinkrotron Mossbauer reflektometria. Ezt a modszert is alkalmaztam izotopperiodikus FePd

rétegekben végbemend ondiffiizids folyamatok vizsgalatara.

A rontgensugarak az anyaggal gyengén hatnak kolcson, ezért az anyagok torésmutatdja kicsi,
kozel 1. Tovabba, a vakuum torésmutatodjanal (n=1) valamivel a1o? nagysagrendben) kisebb.
Ezért a rontgensugarak sima feliileteken kiilsé totalreflexiot szenvednek. A belsd
hatarfeliiletekrol visszaver6dé rontgensugarzas miatt azonban a totalreflexios tartomanynal
nagyobb szogeknél is kaphatunk jelentds reflektalt intenzitast. Ezen hullamok interferenciajabol
a vékonyréteg szerkezetérol szerezhetiink értékes informaciot. Ez a modszer a
rontgenreflektometria. Abban az esetben, ha magrezonans eléreszorasnal a detektorban az
azonnali (prompt) sugarzas a meghatarozo, akkor a foton-elektron szorasbol nyerhetiink
informaciot, mig a magrezonancia-szorasbol szarmazo (,,késleltetett”) fotonok megszamlalasaval
(a megfelel6 id6ablakban integralva) a szog figgvényében a foton magszorasat vizsgalhatjuk. Ez
az utobbi eset a szinkrotron-Mossbauer-reflektometria (SMR). A beesési szog valtoztatasaval a
rontgenreflektometria (XRR), vagy neutronreflektometria (NR) mérésekhez hasonld

reflektometriai gorbét mérhetiink.

M j\w prompt
= '“M%M
; ‘ WWMWW
R /’\\/, késleltetett
E———] 2d f\ /\
—-— 12 4 W/*
= 3/2

5 10
© (mrad)

10. abra Szinkrotron Mdgssbauer- (alul), valamint rontgen reflektometria (feliil) mérések Fe/Cr
multirétegen. A baloldalon jelzett rétegszerkezetrél készitett XRR-spektrumon csupan a kémiai
rétegszerkezethez tartozo periodicitas latszik, mig az SMR-spektrumon mind a kémiai, mind a
magneses szerkezetnek megfeleld csucsok megjelennek. [54]. A spektrumban feltiintetett szamok
a csucsok rendjét jelolik (Egész szam szerkezeti, tort szam magneses szuperszerkezet Bragg
csucsat jelol)
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A 10. dbra egy Fe/Cr multiréteg szerkezetrél késziilt rontgenreflektometria, valamint
szinkrotron-Mossbauer-reflektrometriai mérés eredménye lathatd. Az XRR spektrumon a d
periddust szerkezetnek megfeleld multiréteg Bragg-csucs lathatd. A gorbén végigvonuld, a
)oszcillaciobol a teljes mintavastagsag hatarozhatdé meg. Az SMR-gorbéken is jelen van a
szerkezetre jellemz6 Bragg-csucs [55], de a mintaban jelenlévo antiferromagneses csatolds miatt
az SMR-mérésben csak minden masodik rétegpar tekinthetd ekvivalensnek. Megfeleld
polarizacids viszonyok kozott a magneses szuperszerkezetre jellemzo jel (1/2) és annak egy
felharmonikusa (3/2) is megjelenik a késleltetett fotonok detektalasakor. Eppen ezért az SMR jol
alkalmazhaté magneses rétegszerkezetek vizsgalatara. SMR diffuz szorassal a minta magneses
doménszerkezete is vizsgalhatd [56]. Ha a rezonans (jelen esetben *’Fe) izotopra nézve
periodikus multiréteget készitiink, az SMR-gorbén az izotopperiodikus szerkezetnek megfeleld

Bragg-cstcs jelenik meg.

A dolgozatban szerepld SMR-kisérleteket a European Synchrotron Radiation Facility (ESRF)
ID18, illetve ID22-es nyalabjan végeztem. Ezeknél a nyalaboknal a hasznalt monokromatortol
fliggden néhany meV-os felbontas érhetd el a 14-30 keV-es tartomanyban €s a nyalab mérete
nem haladja meg a 100 um-t A gyors APD (Avalanche Photo Diode) detektorok pedig néhany
ns-os iddfelbontast tesznek lehetdvé a prompt és késleltetett jelek szétvalasztasara. Ez a SFe
3/2—1/2 atmenetének 141 ns-os élettartamahoz képest rendkiviil rovid, ezért a késletetett

magrezonans idéspektrumok és reflektivitasgorbék zavartalanul mérhetok.
IIL.S Egyéb alkalmazott mérési technikak
111.5.1 Rontgendiffrakcié

Rontgendiffrakcios mérésekkel vizsgaltam a FePd-rendszer és nikkel vékonyrétegek szerkezetét,
valamint magneses szupertiikrok, illetve nikkel vékonyrétegek belsé fesziiltségét és

szemcseméretiik valtozasait.

Diffrakcioval a parhuzamos nyaldbok interferencidjat vizsgaljuk a végtelenben, amit az
interferalé nyaldbok kozti Gthosszkiilonbség hatiroz meg. A szords geometrigjat és jellemz6

paramétereinek jel6lését a 11. abra mutatja.
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11. abra A szoras sematikus képe

Az uthosszkiilonbségek, a kovetkezoképpen irhatok:

0= 27”(rcos,3—rc0soc) =k r —kr =—4kr,

111.34
Ak =k -k,
Az amplitado felirhato sorfejtés segitségével:
AR =[p(rre ™ dr=3 p, [ a =
; o 11.35

= VzaAkgpg‘
g

Itt p(r) a szérocentrumok stirisége, ami ha periodikus, a reciprokracs vektorok szerint sorba

fejthetd (,D(F)IZpgeigr ), g egy reciprokracs vektor, ahol g=hb;+kb,+Ibs, és by, by, by a
e

reciproktér bazisvektorai és A, k és / a Miller-indexek. Ez a kifejezés csak akkor kiilonbozik

lényegesen nullatol, ha Ak =g. Ebben az esetben a vonalszélességek nem jelennek meg, mas

szoval végtelen kristalyrol beszélink. A Ak =ga Bragg feltétel, amit gyakran 2dsin%=nl

alakban irunk. Ez azt jelenti, hogy a visszaszort nyalabok akkor keriilnek konstruktiv

interferenciaba, ha az ithosszkiilonbségek a hullamhossz egész szamu tobbszorosei.

- dsind

12. abra A parhuzamos racssikokrol visszaszort sikhullam Gthosszkiilonbsége.

Felhasznalva a Bragg-feltételt az amplitudo:



A, = f p(r)e ®d’r. I11.36
v
Az amplitado kifejezésekor bevezethetjiik az alaktényezot és a szerkezeti tényezot:

Ay = Ay = NFy, 111.37

ahol N az elemi cellak szama és Fj a szerkezeti tényez6 és

Fra= 2. fie™™" valamint
» I11.38
fi@) = [ pyme™ d’r,
v

Ahol f; az alaktényezd. A szerkezeti tényezé szamitdsakor megfigyelhetiink olyan eseteket,
amikor a Bragg-feltétel teljesiil, de a spektrumban mégsem jelenik meg csucs. Ennek oka az
elemi cellan beliil kialakulé destruktiv interferencia. Ilyen eset fordul el a tércentralt kobos
(bee) kristalyban, ha a Miller-indexek Osszege paratlan, vagy felilleten centralt kobos (fcc)

szerkezet esetében, amikor a Miller-indexek kozott paros és paratlan szam egyarant szerepel.

Vékonyrétegek mérésére gyakran hasznalt modszer a 6/20 technika. Ebben az esetben
monokromatikus nyalab vetiil a mintara € szogben és a 26 szogben eltéritett nyalab intenzitasat
detektaljuk. Ekkor a nyalab beesési szoge megegyezik a mintardl reflektalt nyalab szogével. A
detektorban akkor észlelhetd intenzitas, amikor a q szorasvektor megegyezik a bejove és a
kiment6 hullamszamvektor kiilonbségével (q = k-k,). A minta mikroszerkezeti tulajdonsagainak
meghatarozasahoz a Bragg-reflexiok pozicidja, alakja és intenzitasa sziikséges. A mérés
eredménye a detektorban érzékelt intenzitds a szog fliggvényében. A geometriai elrendezésbél

adodoan a Bragg-reflexiokhoz jarulékot csak a minta feliiletével parhuzamos racssikok adnak.

I1L.5.1.1 Szuperracs intenzitasok

Szuperracs intenzitasrdl akkor beszéliink, ha olyan helyen mériink csucsot, ahol az az
alapszerkezetben tiltva van. Mivel a tiltds oka az elemi cellaban a szimmetridk kovetkeztében
fellépd szisztematikus kioltds, a szuperracs reflekszio akkor fordul eld, ha az elemi cella torzul.
Ennek oka lehet pl. a mintdban 1étrejove rétegzédesi hiba, amelynek kovetkeztében nem teljes
elemi cellak alakulnak ki. Egy masik el6fordulasi lehetéség, ha az elemi cella véltozik meg, pl.
feliileten lapcentralt kobosrol feliileten lapcentralt tetragonalisra (fct). A szuperracs-reflexiok

megjelenése nagyban elésegiti az azonos Osszetételli anyagban megjelend kiilonbozo kristalyos
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szerkezetek azonositasat. A dolgozatban ezt hasznaltam az fcc és fct szimmetridji FePd-

kornyezetek észlelésére és mennyiségi meghatarozasara.

111.5.1.2 A szemcseméret meghatarozasa

A Bragg-cstcs szélességét a szerkezetnek a szorasvektor iranyaban mutatott koherenciahossza
hatdrozza meg. Ezt a realis szerkezetekben éltalaban a véges szemcseméret és a szerkezetben
fellépé deformaciok korlatozzak. Amennyiben ismert a Bragg-csucs szélessége, valamint a
mintaban jelenlévé deformacio, akkor a szemcseméret az alabbi képlet segitségével hatarozhatod

meg [57].

ﬂ_(ik*/l j+4 *1g® 111.39
L*cos@® e ’
ahol
a,—a
n=—. 111.40
ay

Itt g a felérték-felszélesség, k a szemcse alakjatol fiiggd Scherrer-allandd, A: a rontgensugarzas
hullamhossza (a hasznalt CuK,, sugarzasra 0,15406 nm), L: szemcseméret, 17 a deformacio, ay a

fesziiltség-mentes és a a valodi racsparaméter.

11.5.1.3 A rétegfesziiltség meghatarozasa stirlodé beeséses diffrakciobél

Ennél az elrendezésnél a mintara es6 nyalab szoge rogzitve van (tipikusan ~3°). A mintarol
reflektalt nyalabot detektaljuk a visszaszoras szogének fliggvényében, amit ebben az esetben is a
Bragg-torvény hataroz meg. A kiilonbség a hagyomanyos ®/2@ rontgendiffrakcioval szemben
az, hogy mig az elébbi esetben csupan a felilletre merdleges szerkezetrél kapunk informaciot,

addig a surlodo beeséses modszernél a feliilettel parhuzamos szerkezetrdl is.

i T 4
==
s //
t y ! /

13. abra A surlodé beeséses rontgendiffrakeid szemléltetése
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Egyes mintékban a jelenlévd belso fesziiltségeket strlodd beeséses rongendiftrakceidval, az adott

Miller-indexti csticsok eltolodasabol, az alabbiak szerint hataroztam meg (14. abra)

Nyomo feszlltség Fesziiltség mentes Huzé fesziiltség
n
Q
-
p)
[0
[a1]
20

14. abra a csticsok elmozduldsa a mintaban jelenlévo racstorzulas hatdsara

A szamolashoz eldszor a Bragg-feltételt kell felirni [58]:

2 2 2
sing= A AN K AT .41
2d 2 a
Innen:
AﬁzﬁfﬁozftanﬁM és
e 111.42
6, =0+tan6 —.
d
Sikban izotrop és homogén o fesziiltség jelenlétében:
Ad  Ad d-d, o . 5
—r—= =—[(1+v)sin” y —2v],
P, 4 [(A+v)sin®y —2v] 111.43

ahol £ a Young-modulusz, v a Poisson-szam, i a feliilet normalisa és a nyalab szérasvektora

kozotti szog. A fenti képleteket dsszevetve:

2 2 2
sind, = sin(& +ZtanO[(1+v)sin y — 21/]) _ANK R 11144
E 2 a,
amibdl:
Y(0)=a,sin6, =aq, sin(e + %tan O[(1+v)sin® y — 21/]]
111.45

kR + 1,
ahol 6, a fesziiltségmentes mintahoz tartozd csucs pozicidja, € a csiics mért pozicidja és ¥ a
rontgennyalab beesési szoge. A fenti képlet segitségével az adott Miller-indexti csticsok Y(6)
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nélkiili racsparaméterek is meghatarozhatok.
I11.5.2 Rutherford-visszaszéras

Ezt a modszert a dolgozatomban felhasznalt mintakban, a rétegek elemdsszetételének és

vastagsaganak meghatarozasara hasznaltam.

A Rutherford-visszaszorasi spektrometria (Rutherford Backscattering Spectrometry, RBS) a
mérendd minta atomjain torténdé rugalmas szorddason alapuld mérési modszer [59]. A minta
feliiletére becsapédd monoenergetikus ionnyaldb (leggyakrabban 1-3 MeV energidji 4He*)
ionnyalab kétféle mechanizmuson keresztiil vesziti el energidjat: a) a céltargy atommagjain
torténd rugalmas szorodasban (ami a céltargy atomok és a bombazo ionok tomegétdl fiigg) és az
elektronokon valé rugalmatlan iitkzésekben (ami a céltargy kémiai Osszetételétol és az adott
réteg mintabeli mélységétdl fiigg). Ez a két mechanizmus mind tomegfiiggd, mind mélységfiiggd
M, tomegii atomon @ szogben E; energiaval szorodik, az iitkozés el6tti és utani energiak

hanyadosat, a & un. kinematikai tényezot a kovetkezé modon adhatjuk meg:

2
k=£= M, cos @+ M3; M sin*> 0 . 11146

E, M, +M,

Kilonboz6 tomegii atomokra a kinematikai tényez6t kiilonbozik, tehat a méré ionnyalab a
céltargy egyes Osszetevoirdl kiilonbozo energidkkal szorodik vissza. A kiilonb6zé tomegi
atomok csokkend energia felé iranyuld mélységskalaja kiillonbozé energianal kezdddik. A
rugalmas szoras differencialis hataskeresztmetszetének elméleti kozelitését Rutherford hatarozta

meg [60]:

do | 2.2,¢ |

do _ 111.47
dQ |2Esin® 6|

- s
1- %sine
M2

ahol o a rugalmas szoras hataskeresztmetszete, (2 az a térszog, amelyben a detektor a szor6do

ionokat regisztralja, Z;, Z, illetve M; és M, rendre a beesd ion és a céltargy atomjainak
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rendszama, illetve tomege, E az ion energidja az litkdzés elott, @ pedig a szorodas szoge. Az

atlagos hataskeresztmetszetet a

o=~[9 40 111.48
0l o

H=®.-c-Q-N-t, 111.49
ahol @ a felilletegységre id6egység alatt beesé részecskék szama (fluencigja). Ebbdl lathato,
hogy ha a vizsgalt réteg siirlisége, vagy vastagsdga nem ismert, akkor az anyagmennyiség az

RBS-mérésbél csak atom/cm? egységekben hatdrozhaté meg.

Tobb elemet tartalmazo minta esetén a csucsok feliileti magassaganak aranyabol meghatarozhatd
a minta anyagosszetétele. Az anyag-ion kolcsonhatas kovetkeztében az ion energidt veszit, ezt
tomegétdl és a minta Osszetételétél Az ion altal egységnyi uton elszenvedett fajlagos
energiaveszteség (fékezési erd, ,,stopping power”):
dE
S(E)y=—,
(E) =

ahol dE az energiaveszteség, dx megtett Giton.

I111.50

A fajlagos fékezddést tobb kolesonhatas alkotja: elektromos (az ion rugalmatlan kélcsonhatasa
az elektronfelhdvel), nuklearis (rugalmas iitkdzés az atommagokkal) és sugarzasi fékezodés
(Bremsstrahlung, Cserenkov-sugarzas), valamint magreakciok (utobbiak csak nagyon nagy
energiaknal fontosak). A nuklearis fékezodés kisebb ionenergiaknal jelentGs, ugyanis nagy
energidkon az ion csak az atomok elektronfelhdjét ,latja”, és a kolcsonhatas ideje kicsi az

atommagokkal val6 titk6zések 1étrejottéhez.

A mérések kiértékelésénél jol hasznalhatd a felilleti kozelités. Ennek lényege, hogy az S(E)
fiiggvényt az ion befelé iranyuld utja esetén az S(E)), az ion kifel¢ irdnyulo utja esetén az S(kEy)
allando értékkel helyettesitjilk. Ekkor az x mélységben levé atomrol visszaszorodott ion a

detektorba olyan E,' energiaval fog beérkezni, amelyre

AE:ka)—El'{k@+@}xs[S]x, 1151
cosf, cosb,
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ahol 6, és 6, a befelé, illetve kifelé haladas szoge a feliileti merélegeshez képest. Igy az [S]
energiaveszteségi tényezd segitségével az RBS-spektrum energiaskalajat mélységskalava lehet
konvertalni.

I11.5.3 Elektronmikroszkopia és -diffrakcio

Az elektronmikroszkopiat pasztazé és diffrakcios modban a FePd rendszer jellemzésére, illetve
He" besugarzas kovetkeztében végbemend valtozasok megfigyelésére alkalmaztam. Az
elektronmikroszkopiaban az elektronnyaldb és a minta kolcsdnhatasa kovetkeztében keletkezett

termékeket detektaljuk (15. abra) és ezekbdl hatarozhatok meg a minta tulajdonsagai.

15. abra Az elektron-anyag kélcsonhatas kovetkeztében keletkezé termékek

o Elére szort elektronok: Nincs energiaveszteség, nincs iranyvaltozas. A transzmisszios
elektronmikroszkopiaban (TEM) a vilagos latoterti (bright-field, BF) képhez
hasznalhatok.

o Rugalmatlanul szor6do elektronok: Kis energiaveszteség, kis szogben szorodas.
Felhasznalhatok: elektron-energiaveszteségi spektroszkopiaban és specialis képalkotasra.

o Rugalmasan szo6rodo elektronok: Nincs energiaveszteség, az iranyvaltozas néhany fok
nagysagrendii. Kristalyos anyag esetén az iranyt a Bragg-torvény szabja meg. TEM
diffrakcio, TEM sotét latoteri kép (dark field, DF), és a nagyfelbontast
elektronmikroszkopia (HREM) hasznalja.

o Szekunder elektronok: A minta nyalab fel6li oldalan. Gyengén kotott, kiilsé héjon 1évé
elektronoktol ered, amelyeket a nyaldb kiiit a helyiikrél. Osszegyiijtve topografikus
(feliileti) informdaciot adnak a pasztazé elektronmikroszkopidban (SEM).

o Visszaszort (backscattered) elektronok: Az eredeti nyalabbol rugalmas és rugalmatlan

nagysz0gii szorast szenvedett elektronok. Képalkotasra hasznalhato fel (SEM).

45



o Rontgen-sugarzas: Az elsédleges nyaldb hatdsara belsé héjon elektron vakancia
keletkezik. A betoltddés soran rontgen foton tavozik. Az  analitikus
elektronmikroszkopidban (AEM) a legaltalanosabban hasznalt jel. Kémiai Osszetétel
meghatarozasra hasznalhato.

o Auger-elektronok: Az elektron nyalab a minta atomjanak belsé héjarol elektront 16k ki,
majd elektron—rontgen foton—Auger-elektron folyamatok kovetkeznek be. Az Auger-

elektron spektroszkopia hasznalja. A minta kémiai 6sszetételrél ad informaciot.

A transzmisszios elektronmikroszkopban (TEM) a mintan athaladd, rugalmasan szort elektronok
teszik lehetové a képalkotast, illetve a diffrakcidos szerkezetanalizist, mig a rugalmatlan
szorasokon alapulnak az analitikai modszerek. Az eszkozok és leképezési elméletek
fejlesztésének harom jol elkiilonithetd szakaszat kiilonboztethetjilk meg: Amplitadd-kontraszton
alapuld hagyomanyos transzmisszios iizemmodok (TEM) [61,62], faziskontrasztot alkalmazo
nagyfelbontasu transzmisszios elektronmikroszképia (HRTEM) [63,64] és leglijabban a korrigalt

valtoztathato szférikus aberracioju magneses lencsével megvaldsitott negativ  szférikus

aberracidval végzett leképezés (negative spherical-abberation imaging, NCSI)[65].

Az Abbe-elmélet szerint a mintat az f(x,y) komplex fiiggvény irja le. Ezt az objektiv lencse a

hatso6 fokuszsikjaba képezi le. A fokuszsikban az f{x,y) figgvény Fourier-transzformaltja jelenik

meg:
Fu,v)=T{f (x, )} 111.52
A lencse ugy mikodik, hogy a hatso képsikban ismételt Fourier-transzformacio
eredményeképpen
W(x,y) =T{F@v)}= N (x.), I11.53

azaz a targy nagyitott képe jelenik meg. Altalaban nemcsak egy lencsét, hanem egy

lencserendszert hasznalnak.

A képerny6re vagy a lencse képsikjat, vagy a hats6 fokuszsikjat képezik le. Az els6 esetben az
erny6n a targy valos képének felnagyitott masa jelenik meg, mig a méasodik esetben a nagyitott

diffrakcios képet lathatjuk.
111.5.4 Pasztazé képalkoté modszerek

Az atomer6-mikroszkopia (atomic force microscopy, AFM, [66, 67]) az alagiitmikroszkdpiaval

(scanning tunelling microscopy - STM) vetekedd igen népszerli és hatékony feliiletvizsgalati
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modszer. Lényege, hogy egy (néhany atomnyi) nagyon hegyes tii a feliiletet szinte érintve
végigpasztazza a mintat. A képalkotas a feliiletet pasztazo tii és a feliilet atomjai kozott fellépo
er6k mérésén alapul. Uzemmodtol fliggden ezek az erék a kovetkezék: nem-kontakt médusban:
van der Waals, elektrosztatikus, magnetosztatikus és kapillaris erdk, kontakt iizemmodban: az
elektronfelhdk atfedésének kovetkeztében az arnyékolas tokéletlenségébdl szarmazd, a magok
koz6tt hatd, valamint a Pauli-féle kizarasi elvbdl az elektronok kozott hatd taszitderd. Kontakt
tizemmodban atomi felbontas is elérhet. Az érzékelé a minta feliiletén mozog, és kozben az
érzékeld elmozdulasat mérik a kapacitasdetektor, vagy optikai nyalabelmozdulas, optikai
interferencia, vagy alagitaram mérése segitségével. Legtobb esetben az allando erd tizemmodot
alkalmazzak, amelynek soran a pasztazo tii a feliiletre merdlegesen ugy van beallitva, hogy
allando erével nyomja a mintat. Létezik tovabba allandé magassag- surlodasi eré-, torzids- és
itdgetd tizemmod is. A tli hegye szinte egyatomos, ezaltal a feliileti deformacié minimalis és az
¢érintkezési feliilet kicsi. Binning elsé késziilékében gyémanttli miikédott arany folian [67],

ujabban a t{i piramis alaku vagy konuszos ¢és SizNy vagy SiO, lapkéra van erdsitve.

Ha egy minta magneses tulajdonsagait akarjuk meghatdrozni, magneseserd-mikroszkopot
(Magnetic Force Microscopy, MFM) hasznalhatunk. Ez csupan abban kiilonbozik az atomer6-
mikroszkoptol, hogy az érzékeld tii egy allando magnesbdl van, (pl. Co), vagy induktiv moédon
magnesezett. A mérési lizemmodok megegyeznek az atomerd mikroszképnal targyaltakkal,

viszont ennél a modszernél a tii és a minta kozo6tt dontéen magneses erdk hatnak.
II1.6 Mintakészités és —kezelés

111.6.1 Vékonyrétegek eldallitasa

111.6.2 Parologtatas

Valamely anyag parologtatasakor [68] az atomokat a forras fiitésével visszilk g6zfazisba. Elvben
minden 0 K-t6l eltéré hémérsékletli anyag parolog. Ez a folyamat melegitéssel. pl.
ellenallasfiitéssel, elektronbombazassal, vagy lézerrel gyorsithato. Az ellenallasfiités lehet
direkt-, vagy indirekt. A direkt fiitést magas olvadaspontt fémek (W, Ta, Mo) esetén célszer(i
alkalmazni. Itt az elektrédak kozvetleniil az anyagra csatlakoznak, amelyen néhany voltnyi
fesziiltség mellett akar tobb szdz amper erdsségli aram folyik. Indirekt fiités esetén a
parologtatandd anyag keramia- vagy grafittégelyben, vagy magas olvadasponti fémbdl késziilt
csonakban van. Ekkor a tégely vagy csonak anyaga is parologhat, szennyezheti a mintat, illetve

kémiai reakcioba léphet a parologtatandd anyaggal. Elektronbombazassal torténé parologtatas
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esetén a parologtatandd anyag és az elektronforras (volfram-katod) kozé nagyfesziiltséget, 5-
20 kV-ot kapcsolnak, majd a fesziiltségkiilonbség hatasara gyorsuld elektronokat magneses tér
segitségével iranyitjak a parologtatandd anyagra, ami egy kis foltban megolvad (a
teljesitménystiriiség 1-10 kW/cmz). Az anyag tehat a ,,sajat anyagabol késziilt tégelyben” van,
ezaltal elkeriilheté az idegen tégely anyagabol torténd szennyezddés, illetve az esetleges kémiai
reakcio. A modszer az ellenallasfiitésnél tisztabb és jobban is szabalyozhatd. Lézeres
parologtatasnal impulzus-lizemben miikodé lézerrel vilagitjdk meg az anyagot, amely, ha az
illetd lézerfényt elnyeli, a megvilagitas helyén megolvad és parolog. A modszer elénye a nagy
tisztasag dolgozik, mivel a hot termel6 egység a vakuumrendszeren kiviil van. Nagyon magas
olvadasponti anyagok is parologtathatok igy, és barmilyen atmoszféra lehet a forras koriil.
Ugyanakkor az anyag-lézerfény-kolcsonhatas folyaman nemcsak parolgas torténik, hanem a
parolgd anyagbol akar um nagysagt részek (klaszterek) is kiszakadhatnak, amelyek alapvetden

befolyasolhatjak a novekvo réteg szerkezetét.

A parologtatassal torténé mintakészités leginkabb kifinomult valtozata a molekulanyalab-
epitaxia (molecular beam epitaxy, MBE) [69], egy olyan mintandvesztési modszer, amely soran
a hordozora ultra-nagy vdkuumban (ultra-high vacuum, UHV) parologtatjuk fel az atomokat,
illetve a molekuldkat. Az UHV biztositja, hogy csak az altalunk kivant atomok jussanak a hordo-
zora és az ne szennyezOdjék maradékgaz-molekulakkal. A ,molekulanyalab” jelzé a
parologtatds modjara utal. A parologtatas torténhet Knudsen-cellabol, vagy elektronagytval. A
Knudsen-cella egy, az atmérdjéhez viszonyitva apro lyukkal ellatott edény, amelynek a
belsejében talalhato a forras. A forras melegitésével kialakul a cellaban az adott homérsékletre
jellemzé egyensulyi géznyomas, melyet elhanyagolhatdé mértékben modositanak a nyilason at
tavozo atomok. Elektronagyu esetén az elektronbombazas hatasara a rézcsészében helyet foglald

anyag parolog el.

A dolgozatomban felhasznalt FePd izotop-periodikus multirétegek, illetve a magneses
mintazathoz hasznalt FePd réteg a Magyarorszagon egyediili, az RMKI-ban talalhat6 MBE
berendezésen késziiltek. Munkam soran kifejlesztettem a berendezés automatizalasat szolgalod

vezérld szoftvert is.

A FePd rétegek novesztését a kovetkezOképpen végeztem: MgO (001) kristalyra el6szor 3 nm
krom magképzo réteg keriilt, melyet 15 nm Pd puffer réteg kovetett. Erre novesztettem a
[™Fe47Pds3(3 nm)/*"FeqsPds3(2 nm)]yo izotdp-periodikus multiréteget, vagy a magneses mintézat

eldallitasahoz a 30 nm vastag > Fes7Pds; réteget. Az oxidacié elkeriilésére, a kész mintéra egy
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1 nm vastag Pd réteg keriilt. A minél nagyobb aranyban rendezett L1, szerkezetet tartalmazé
minta eléallitdsa céljabol a hordozo 350 °C-on, mig rendezetlen szerkezet el6allitasa céljabol
szobahémérsékleten tartottam. A ndvesztés soran a felparologtatott anyagmennyiséget két
fiiggetlen kvarckristaly-monitorral kovettik nyomon. A “’Fe novesztése Knudsen-cellabol
tortént 1410 °C-on, az Osszes tobbi anyagot elektrondgyubol parologtattuk. A mintak
azonossaganak érdekében a kiilonbozé anyagok ndvesztési sebessége minden esetben azonos
volt, az >'Fe, "Fe esetén ~0.06 A/s, a Cr ~0.07 A/s és a Pd ~0.04 A/s. Az MBE kamraban a

nyomés a kezdeti néhanyszor 10 mbar-rél a ndvesztés kozben 2.8x10” mbar-ra emelkedett.

Az epitaxialis nikkel monoréteg, a Katholiecke Universiteit Leuven egyetem MBE-berendezésen
késziilt. 7x10 mm? Si(100) hordozéra, szobahSmérsékleten 75 nm vastag nikkel réteget
novesztve, gondosan ligyeltek arra, hogy a rdgzités soran ne legyen a minta mechanikai
fesziiltséggel terhelve. A nikkel novekedési sebessége ~0,07 A/s volt. A nyomas a kezdeti ~10™°
mbar-rél a novesztés soran ~10° mbar-ra csokkent. A lateralis homogenitas érdekében a

mintakat a ndvesztés soran forgattak.

A polikristalyos nikkel mintak a Gottingeni Georg-August-Universitit egyetemen késziiltek az
elektronsugaras parologtatis modszerével, ugyancsak 7x10 mm? Si(100) hordozéra. A novesztés
alatt a nyomas mindvégig 10™ mbar alatt maradt. A parologtatoban a forras és a hordozo kdzotti

viszonylag nagy (40 cm) tavolsag egyenletes vastagsagu rétegnovesztést tett lehetdve
111.6.3 Porlasztas

Porlasztas [70, 71] esetén a vékonyréteg forrasa egy ionbombazasnak kitett céltargy (target). A
bombazd ionokat gyakran egyenaramu gazkisiilésbol nyerik. A céltargyra 1000 V' korili
fesziiltséget kapesolnak, a hordozo le van foldelve. Ezutan kériilbeliil 10~ mbar nyomést Ar-
gazt engednek a vakuumrendszerbe, €s az ennek hatasara 1étrejovo gazkisiilés ionjaival (plazma)
bombazzak a céltargyat. A becsapodo ion a legfelsd néhany atomrétegben tobb iitkozést is
elszenved, az iitk6zések soran energidja tobb atomra oszlik el. Ez az energia elegendé lehet
ahhoz, hogy egy a feliileten 1év6 atom kilépjen a forrasbol, azaz porlodjék. Gyakorlati
megvalositaskor a céltargyat vizzel hiitott, egyik oldalan foldelt arnyékoloval ellatott lapra
rogzitik. Ehhez a laphoz csatlakoztatjak az 1000 V koriili egyenfesziiltség negativ polusat, a
pozitiv polus a foldre csatlakozik. Ez a didda tipust porlasztd. Ha a fent emlitett, vizzel hiitott
lap ala magneseket helyeziink, azok stabilizaljak a gazkisiilést, és novelik a porlasztasi hozamot.

Ez a magnetron-tipusu porlaszto [7072]. Porlasztassal viszonylag jo mindségii rétegek allithatok
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eld. A novekedési sebesség 1 és 10 A/s kozé esik. A porlasztasra hasznalt gaz bekeriilhet a

rétegbe, ezaltal ronthatja annak tisztasagat, illetve modosithatja annak tulajdonsagait.

A Fe/Si neutron-szupertiikor és Bragg-tiikor eldallitasdhoz a Mirrotron Kft.—ben talalhaté DC
porlaszto berendezést [73] hasznaltam. Az m=2 szupertiikrot (az m paraméter magyarazatat ld. a
IV.2 fejezetben) 4x3 cm? tiveghordozokra parologtattuk. A szupertiikor 152 réteget tartalmazott,
és benne szilicium- és vasrétegek felvaltva kovették egymést. Az iiveghordozora elészér 71 A
vastag szilicium majd ezt kovetden egy 83 A vastag vas réteg keriilt. A vastagsdgok a rétegszam
fliggvényében folyamatosan [74] névekednek, vasnal 400 A-re, mig sziliciumnal 141 A-re. A
feliletre az oxidacio elkeriilésére egy vékony szilicium réteg keriilt. A ndvesztés soran az Ar
munkagdz nyomésa sziliciumnal 500 W teljesitmény mellett 2.6x10° mbar volt, vas

névesztésénél 750 W teljesitménynél 1.3x10 mbar volt.

Bragg-tikorb6l a fenti berendezésen haromfajta szerkezetet készilt. Az elsé egy
[Fe(84 nm)/Si(109 nm)];, Osszetételdi periodikus multiréteg. A masodik tipushoz kétféle
szinuszos jellegii kettdsrétegprofillal rendelkez6 minta tartozott, ahol az egyik egy 22 alrétegbdl
allo 138,5 A Kkettdsréteg-vastagsagy, a masik egy 18 alréteghdl 4llo 143,1 A vastagsagi
kettésréteg szerkezet volt (40-szer, illetve 20-szor ismételve). Végiil a harmadik fajta egy 69
rétegbdl allo minta, amelyben a vas és szilicium rétegvastagsaga egy szamitogépes szimulacio

altal el6irt véletlenszerli modon valtozott 60 és 100 A kozott.
111.6.4 Hokezelés

A hékezelések az RMKI-ban talalhato MBE berendezés UHV kifiité kamrajaban torténtek, ahol
a mintdk mindvégig ultra-nagy vakuumban voltak. Mivel a minta melegitését a rogzitésre
szolgalo blokk flitésével értiik el, ezért a minta felilletének homérséklete nem egyezett meg
pontosan a beallitott homérséklettel. Sziikséges volt a teljes kezelés alatt a minta valodi
homérsékletének infravords kamera segitségével torténd korrigalasara. A felflités és lehiités
id6tartama egyarant 20-20 perc volt.

111.6.5 Mintabesugarzas

A mintak besugarzasa négy helyen tortént. A 100-400 keV energiaju ionokkal az RMKI
nehézion kaszkad (NIK) berendezésén implantaltunk. A nyalab a lateralis homogenitas céljabol
minden alkalommal sepertetve volt, azaz a nyalab egyenletesen éri a minta teljes feliiletét.
Dolgozatom soran ezen a berendezésen vas (100 keV) és hélium (130-400 keV) ionok

besugérzasa tortént 10 mbar nyomason, szobahémérsékleten.
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A 100keV-os Ni' besugarzas a gottingeni IONAS ionimplantald berendezésen tortént
szobahémérsékleten 107 mbar nyomas alatt. Besugarzas alatt a mintak a feliiletiik normalisahoz
képest 5°-kal meg voltak dontve és a nyaldb sepertetve volt. Besugarzas alatt, semmilyen kiilsé

magneses tér, vagy mechanikus fesziiltség nem érhette a mintat.

Az 500 keV-os héliumbesugarzas az RMKI EG2 Van de Graaf gyorsitdjaban tortént. Mivel a
nyalab sepertetése nem volt lehetséges, ezért a nyalab egyszerre csak a minta egy részét érte. A
teljes minta homogén besugarzasa érdekében a mintat mozgattuk ugy, hogy minden része azonos

fluenciat kapjon. A nyomas ennél a berendezésnél 10" mbar volt.

Végiil a 60 keV hélium és a 35keV Ne' besugirzasok az MTA KFKI MFA-ban talélhat6

neonimplanter gyorsiton torténtek.
I11.6.6 Ionnyalab litografia

FePd filmek lateralis mintazat szerinti besugdarzasa céljabol egy 30 nm vastag, 75 %-ban L1,
szerkezetli FePd rétegre 200 nm vastag sziliciumdioxid gombokbdl allo réteget novesztettiink
Langmuir-modszerrel [75,76]. A gdombdk Stober-technikaval késziiltek [77], tetraetil-ortoszilikat
ellendrzott hidrolizisével. A Si0,-gombok felviteléhez eldszor a mintat fliggdlegesen a novesztd
kad vizébe martottuk, majd a SiO,-gomboket szétteritettiik a viz felszinén. Ezutan a réteg feliileti
fesziiltségének ellenérzése mellett a réteget két gat ovatos mozgatasaval sikban rendezett
allapotba hoztuk. Ezutan a mintat 6vatosan kihtiztuk a vizbdl tigyelve arra, hogy ezalatt a feliileti
fesziiltség ne valtozzék, azaz a gdmboeskékbdl allo Gsszefiiggd réteg ne szakadjon el Ennek
kovetkezményeképpen egy rendezett, stabil SiO,-gombokbdl allo réteg keriilt a FePd réteg

feliiletére.

A magneses mintazat ugy késziilt, hogy ezeket a rétegeket 35 keV-os neonionokkal, illetve 100
keV-os vasionokkal sugaroztuk be. Végiil a SiO,-gomboket egyszer(i alkoholos mosassal

eltavolitottuk.
IIL.7 Reflektogramok kiértékelése

Egy reflektogramot szamos paraméter hatiroz meg. Ezeket a paramétereket alapvetéen két
csoportra lehet osztani: a mérés koriilményeit jellemz6 és a mintat jellemz6 paraméterekre. Az

els6 csoportba tartoznak a

o Polarizaciét leir6 paraméterek (polarizator és analizator Poincaré-vektorai, azaz a

polarizacios allapot geometriai reprezentacioja)
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o Kiilsé magneses tér

o Nyalabdivergencia

o Hullamhossz-divergencia

o Nyalabintenzitas

o Hattér

o Esetenként tovabbi paraméterek

A mintakat a kovetkezé paraméterekkel jellemezhetjiik

o Rétegszerkezet (rétegszam, sorrend)

o A rétegek vastagsagai

o A rétegekhez tartozo szuszceptibilitasok, illetve szorashossz-siirtiségek
o A bels6 magneses tér nagysaga, iranya

o A réteghatarok érdessége

I11.7.1 Diffuziés tényez6é meghatirozasa a multiréteg Bragg-csucsainak magassagabol
Egy izotopperiodikus multirétegben, esetiinkben a "™Fey;Pdsy/ *'Fes,Pdss, a >'Fe mélységi
koncentracioprofilja Fourier-sorba fejthet6 az alabbi modon [78]:

C(2) = XC, exp(ik,2), 111.54

ahol k,=27/A és A a periodikus multiréteg Fe/Pd kettdsrétegének vastagsaga. Ondiffuzié esetén
a C, Fourier amplitado a diffuzié elérehaladtaval lecsokken. A (I1.10) diffuzids egyenlet

egydimenzios megoldasaval a Fourier egyiitthatora a kovetkez0 kifejezést kapjuk:

C, = C, e (- k2D(T). 111.55
D(T) az adott T hémérsékleten mérhet6 diffuzids egyiitthato ¢és ¢ a hon tartas ideje. Mizogouchi
és csoportja az n-edik Bragg-csucs ¢ = 0-beli (/p) és ¢ id6 elteltével mérheté 1(¢) intenzitisa

kozott az alabbi Osszefliggést talalta [79]:

1(1) n*m’
Inf| — |=———D(t)t. 1.
(10)--22 ,
Az ehhez tartozo kettésrétegbeli diffizios hossz 1D-ban:

L, =~2D(0)t . 11.57
A fenti képlet szerint a Bragg-csucs intenzitasanak valtozasabol a diffuzios egyiitthatd

meghatarozhato.
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16. abra multiréteg Bragg-cstcs intenzitascsokkenése hokezelés kovetkeztében csokkenés az SMR
spektrumban

A 16. abra két izotop-periodikus FePd mintan végzett SMR-mérés gorbéi lathatok a novesztés,
illetve egy hdkezelés utan. Jol latszik, hogy a rétegek Osszekeveredése kovetkeztében a

magasabb rendli Bragg csticsok drasztikusan lecsokkentek.

Gyakorlatban azonban a Bragg cslcs intenzitdsanak meghatarozasa problémakba {itkdzhet,
mivel azt a diffuzion kivil jelentdsen befolyasolhatjak a rétegben fellelheté szerkezetek
paraméterei [80], azok eloszldsa, valamint a mintdn a 8= 0 szdg beallitasa kovetkeztében, a

Kiessig-oszcillaciok Bragg-csucshoz képesti esetleges elhelyezkedése, stb.

111.7.2 Diffuzios tényezé meghatirozasa a Fick-torvénybdl a teljes reflektogram

illesztésével.

A fent emlitett nehézségek miatt a Bragg-csucs intenzitasanak megfeleld kiértékeléshez a teljes
reflektivitasgorbe olyan illesztésére van sziikség, amely az 6sszes a mintara és magara a mérésre
vonatkozé paramétert figyelembe veszi. A diffuzios egyiitthatokat periodikus multirétegekben
hataroztam meg. Az illesztés soran a fed6rétegben és a hordozoban elhanyagoltam a diffuziot,
bar azt részben egy érdességparaméter bevezetésével figyelembe vettem. Az illesztés menete a

kovetkez6 volt:

I. A periodikus rétegszerkezetben a II.55 egyenlet szerint Fourier-soros megoldast
alkalmaztuk.

2. A kezdeti kett6sréteg-szerkezetben (koncentracio-profil) Fick II szerinti Dt keveredést
szamoltunk

3. A szamolt koncentracio profilbdl eléallitottuk a kozelitd rétegszerkezetet
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Erre a szerkezetre kiszamoltuk az SMR, illetve az NR-gorbét és Osszehasonlitottuk a
mért spektrummal.

A diffuzios allandot, vagy az idot, esetleg ezek szorzatat (Df) hasznaljuk illesztési
paraméternek. Az illesztés hibajat a FitSuite programmal minimalizaljuk [81].

Mivel a Dt a koncentraci6 profilt hatarozza meg, ezért az iteracional a listaban a 2. pontra

1épiink vissza
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IV Mérési eredmények és diszkusszié

PhD munkam soran szamos anyagrendszeren tobb kisérleti modszerrel végeztem méréseket. Bar
gondolatilag mind illeszkedik a bevezetésben emlitett lancolatba, ezen mérési projektek
motivacidja eltéré volt. A konnyebb kovethetdség céljabol ezért a kovetkezOkben a mérési
eredményeket és azok diszkusszidjat az egyes mérési projektek szerinti szerkezetbe
csoportositottam. Ezek utdn egy éltalanosabb, valamennyi projektre vonatkozd Osszefoglald

kovetkezik és csak ezt koveti a tézispontok felsorolasa.
IV.1 Nikkel-rétegek besugarzasa
1V.1.1 Bevezetés, motivacio

Ferromagneses vékonyrétegek ionbesugarzasa megvaltoztathatja a film mikroszerkezetét és
magneses tulajdonsagait. E valtozasok vizsgalata kiilondsen fontos szerepet tolthet be minden
olyan alkalmazas soran, amely valamilyen modon az anyag magneses tulajdonsagaira épiil.
Sajationnal torténd besugarzas elonye, hogy idegen atomok nem maradnak vissza a rétegben és a
késobbiekben sem befolyasoljak a kialakitott tulajdonsagokat. Ezen vizsgalatok tapasztalatait,
késobb a IV.2 fejezetben targyalt Fe/Si rétegszerkezetben visszamaradt fesziiltség

csokkentéséhez hasznaltam fel.

75nm nominalis vastagsagii polikristalyos és epitaxidlis Ni-réteget ndvesztettiink
szobahémérsékleten 7x10 mm? Si(100) hordozokra, amit néhany nanométer nativ oxid (SiOs)
réteg fed. A polikristalyos mintdk elektronagyus parologtatassal (Electron Gun Evaporation,
EGE), az epitaxidlis mintdk molekulanyaldb epitaxial (MBE) modszerével késziiltek. Az
elektronagytival parologtatott mintakat 100 keV energiaja 1, 10, 50, 100 és 500x10"/cm?, mig
az MBE-mintikat ugyanekkora energiaju 1, 10, 30, 60 és 100x10'*/cm® Ni* ionfluenciaval
sugaroztunk be. A mintdk jellemzését RBS modszerrel végeztem. A nikkelrétegekben a

magneses anizotropia valtozasait MOKE-mérésekkel, a belsd deformaciok altal okozott

A besugarzas energiajat Ugy valasztottam meg, hogy a SRIM [82] szimulacié szerinti

closzlasprofil a nikkel-réteg kdzepére essen.

Ezzel a feltétellel a szimulacid a besugarzo ion energidjara 100 keV-et adott. Ennél az energianal
a besugarzo Ni-ionoknak csupan 0,3 %-a jut at a hordozoba. A szimulacio szerint minden bejové

ion atlagosan 1121 vakanciat general. A minta homogén besugarzasara X-Y sOpretést
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alkalmaztunk. Besugarzas alatt semmilyen kiilsé magneses tér, vagy mechanikus fesziiltség nem
érte a mintat. A valddi rétegvastagsagok megallapitasara RBS-mérések torténtek, mind a

besugarzas eldtt mind utan.
IV.1.2 Rutherford-visszaszorasi spektrometria mérések

Az RBS-méréseket a gottingeni IONAS gyorsiton (R-30 nyaldb) végeztem. A mérések
merdleges beesésben 0,9 MeV energiajii He'-ionokkal torténtek. A mélységfelbontast a detektor
energiafelbontasa (tipikusan 12,5 keV), valamint a nyaldb energiacloszlasa (50-100 eV)
korlatozta. A hatarfeliiletek szélességét az elemprofilbdl hatdroztam meg. A kiértékelésben a Ni,
illetve a felileti Si siirtiségét 9,13x10% at/cm’-nek, illetve 4.98x10°* at/cm®-nek vettem. A
hatarfeliillet — mas szoval a Si-hordozoban a Ni-eloszlas — meghatarozasa a hatarprofil
illesztésevel tortént. A 84 at% ¢és 16 at% Ni-tartalom kozotti mélységkiilonbséget 2c-val
jelsltem, de a véltozasok jobb szemléltetése céljabol az abrazolasnal o*-et hasznaltam. Az 17.

abra a polikristalyos mintdkon végzett RBS-mérések eredményét mutatja.
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17. abra A polikristalyos mintdk RBS-gorbéje és az abbol szarmaztatott koncentracié profil a nem besugérzott (fent) és besugarzott mintak esetén (lent)
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A mérésekb6l megallapitottam, hogy polikristalyos mintak Ni rétegvastagsaga 74,6 nm ¢és
76,6 nm kozott valtozott, ami nagyon jol egyezik a nominalis értékekkel. A Ni porlodasa
10" Ni/em® fluencianal kezdédott és 1,8 nm vastagsagesokkenést, mig a legnagyobb
fluencianal jelentGs, 10,4 nm vastagsagcsokkenést eredményezett. A nem besugarzott
mintikon a 6 63,6 nm® és 65,9 nm’. A 18. 4bra a Ni/Si hatarfeliilet vastagsaganak valtozasat
mutatja a besugarzas hatdsara. Egészen a nagy fluencidkig a hatarfeliilet vastagsaganak

valtozasa elhanyagolhat6 volt, majd jelentds kiszélesedés tortént.

120 T T T

T T T
100 1
80 1

—~ 60 : 1

E .ol ]

£

~

5 204 1
0 ?Y) \§
20 ]

0 100 200 300 400 500

Besugarzé dozis (10"*Ni/cm?)
18. abra A Ni/Si hatarréteg valtozasa besugarzas hatasara
Annak érdekében hogy a tovabbi magneses és szerkezeti Osszehasonlitdsok nagyjabol
egyforma rétegvastagsagn mintakon torténjenek - ezzel kikiiszobolve a vastagsag

kiilonbségb6l adodo egyéb effektusokat — a tovabbi Osszehasonlitidsokban a legnagyobb

fluencidval besugarzott minta nem vesz részt.
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A 19. abra az epitaxidlis mintak RBS-spektrumait mutatja. Az epitaxialis mintdkban a Ni
rétegvastagsaga 77,9 nm és 84,4 nm kozé esett, ami valamelyest nagyobb az elektronagyuval
parologtatott mintaknal tapasztaltnal, valamint a 75 nm-es nomindlis értéknél. A besugarzas
hatasara nem tortént lényeges porlodas (0,1 nm kis fluencianal, 1,9 nm nagy fluencianal). Az
alap mintakon a o° 58,7 nm2 és 60,4 nm> kozott valtozott, ami 5 nm>-el kevesebb, mint amit az
elektronagytival —parologtatott mintaknal tapasztaltam. A  besugarzds kovetkeztében
bekovetkezett hatarfeliileti vastagsagvaltozast a 20. dbra mutatja. Megtigyelhetd, hogy a

hatarfeliiletek vastagsaga nem valtozott jelentdsen.
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20. abra Az epitaxialis mintak Ni/Si hatarfeliiletének vastagsaganak véltozasa besugarzas hatasara.
1V.1.3 Magnetooptikai Kerr-effektus mérések
A mintaban végbemené magneses tulajdonsagok valtozasanak tanulmanyozasahoz az Osszes
mintan magnetooptikai Kerr méréseket végeztem. A nem besugarzott, a 10", 10", 5x10%, 10'°
és 5x10' Ni/cm® fluenciaval besugarzott mintakon a ¢ azimut szog fiiggvényében felvettem a
MOKE gorbéket a magneses anizotropia meghatarozasa céljabol. A ¢=0 a minta hosszabbik
oldalaval parhuzamos iranyt jelenti. A polikristalyos mintaknal a nem besugarzott mintan és a
legkisebb fluencianal az altalunk elérhet6 20 mT tér nem volt elegendd a telitéshez, ezért az azon

mért gorbék belsé hurkok

A kiilonb6z6 fluenciaval besugarzott polikristalyos mintakon meghatarozott koercitiv eré (H.),
relativ remanencia (M,/Ms) és relativ telitési energia (E¢/M;) a 21. abra lathatd. Egy egytengelyti
és egy négyfogdsi magnesesen anizotrop anyag esetében a madagneses energiasliriiség a

kovetkezéképpen irhato:
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ahol E,/M; az izotrop jarulékot jeloli, (Ku/Ms), illetve (Ki/4M;) az egytengelyli és négyfogasi

magneses anizotropiatagok, ¢, és ¢; pedig a konnyll iranyok és a minta oldala altal bezart

szogek.
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21. 4bra A koercitiv erd, a relativ remanencia és a magneses energia szogfiiggése elektronagytval
névesztett mintakon 10", 10", 5x10" ¢és 10" /cm? fluenciaj Ni" ion besugéarzas utan

Novesztés utan a koercitiv erd izotrop volt, 10" Ni/em? fluencia utin egytengelyll anizotropiat
mutatott, majd nagyobb fluencidknal ismét izotroppa valt. A H, értéke a kezdeti 300 Oe értékrol
jelentdsen lecsokkent egészen 30 Oe-ig, ami a tombi nikkelre jellemz6 értéknek felel meg [83].
A relativ remanencia, a koercitiv er6hoz hasonl6 viselkedést mutatott. Az M,/M; mennyiség a

kezdeti 0,3-r6l 0,9-re emelkedett. Mas szoval, a hiszterézisgorbe jellege négyzetesebbé valt (22.

abra, a).
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22. 4bra a) Az elektronagyuval parologtatott mintdkon mért MOKE-gorbék valtozasa a besugarzas
hatasara. b) Az egytengelyli és négyfogasu anizotropia valtozdsa a besugarzas hatasara
polikristilyos mintdkon.
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A relativ telitési energia a preparacié utani izotrop jelleget kdveten a fluencia fiiggvényében
anizotroppa valt. A K,/M, mennyiséget folytonos ndvekedés jellemzi, mig Ky/M; a 10" Ni'/em?
fluencianal maximumot mutat, majd 10" jon/em® fluencianal teljesen eltlinik, ezaltal szinte
tokelétes négyfogasu magneses anizotropiat jelez, ahol K,/Ms=0,2 és K;/M; = 6,8 értéket vesz
fel (22. abra, b).

Hasonloan az eddig targyalt polikristalyos mintdkhoz, a nem besugarzott, illetve a 10", 10" ¢s
10" ion/cm? fluenciaval besugarzott epitaxialis mintakon is elvégeztem a MOKE-méréscket a
$azimut szog fliggvényében. Egészen 10" Ni/em? fluenciaig a H, koercitiv erd szogfiiggése egy
négyfogast és egy egytengelyli anizotropia szuperpoziciojat mutatja. A legnagyobb fluencianal
ez a jelleg eltiint és a szogfiiggés izotroppa valt €s egyuttal a koercitiv eré atlagos értéke is
megnétt 16 Oe-rél 21 Oe-re. A relativ remanencia kezdeti izotrop jellege utan mar a legkisebb
fluencianal is megjelent az egytengelyli és négyfogasu anizotropia szuperpozicidja, ami azonban
a legnagyobb fluencianal eltiint. a minta. A 23. abra jol szemlélteti, hogy a besugarzas egészen a
legnagyobb fluenciaig erds négyfogasu anizotropiat kelt a relativ telitési energia szogfiiggésében
is, mely a legnagyobb fluencianal, hasonléan a relativ remanencianal tapasztalttal, jra

csokkenni kezdett.
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23. abra A koercitiv er6, a relativ remanencia és a magneses energia szogfliggése a nem
besugérzott, illetve a 10", 10" &s 10'®ion/cm’ Ni” ionfluencidval besugarzott epitaxialis
mintdkon

A 24. abra a K,/M; és K;/M; mennyiségek egytengelyli és négyfogasi magneses anizotropia

paraméterek valtozasat mutatja a besugarzasi fluencia figgvényében.
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24. abra Az egytengelyli és négyfogast anizotropia valtozasa a besugarzas hatasara.
Az egytengelyli anizotropia paraméternél 10" ion/cm? fluencidig folyamatos ndvekedést
tapasztaltam, majd a legnagyobb fluencianal ismét csokkenést mutatott. A kezdeti 0,79 érték, a
maximalis 1,65 utan 0,82-re valtozott. A négyfogasu anizotropia paraméter mar a legkisebb
besugarzo6 fluencianal jelent6sen megndvekedett (4,2-r81 12,5-re). A nikkel besugarzé fluencia
tovabbi novelésével azonban folyamatosan csokkent. Ez a minta magneses texturaja
szempontjabol azt jelenti, hogy a kezdeti, Iényegében izotrop magneses jelleg kisebb fluenciak

esetén anizotroppa valt. A legnagyobb fluencianal mar ismét izotop jelleg volt megfigyelheto..
1V.1.4 Rontgendiffrakciés mérések
A polikristalyos mintdkon 8-26 és 3°-0s GIXRD (25. dbra) méréseket végeztem Bruker AXS D8

advance diffraktométeren Cu-Kow (A=1,54 A) hullamhosszon. Az mérések eredményét, a szamolt

belso fesziiltségeket, valamint a racsparamétereket a 25¢ dbra szemlélteti.
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25. 4bra a) 0-20 rontgen diffraktogramok b) 3°-GIXRD rontgen diffraktogramok ¢) a belsd
fesziiltségek, valamint az atlagos és fesziiltségmentes racsparaméterek valtozasa polikristalyos Ni-
mintakon.

63



A 3°-s surlodd beeséses rontgendiffrakcios gorbéken (25b abra) a hordozd cstcsa mellett a
nikkel (111), (220), (200) és (311) csucsai lathatok, melyek poziciojabol 111.45 szerint a belsd
fesziiltséget meghatdroztam.. A fesziiltség figyelembevételével megallapithato, hogy a
besugarzas fluencidjanak novelésével a belsd fesziiltségek fokozatosan eltinnek és ezzel
parhuzamosan, a racsparaméter novekedést mutat. Novesztés utan a mintaban 1,41 GPa belsd
fesziiltség volt jelen, ami a nagy fluencianal egészen 0,15 GPa-ra csokkent le. A racsparaméter a
kezdeti 3,5140 A-rol 3,5234 A-re nétt, ami mar nagyon megkozeliti a tombi nikkel 3,5238 A-os
értékét (JCPDS file card no. 04-0850).

A polikristalyos mintakon késziilt rontgendiffrakciés mérésekben (25a abra) a hordozd erés
cstcsa mellett a Ni (111) csucsa figyelhetd meg, melynek csucsszélességébdl és a belsd
fesziiltség ismeretében meghataroztam a polikristalyos mintakban végbemend szemcseméret-

valtozast (26. abra).

Szemcseméret (nm)

polikristalyos

0 2 4 6 8 10
Besugarzé dézis (10°° Ni/cm®)
26. abra Polikristalyos minta szemcseméret valtozasa a besugarzas fliggvényében
Azt tapasztaltam, hogy novesztés utan a szemcseméret 17 nm koriil volt és a novekvé fluenciaju
. - . B} 16 2 ey .
besugarzas hatdsara monoton novekedést mutatott. A 10" ion/cm” fluencianal a szemcseméret

26 nm.

Az epitaxialis mintakon is megismételtilk ugyanazon méréseket, mint a polikristalyos mintakon.

Az eredményeket a 27. dbra mutatja.
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27. 4bra 0-20, 3°-GIXRD mérési eredmények, illetve a belsé fesziiltségek, az 4tlagos és
fesziiltségmentes racsparaméterek valtozasa az epitaxialis Ni-mintakon.

A 3°-GIXRD felvételen a hordozo csticsa nem lathato, mivel a jobb statisztika érdekében csak a

fontosabb csticsok koriil mértem. A belsé fesziiltség a besugarzas hatasara folyamatosan

csokkent, a kezdeti 0,31 GPa-rdl, eldjelet valtva -0,13 GPa-ra valtozott. Az eléjel megvaltozasa

azt jelenti,

hogy a mintdban kezdetben a minta sikjaban jelenlévd

huzofesziiltség

nyomofesziiltséggé valtozott. Az atlagos racsparaméter mindvégig az egyensulyi racsparaméter

alatt maradva 3,5151 A-rol 3,5292 A-re nétt.

A besugarzas hatasara a szemcseméret novekedett (28. abra).

Szemcseméret (nm)

40

©
&
!

30

Epitaxialis

T T T

2 4 6
Fluencia (10‘5 Ni/cmz)

28. abra Az epitaxialis mintak szemcseméretvaltozasa a besugarzas fliggvényében

A nem besugarzott minta esetében a szemcseméret 33 nm-re adddott, majd ez az érték a

legnagyobb fluencianal 37 nm-re emelkedett.
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IV.1.5 Az eredmények értelmezése

Megallapithatd, hogy a minta magneses és szerkezeti tulajdonsagai, valamint a besugarzas hatasa
jelentésen fligg a novesztés modjatol. Az elektronagytis parologtatassal késziilt mintdk magneses
és szerkezeti tulajdonsagai nagyban eltértek az egyensulyi értékektdl, mig ez az eltérés joval
kisebb volt az MBE-vel késziilt mintak esetében. Az elobbi esetben a kezdeti racsparaméter
3,514 A volt, mig az utébbiban ez 3,515 A. Belsé fesziiltséget és a koercitiv erét vizsgalva az
eltérés mar lényegesen nagyobb. Mig az elektronagyuval névesztett mintdban a koercitiv eré
300 Oe és a belso fesziiltség 1,41 GPa volt, addig az MBE-s mintakban 16 Oe és 0,31 GPa.
Mindkét esetben a bels6 fesziiltségek relaxalodtak besugarzas hatasara, de az MBE-s mintaknal a
10" jon/cm® fluencianal elSjelet is valtottak, ami a huzofesziiltség nyomofesziiltséggé
alakulasara utal. A szemcseméretek valtozasa is azonos tendenciat mutatnak. Kezdetben az
MBE-s mintakon joval nagyobb szemcseméreteket figyeltiink meg (33 nm a 17 nm-el szemben),
de az elektronagytval novesztett mintaknal a besugarzas hatasara a novekedési iitem nagyobb
volt és a legnagyobb fluencianal 27 nm-re, mig az MBE-s mintanal 37 nm-re novekedett. A
besugarzas jelentdsen befolydsolja a magneses anizotropia kialakulasat is. Megfigyelhetd egy
parhuzam a belsé fesziiltségek jelenléte és a négyfogasi magneses anizotropia kzott. Azokban
az esetekben, amikor a mintaban jelentds fesziiltség volt, a koercitiv erd, a relativ remanencia,
valamint a relativ magnesezettségi energia izotrop jelleget mutatott. Ahogy a belsé fesziiltségek
relaxalni kezdtek, ugy nétt a négyfogasu anizotropia. Az MBE-s mintaknal, ahol a legnagyobb
fluencianal a fesziiltség a relaxalodas utan ellenkezd elgjellel ismét novekedni kezdett, ott a

négyfogash anizotropia ismét csokkent.
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IV.2 Fe/Si fesziiltségmentesitése He besugarzassal
1V.2.1 Bevezetés, motivacié

A szupertiikrok (SM) nélkiilozhetetlen eszkozok a neutronkutatasban. Annak érdekében, hogy a
neutron teljes visszaverddési szogtartomanyat megnoveljék, a tiikkrok novekvé periodicitast
multiréteg sorozatbol allnak [74]. Amennyiben a tiikkor valtakozva ferromagneses (Fe, vagy Co)
és nem magneses rétegeket (Ge, Si, Ti) tartalmaz, neutronpolarizatorként is alkalmazhatd

[84,86,87].

A multirétegekben megjelené mechanikai fesziiltségek kialakulasat leggyakrabban a kristalyracs
hibai, racsparaméter eltérés, vegyiilet képzddése, vagy az anyagok eltérd hdotagulasi
egytitthatoival magyarazzak [88]. Korabbi vizsgalatok 1 GPa feletti belsé fesziiltségeket
mutattak FeCo/Si szupertiikrokben [89]. A belsé fesziiltség szintje kritikus, mivel az elronthatja

a réteg neutron-optikai tulajdonsagait és végsé esetben a réteg le is valhat a hordozorol.

DC magnetron porlasztassal 152 réteg, valtakozva Fe-bdl és Si-bol allo, m=2 szupertiikrot
novesztettiink float-iiveg hordozéra. Az m érték a neutron szupertiikrok jellemzésére szolgald
paraméter, amely a tiikor kritikus szogét adja meg a természetes nikkelre jellemz6 kritikus szog
egységekben. A szilicium vastagsiga, a hordozé feldl kiindulva, folytonosan névekedett 71 A-
r8l 141 A-re, mig a vasrétegek 83 A-r6l 800 A-re. A teljes vastagsig 1.6 um volt. A

rétegszerkezet sziliciummal kezd6dott és azzal is végzodott.

A mintakat - egy kivétellel - a ndvesztési belsé fesziiltségek csokkentésének esélyeit vizsgalando
besugaroztuk hélium-ionokkal 1, 24, 50 és 100x10'* ion/cm® fluencidkkal. A besugarzas
energidjanak meghatarozasahoz két egymassal ellentétes hatast kellett figyelembe venni.
Egyrészr6l, mivel a nuklearis hataskeresztmetszet az energia ndvekedésével csokken, a
besugarzo ion energidja a feliileten elég kicsi kell legyen a megfeleld hatas eléréséhez, kiilondsen
mivel a vastagabb rétegek a felillethez kozel vannak és ismeretes, hogy a visszamaradd
mechanikai fesziiltség a rétegvastagsaggal né [90]. Masrészrdl a besugarzo ion energiajanak elég
nagynak kell lennie ahhoz, hogy az ion a mélyebb rétegekbe is eljusson. Szamos SRIM
szimulacié utan a besugarzé hélium energigjat 500 keV-ben hataroztam meg. Ennél az
energianal a hélium hatotavolsag profiljanak maximuma a szupertiikor szerkezet alsé harmadaba

esik. A besugarzas a KFKI RMKI EG2 tipusu Van de Graaf-gyorsitojaban tortént.
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A besugarzasnak a szupertiikdr neutron-optikai tulajdonsagaira gyakorolt hatdsat polarizalt

neutronreflektometriaval vizsgaltam.

A belsé mechanikai fesziiltségek alakulasat surlodd beeséses rontgendiffrakcitoval kovettem. A

szemcseméretet nagyszogi rontgendiffrakcioval vizsgaltam Bragg-Brentano geometriaban.

MOKE-méréseket is végeztem abbdl a célbol, hogy megéllapitsam milyen hatdssal volt a

héliumbesugarzas a minta magneses tulajdonsagaira.
1V.2.2 Rontgendiffrakciés vizsgalatok

A rontgen mérések a KFKI MFA Bruker AXS D8 advance diffraktométerén torténtek Cu-Kou
(A=1,54 A) hullamhosszon. Az egyéb hullimhosszak kisziirésére egy LiF egykristaly
monokromator volt felszerelve a diffraktalt nyalab utjaba. A berendezést feladattol fiiggden
kétféle geometridban hasznaltam. Bragg-Brentano (6—26) geometriat a feliilettel parhuzamos
racsparaméterek ¢és szemcseméret meghatarozasara, mig surlodo beeséses diffrakciot a belsé

deformacié meghatarozasara.

A szupertiikrokben a belsé fesziiltségeknek a kiilonboz6 fluenciaju héliumbesugarzasok hatasara
létrejott valtozasat surlodo beeséses rontgen-diffrakcioval vizsgaltam. A szamolt eredményeket a
29. abra mutatja. A fesziiltséget a vas Bragg-csticsainak pozicigjabol hataroztam meg a 111.5.1.3

bekezdésben targyaltak alapjan.
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29. abra A kiilonboz6 fluencidkkal besugarzott szupertiikor szerkezetben mért belsd fesziiltség
véltozasa.

Fontos megjegyezni, hogy CuKo energian (8,041 keV), 3°-on a rontgenfoton behatolasi
mélysége 4 um (a szupertikoér vastagsaga 1,6 pm), ezaltal az eredményiil kapott belsd

fesziiltségek a rétegszerkezeten beliili atlagot képviselik. A novesztés utani mintaban 1,76 GPa
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nagysagu huzofesziiltséget tapasztaltam a feliilettel parhuzamosan. Ez a mechanikai fesziiltség
mar képes lehet arra, hogy idében megvaltoztassa a rétegszerkezet tulajdonsagait vagy végsé
esetben a réteg levalasat okozza a hordozordl. A szamolasok alapjan megallapitottam, hogy
novekvé fluencidji héliumbesugarzas hatdsara a belsé mechanikai fesziiltségek folytonosan
csokkentek, és a legnagyobb fluencianal (10" jon/em?) csupan 0,37 GPa huzéfesziiltség volt a

mintaban.

A szemcseméret valtozasat, nagyszogii szimmetrikus rontgendiffrakcié segitségével hataroztam
meg a vas legintenzivebb csucsanak (110) szélességébdl a Scherrer-képlet alkalmazasaval (30.

abra).
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30. abra Szemcseméret valtozasa novekvo fluenciaji héliumbesugarzas hatasara.
Az eredmények csupan enyhe novekedést mutatnak a szemcseméretben a névekvd fluenciaji
besugarzas hatisara. A kezdeti 111 A 24x10"/cm’® fluencianal 120 A-re novekszik és a

tovabbiakban lényegében valtozatlan marad.
1V.2.3 Magnetooptikai Kerr-effektus mérések

A longitudindlis MOKE-méréseket az RMKI MOKE berendezésén mértem 620 nm
hullamhosszu 1ézerdidda alkalmazasaval. A hiszterézisgérbéket a mintanak a kiilsé térhez
viszonyitott kiilonboz6 iranyaiban vettem fel, igy lehetévé téve az esetlegesen létrejott magneses
textura vizsgalatat. A 31. abra a koercitiv eré és magneses energia siirliség polardiagramjait

szemlélteti novekvo fluenciaji héliumbesugarzas hatasara.
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31. abra A koercitiv erd ¢és a relativ telitési energia polardiagramjai kiilonboz6 fluenciaju
héliumbesugarzast kovetoen.

A novesztés utani minta elemzése a magneses momentum sikbeli komponensének anizotropiajat
mutatja az 1 mm-es atmérdjit MOKE lézer folt alatt. Mind a telitési energia, mind a koercitiv erd
egytengelyli €s négyfogdsii anizotrdpia szuperpozicidjat mutatja. A telitési energia
polardiagramjai végig hasonlé jelleget mutatnak, csupan a nagysag és az orientacié valtozik. A
koercitiv erd esetén mas a helyzet. A kezdeti egytengelyli €s négyfogasu anizotropia 24x10™
ion/cm*fluencianal szinte teljesen négyfogasuva valik, emellett az atlagos koercitiv erd
névekedése is megfigyelhet. A héliumbesugarzas fluenciajat tovabb novelve, 10'®ion/cm?

fluencianal a kezdeti allapothoz nagyon hasonlé magneses texturat figyeltiink meg.
A relativ telitési energiat illesztve (Ey/M;), meghataroztam az egytengelyl (K./M), négyfogasu
anizotropia paramétereket (K,/Ms) és az izotrop energia jarulékot (Eo/Ms). A szamolt értékeket az

32. abra mutatja.
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32. abra izotrop energia tag, egytengelyll és négyfogast anizotropia paraméterek valtozasa a
besugarzas fluenciajanak fliggvényében
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Az Osszes paraméter 24% 10" ion/em? fluencidnal mutatja a legnagyobb értéket. A legjelentdsebb
valtozas a négyfogast anizotropia paraméterének esetében volt megfigyelhetd, ahol a kezdeti
2,516l ez az érték egészen 4-re nétt, majd a legnagyobb fluencianal visszacsokkent 2,6-ra. Az
egytengelyli anizotropia paramétere fluktualo jelleget mutat. A kezdeti 0,7 érték 0,66-ra csdokken
a legnagyobb fluencianal, kozben 0,38-as minimum ¢és 0,8-as maximumeértéket vesz fel. Az
izotrop komponens a négyfogasu anizotropia paraméterrel azonos tendenciat mutat. A kezdeti
2,27 értékrol elérve a 3,22-es maximumot ismét csokkeni kezd és a legnagyobb fluencianal 2,43
lesz. Mivel a MOKE-jel csupan a legfelsé vasrétegrol hordoz informaciot, ezért nem hatarozhato
meg kozvetlen kapcsolat a magneses anizotropia valtozasa és a belsé fesziiltség csokkenése

kozott.
1V.2.4 Konverziéselektron-Méossbauer-spektroszkopia mérések

A szupertiikor rétegszerkezetben jelenlévé vaskornyezetek meghatarozasa céljabol CEMS-
méréseket végeztem a nem besugarzott, és az 1, 24, 50 és 100x10"/ecm? fluenciaval besugarzott
mintakon (33. abra). CEMS mérésekhez, forrasként egy egyvonalas >’Co(Rh) Mossbauer-forrast
hasznaltam. A detektorként egy hazi készitésti egyhuzalos proporcionalis szamlalot alkalmaztam,

amely 4,7% metant tartalmazo He-gazzal miikodott 850 V elofeszitéssel.
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Elektron beiités

33. abra Egy m=2 Fe/Si szupertiikor szerkezeten a feltiintetett kiilonbozé fluencigju
héliumbesugarzas utan felvett CEMS spektrumok.

A novesztés utani minta CEMS-spektruma két komponens felhasznalasaval volt illeszthetd. A £6
komponens, mely 94 %-ban jarult hozza a teljes spektrumhoz, a tiszta a-vas hiperfinom
paramétereihez hasonlod értéket mutatott, nevezetesen: izomér eltolodas (-0,023+0,01) mm/s,
kvadrupolusfelhasadas (0,01440,02) mm/s, magneses hiperfinom tér (32,621+0,01) T (a minta
sikjaban). A masik komponens egy nagy eloszlassal rendelkez6 dublettel volt leirhat6, amelynek
kvadrupolusfelhasadasa (-0,728+0,039) mm/s, izomér eltolodasa (0,159+0,026) mm/s volt. Az
irodalomban a hasonld hiperfinom paraméterekkel rendelkez6é vas kornyezetet e-Fe;.«Sips —vel
azonositottak [91, 92] ahol 0 <x <0,5. A legvaloszinlibb magyarazat ennek a komponensnek a
megjelenésére, hogy a hatarfeliileten a szilicium reagalt a vassal és igy cézium-klorid typusu (g)
vasszilicid keletkezett. Mivel a CEMS informéaciés mélysége csupan ~500-1000 A és a
legfelsébb vas réteg 800 A vastag, ezért a mért FeSi komponens a legfelsé Fe/Si hatérfeliiletbol

ered. A besugarzott mintdk esetén a teljes CEMS-spektrum egy hatvonalas spektrummal volt
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illeszthetd, melynek paraméterei megegyeztek az a-vas irodalmi értékeivel [93]. Annak oka,
hogy a vas szilicid kérnyezete miért tiinik el mar a legkisebb fluenciaju besugarzas hatasara, még

nem megoldott.
1V.2.5 Polarizalt neutronreflektometriai mérések

A fentebb emlitett bels6 mechanikai fesziiltség relaxalodasanak csak akkor lehet gazdasagi
jelentdsége, ha ekozben a szupertiikor neutron-optikai tulajdonsagai nem romlanak jelentdsen.
Ennek vizsgalatara az RMKI GINA reflektométerén a mintakon 200 G kiils6 térben polarizalt
neutronreflektometria méréseket végeztem a térrel parhuzamos és azzal ellentétes iranyu neutron

polarizacioval (34. abra).
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34. abra a) Polarizaltneutron-reflektogramok, a minta helyén 1év6é 200 G térrel parhuzamos ¢és
azzal ellentétes neutron polarizaciénal b) a reflektivitds a kritikus szognél c¢) a maximalis
polarizacios hatasfok reflexios geometriaban a nem besugarzott mintara vonatkoztatva 0, 1, 24, 50
and 100x10"* ion/cm? fluenciaji héliumbesugarzas hatésara
A polarizalt neutron spektrumokbol meghatarozott (reflexios geometridban mért) maximalis
polarizacios hatasfok és a szupertiikor kritikus szogénél mért reflektivitasanak valtozasat a 34.
abra b) és c) abrak szemléltetik. A nem besugarzott rétegszerkezet reflektivitasa 80,8 % volt
96,6% polarizacio mellett. A besugarzé héliumion fluenciajanak névelésével az eredmények arra
utaltak, hogy az egymas melletti rétegek valamelyest Osszekeveredtek, mivel a reflektivitas
61,5%-ra mig a maximalis polarizacios hatasfok 92,8 %-ra esett vissza. A jobb szemléltetés
érdekében érdemes a reflektivitas és a polarizacio csokkenését a belsd fesziiltség csokkenésének

fuggvényében vizsgalni (35. abra).
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35. abra A kritikus szognél mért reflektivitds, valamint a maximalis polarizaciés hatasfok

csokkenése (a nem besugarzott mintahoz viszonyitva) a visszamarado fesziiltség csokkenésének

fliggvényében
Az abran jol lathato, hogy a reflektivitds romlasa lényegében linearisan né a szupertiikor
rétegszerkezetben visszamaradd belsé fesziiltség csokkenésével. Ez a jelenség a polarizacio
hatasfokara mar joval kisebb. Az eredmények szerint 60 %-os belso fesziiltségesokkenés 17 %
reflektivitas- és 2 % polarizacios hatasfokromlast eredményez. 8 0% fesziiltségesokkenés esetén
ezek az értékek sorrendben mar 24 %-ra és 4 %-ra nének. Az eredményeket figyelembe véve
megallapithatjuk, hogy a szupertilkérben visszamaradd mechanikai fesziiltségb6l eredd

élettartam-csokkenés javithato besugarzassal, de ekkor intenzitasveszteséggel ¢és kisebb

polarizacios hatasfokkal kell szamolni.
1V.2.6 Az eredmények értelmezése

DC magnetron porlasztoberendezéssel késziilt Fe/Si magneses szupertiikrokben vizsgaltam a
visszamarado fesziiltség csokkentésének lehetségét. EbbSl a célbol 500 keV héliumionokkal
sugdroztam be a rétegeket 1, 24, 50 és 100x10'%cm’ fluenciaval. A sarlodo beeséses
rontgendiffrakcios mérésekbol megallapitottam, hogy a mintdban ndvesztés utan 1,79 GPa
mechanikai fesziiltség volt jelen, ami a legnagyobb fluenciaju besugarzas hatasara 0,37 GPa-ra
csokkent. Az atlagos szemcseatméré csupan kis mértékben valtozott, 111 A kezdeti értékrdl
120 A-re. MOKE-mérésekbsl megallapitottam, hogy a minta legfelsd rétegében a magneses
anizotropia egytengelyli és négyfogasii komponensbdl tevodik Ossze (annak ellenére, hogy
polikristalyos szerkezetre ez nem jellemzd), és ezen anizotropia paraméterek maximuma
2.4x10%/ecm? fluencianal figyelheté meg. A CEMS mérések azt mutattak, hogy a kezdeti, nem
besugarzott mintdban ¢-FeSi van jelen, de ez a besugarzott mintdkon mar nem volt

megfigyelheté és azokban az esetekben a spektrum egyetlen vaskomponenssel illeszthetd volt. A
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neutron-optikai tulajdonsagok valtozasat PNR mérésekkel vizsgaltam. Az eredmények alapjan a
legalkalmasabb besugarzési fluencia 5x10'*/cm?, mivel a belsd fesziiltség ebben az esetben 60%-
ot redukalodik, ami elégséges lehet a réteg stabilitdsa szempontjabol. Ekkor a reflektivitas a
kritikus szognél 17%-ot, a polarizacids hatasfok 2%-ot romlott. A legnagyobb fluencianal ugyan
80% volt a belsé fesziltség csokkenése, de ez 24% reflektivitas- és 4% polarizacios

hatasfokvesztést eredményezett.

75



IV.3 Bragg-tiikrok optikai tulajdonsagainak testre szabasa
1V.3.1 Bevezetés, motivacio

Multiréteg titkrok szerepe a lassii neutronok alkalmazasaban rendkiviil kiterjedt. A két eltérd
neutronoptikai potenciallal rendelkez6 anyagbol allo periodikus rétegszerkezettel miikodé tiikor
monokromatorként hasznalhaté [94,95]. A nagy szorashossz-kiilonbségiik miatt a nikkel és a
titan erre a célra széleskoriien hasznalatos [96,97]. Abban az esetben viszont, ha polarizalt
nyalab sziikséges, a Ni/Ti multirétegek nem hasznalhatok, mivel a nikkel magneses momentuma
nem elegendd ehhez. Erre a feladatra valtakozva erdsen ferromagneses (Fe, Co) és nem
magneses (Ge, Si) rétegekbdl allo szerkezet sziikséges [84,85,86]. Multiréteg rendszerii
monokromator alkalmazasakor a legnagyobb problémat a magasabb rendii reflexiok jelentik,
amelyeket a mérések soran ki kell szirni. Nem magneses multiréteg monokromatoroknal (pl.
Ni/Ti) ezt ugy probaltdk megoldani, hogy a kettosréteget szinusz jellegli rétegprofillal
helyettesitették [98]. Mivel a reflektivitasgorbe a szorashosszakat tartalmazé rétegszerkezet
refrakcioval korrigalt Fourier-transzformalja, a szinuszos kettGsrétegprofilhoz egyetlen Bragg-
cstcsot tartalmazo reflektivitasgorbe tartozik. Tokéletes szinuszos rétegconcentracio-profil
eléallitasa azonban ipari porlasztoberendezésekben egyiittes porlasztassal nem lehetséges, mert a
két komponenst kiilon céltargybol, kiilon kamraban porlasztjak. Ezért mas megoldasok

sziikségesek.

Harom, ipari berendezésekben is viszonylag egyszeriien eldallithato rétegszerkezet
tulajdonsagait vizsgaltam. Eldszor kozvetleniil probaltam meg atlagosan kozel szinuszos
rétegprofilt eléallitani a ndvesztési paraméterek gondos megvalasztasiaval. Utdna egy olyan
rétegszerkezettel probalkoztam, amelynek paramétereit a megvaldsitani kivant szimulalt
neutronreflektogramm illesztéséb6l kaptam meg. Végiil egy tokéletes szogletes multiréteg
szerkezetbdl kiindulva 350 keV neon besugarzassal probaltam meg elérni a lekerekitett szinuszos
jellegti rétegprofilt. A rétegek neutron-optikai tulajdonsagait polarizalt neutron reflektometriaval

vizsgaltam.

A megkozelitleg tokéletes szinusz rétegprofil ndvesztése nem egyszerll, mivel a nagyon kis
rétegvastagsagok egylittes porlasztasanak ellenérzése tobb szaz rétegben szinte lehetetlen. Ezért
egy olyan modszert fejlesztettem ki, ami lényegesen leegyszeriisiti az ilyen rétegek eléallitasat.

A profil tervezésének folyamatat a 36. abra szemlélteti.
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36. abra A szinuszos jellegii rétegprofil tervezésének szakaszai
A tervezés folyaman, a Fe/Si kettosrétegben, egy tokéletes szinuszos vaskoncentracio-profilbol
indultam ki. Ezutan ezt egy lépcsés profillal kozelitettem. Utana, egy adott koncentracional a
kevert réteget két tiszta rétegre osztottam, ahol a rétegvastagsagokat ugy hataroztam meg, hogy
az Osszkoncentracid ne valtozzék. Az egyszerliibb novesztés érdekében a rétegvastagsag
eloszlasat ugy csokkentettem, hogy az egymas melletti rétegek vastagsagat kiatlagoltam. Ezzel a
modszerrel két minta késziilt. Egyikben a 138,5A vastagsagu kettOsréteget 22 alrétegbdl
allitottam eld, amit utana 40-szer ismételtem (sinl), a masikban 143,1 A vastagsagh kettdsréteget

18 alrétegre osztottam és a kettdsréteget 20-szer ismételtem (sin2).

Egy masik megkozelitésben a megvaldsitani kivant PNR spektrumot illesztve kaptam meg a
rétegszerkezet paramétereit. Ez a tiikér 69 rétegbdl allt, sziliciummal kezdddott és azzal is

végzdott (rand).
1V.3.2 Polarizalt neutronreflektometria mérések

Végiil egy tokéletes szogletes kettésrétegprofillal rendelkezd [Fe/Si];, multiréteg mintat
novesztettem, ahol a vas 84 A, a szilicium 109 A vastag volt (MLS). A minta foldarabolasa utan,
egyet érintetleniil hagyva, a mintakat a kettosrétegprofil lekerekitése céljabol 350 keV, (1-
27)x10" jon/em® fluenciaji neon ionokkal sugiroztuk be. A besugarzas energidjat Ggy
allapitottam meg, hogy a SRIM szimulacid szerint a besugarzé ion mélyen a hordozoéban alljon
meg, igy a rétegben az ion energiaja allandonak tekinthetd legyen.

A kiilonb6z6 modszerekkel eldallitott rétegszerkezeteket a 37. abra mutatja.
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37. abra A kiilonbozé modszerekkel eléallitott Bragg tiikrok rétegszerkezete
A szinuszos jellegll rétegszerkezettel rendelkezé mintakon (sinl, sin2) végzett PNR-mérések
eredménye a 38. abran lathatd. A polarizalt neutron reflektometriai méréseket az RMKI GINA
reflektométerén végeztem, 4,6 A hullamhosszon. A mintak az erre a célra épitett 500 G kiilsd
teret eldallitd mintatartoban voltak. Ezzel a térrel parhuzamos (down) és ellentétes (up)

polarizacios reflektogramokat rogzitettem.
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38. abra A szinuszos jellegii rétegszerkezettel rendelkezé mintak PNR-reflektogramjai (fekete R,
piros R reflektivitas gorbe)

A ,sinl” jelii mintdn, ahol a 138,5A kettésréteg 22 alrétegbdl 4llt, a reflektogram
kiértekelésébdl azt kaptam, hogy ,,up” polarizacio esetén az elsé Bragg-cstics 53%-a volt
totalreflexids értékének, ami a periodicitasban kialakult tokéletlenséget jelzi. Magasabb ¢
értékeknél, a magasabb rendli (n=2, 3) csucsok is megfigyelheték, 0,2% ¢és 0,03 %

hozzajarulassal. A tiikor polarizaci6 hatasfokat a
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pl -1 V.2
I"+1°
adja meg [99], ahol, /" és I' egy adott ¢ érték mellett az ,,up” és a ,,down” polarizacioban mért
intenzitast jeloli. A fenti képletet alkalmazva, az els6 Bragg-csucs pozicidjaban a polarizacio

hatasfoka 79 % volt.

A ,sin2” (kettdsréteg-vastagsag 148,1 A 18 alrétegre osztva) mintanal ,,up” polarizacioban, az
elébbinél lényegesen nagyobb Bragg-csucs intenzitas latszik (82 %). A magasabb rendii csucsok
koziil egyediil az n=2 latszik 0,29 % intenzitassal, az ennél magasabb rendii csticsok eltiintek. A

polarizaci6 is 1ényegesen nagyobb, 97,1 % lett, ami jo érték.

A 69 réteget tartalmazo ,,rand” minta PNR gorbéjét a 39. abra mutatja.
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39. dbra Az illesztéssel meghatarozott rétegszerkezetii mintardl késziilt PNR gorbék (fekete R,

piros R reflektivitas gorbe). A belsé dbran az illesztett spektrum lathaté
A gorbe vizsgalatabol lathato, hogy az ,,up” polarizacioban az n = 2 és n = 4 csucsok eltiintek és
csak az n = 1 és n = 3 Bragg-csticsok vannak jelen 92 % ¢és 0,4 % normalt intenzitassal. A masik
polarizacioban (down) azonban harom cstcs is lathatd. Az elsé Bragg-csticsnal szamolt

polarizacios hatasfok 87 % -nak adodott.

A 350 keV neon besugarzasnak az Fe/Si multiréteg neutron-optikai tulajdonsagara gyakorolt
hatasasanak vizsgalatdhoz minden besugarzasi ciklus utan PNR-méréseket végeztem. A 0, 5, 10,
27 és 270x10"/ecm® 350keV energidji neonnal besugarzott mintikon végzett mérések

eredményeit a 40. abra szemlélteti.

79



13 e, ;
0.01 W 9;‘;;:; mmAs deposited
1E-4 g ol U S TR
1E6 : : :
00 005 040 0
001 Ne 5¢10" Jem’
1E4 e g,
3 : : :
o 0 005 040 0
B oo} e [Nedd0fon’
E‘ 1E4 o g
5 1E6 : : ,
J= L 0.05 0.10 045
TR A e Ne 27x10° fen’
1E4 et o T
1E6 : : :
00... 0.05 0.10 0
o.of %@;f«‘%ﬂ Ne 2.7x10° e’
1E-4 2 “MMM%MQWW%“%HWDMWU
1E6 : : :

0.00 0.05 0.10 0.15
a®)

40. abra PNR mérésék eredménye a 0, 5, 10, 27 és 270x10"%/cm?® fluenciajo 350 keV energiaju

neonnal besugarzott mintakon (fekete R*, piros R" reflektivitas gorbe)
A nem besugarzott minta PNR gorbéjén a Bragg-csucsok mindkét polarizacidban egészen a 4.
rendig latszanak. Egészen a legnagyobb fluencidig (2,7x10'® /em?), a Bragg csticsok elemzése
azt mutatja, hogy a magasabb rendi cstcsok relativ intenzitasa folyamatosan csokken, mikozben
egy kisebb mértékii, 80%-rol 70%-ra torténd csokkenés figyelheté meg az elsé Bragg-csucsnal.
A legnagyobb fluencianal azonban, a rétegek nagymértékii Osszekeveredésének
kovetkezményeképpen, mar az els6 Bragg-csucs is lényegesen (3 %-ra) lecsokken, ami

lehetetlenné teszi monokromatorként vald alkalmazasat.
1V.3.3 Az eredmények értelmezése

A jobb osszehasonlitas érdekében, a kiilonb6z6 mintakon a Bragg-csucsok intenzitdsait a 41.

abran mutatom.

80



+ polarizacid

n-ed rendu Bragg-cstics intenzitasok
n-ed rendu Bragg-cstics intenzitasok

MLS

5E14 /cm2
MLS

1E15 fem2
MLS

2.7E15 fem2
MLS

2.7E16 /om2

sin2
MLS

5E14 /cm2
MLS

21 27E15 fom2
MLS

as deposited
Sint

Rand

as deposited
1E15 /cm2
2.7E16 /cm2
sint

sin2

Rand

41. abra A PNR mérésekb6l szamolt Braggesucs-intenzitasok a kiilonb6z6 modszerrel
meghatarozott rétegszerkezetli mintdkon. Szaggatott vonallal hatarolt téglalapon beliil a multiréteg
mintakat mutatom.

A legnagyobb fluenciaval besugarzott mintat nem szamitva megallapithat6, hogy a besugarzas
elésegitette a multiréteg (MLS) mintdk monokromatizalasi hatasfokat azaltal, hogy a magasabb
rendii cstucsok Osszintenzitasa 22 %-rol 2.2 %-ra csokkent anélkiil, hogy az elsd Bragg-csticsban
mért reflektalt intenzitdsa drasztikusan lecsokkent volna (kevésbé, mint ha BeO sziir6t
alkalmaznank, ahol a veszteség 20 % [100]). Az Osszes mintat egybevetve megallapithatd, hogy
a legnagyobb Bragg-reflektivitds a ,,rand” minta esetén volt (92 % az n=1 cstcsnal), amit a
,.sin2” minta kovetett (82 % az n=1 csucsban). Tovabbi koévetkeztetések megéllapitasara az
Osszes mintan meghatarozott polarizacios hatasfokot és a felharmonikus csticsok 6sszintenzitasat

a 42. abran abrazoltam.
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42. abra PNR-mérésekbol meghatarozott polarizacios hatasfokok és magasabb rendii Bragg-
csucsok Osszintenzitasa a kiilonbozé eljarassal meghatarozott szerkezetii mintdkon. Szaggatott
vonallal hatarolt téglalapon beliil a multiréteg mintakat mutatom.

Az eredmények alapjan megallapithato, hogy a besugarzas a polarizacios hatasfokot is jelentdsen
novelte, 78,8 %-16l 90,7 %-ra. A legjobb polarizacios érték azonban a ,,sin2” mintara jott ki, ahol
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elérte a 97,1 %-t. A ,,rand” mintanal is magas, nevezetesen 87,6 % lett a polarizacios hatasfok.
Ebben a mintaban a diffizios keverés esetleges intenzitasnoveld hatasanak vizsgalatara a NIK

gyorsitd meghibasodasa kovetkeztében eddig nem kertilt sor.
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IV.4 A vas ondiffiziéjanak vizsgilata metastabilisis FePd 6tvozetben

reflektometriaval az izotopperiodikus multirétegek médszerével
1V.4.1 Bevezetés, motivacio

A szamitogépek magneses merevlemezeinek kapacitasa az elmult évtizedekben exponencialis
kapacitasnovekedést mutatott. A lemezek feliiletének paranyi elemén a sikbeli magnesezettség
iranya ugy hordozta az informaciét, hogy ha az pl. balra allt, akkor allapota logikai ,,1”, ha
jobbra, akkor ,,0”. Ha elég sok magneses atom beallasa ad egy bitet, akkor az allapot stabil, a
diszk megbizhato, évtizedekig ,,nem felejt”. A bitek azonban minden hataron tal nem stirithetdk,
mert ha til kevés atom ad egy bitet, a termikus hatasok mar szobahémérsékleten, hetes-hdnapos
idéskalan  bitatfordulashoz, informécidveszteséghez (szuperparamdgneses relaxaciohoz)
vezetnek (I1.5 fejezet). Mai igény a szokasos magneses anyagokat felhasznalva a longitudinalis
(sikbeli) tarolasban mar meghaladta ezt az elvi korlatot A bitsiirliség tovabbi novelésére mégis
magnesezettség helyett a média sikjara merdleges bitekben valo tarolasa, illetve ezek egyiittesen.
A mer6leges tarolas azért lehet (kb. haromszorosan) nagyobb siiriségli, mert a legnagyobb
stiriségli és ezért legkritikusabb *01010101...” bitmintazat esetén a sikban, egy savban irt bitek
mint magneses dip6lusok azonos poélusai, mig merdleges tarolas esetén ellentétes polusai
keriilnek egymas mellé, ami az adott bitméretben az utdbbi technologianal stabilizald, mig az
elébbinél destabilizald tényez6. A mai diszkekben hasznalatos nagysiiriiségli adattarolas a
merdleges rogzitési technologiaval, nagy magneses anizotropiaval rendelkezé anyagok
hasznalataval valt lehetségessé. A FePt, a CoPt, FePt és FePd fémkozi vegyiiletek tetragonalis
(un. L1y) szerkezettel rendelkezd fazisai olyan nagy (~1 joule/cm3) anizotropiaval rendelkeznek,
ami tovabb, az lterabeijt/cm2 folé novelheti a tarolok fajlagos kapacitasat. Alaptudomanyi
érdekességén feliil ezért izgalmas kulcskérdés az anyagtudomany és a gyakorlati alkalmazasok
szamara az L1, atomi- és az ehhez tartoz6 anizotrop magneses szerkezet stabilitasa és az azt
meghatarozo rovid tavu diffuzié. Az L1, tetragonalis szerkezetben az egyik irany kitiintetett, igy
varhatéan a diffuziés allando is iranyfliggd. Fenti 6tvozetek, pl. a vizsgalatunk targyava
valasztott FePd rendezett (L1y) és rendezetlen (lapcentralt kobos) szerkezetei kozotti atalakulas
néhany atomnyi méretben bekovetkezik. Ez a hagyomanyos modszerek segitségével nem
kovethets. Izotdpspecifikus modszerek (NR, SMR) ¢és izotopperiodikus multirétegek
alkalmazasaval azonban az atomi mozgasok mar néhany tized nanométernyi skalan

megfigyelhetdk. Kiilonbozo szerkezetli FePd 6tvozetmintak esetén erre tettem kisérletet.
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IV.4.2 Egyes FePd otvozetfazisok szerkezete
A Fe-Pd rendszer fazisdiagramjat a 43. abra szemlélteti.
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43. abra A Fe és Pd kétalkotos rendszer fazisdiagramja [101]

A 44. abra a lapcentralt kobos, valamint a rendezett L1y (CuAu(1)) FePd szerkezetet mutatja.

44. abra FePd kiilonb6z6 szerkezetei. Bal oldalon L1, jobb oldalon rendezetlen lapcentralt kobos
szerkezet lathato.

A rendezett L1 szerkezetben a Pd és Fe atomi sikok felvaltva kovetik egymast a rendszer c-
tengelye ([001] kristalytani irdnya) mentén, ezaltal a teljes rendszer Osszesen egy darab
négyfogast szimmetriaval rendelkezik. Az ismétlédd sikok kovetkeztében a kobos elemi cella
torzul ¢és tetragondlis lesz. A konnyli magnesezés iranya, a kristdlyanizotropia miatt, a
kristalytani c-tengely [001] irdnyba mutat [102,103]. Az anizotropiadlland6 nagy, a K =1 Jem®
[ 104,105,106 ] nagysagrendjébe esik, emiatt potencidlis magneses taroldanyag a FePd.
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Magnesezettsége a termikus fluktudcioknak akar nanoméretekben is képes ellendllni. Kiilonbozo

L1¢-szerkezetli anyagok koercitiv erejének szemcseméret fliggését a 45. abra mutatja.

w

.
T

Koercitiv erd (MA/m)

Részecskedtmérd (nm)

45. abra A FePd, FePt, CoPd ¢s CoPt koercitiv erejének véltozasa az anyagok szemcseméretének
figgvényében.

Lathat6, hogy nem a FePd rendelkezik a legnagyobb koercitiv erével egy adott szemcseméretnél,
mégis gyartasi szempontbol kedvezébb anyag lehet, mint a tobbi jeldlt, hiszen a rendezddés

FePd esetében mar a technologia szamara kedvezd, alacsonyabb homérsékleten megtorténik.

Az L1y szerkezet a rontgendiffraktogramon jol azonosithato, mert az (Cu K-o sugarzas esetén)
23° korill megjelenik a [001] indexli csucsa, ellentétben a lapcentralt kobds szerkezettel,

amelynek a paratlan Miller-indexii csticsai nem jelennek meg.

FePo200)

v FePa(002)
FePg(001)

2 thets (foh)

46. abra MgO(001) hordozon 1évé L1, FePd szimulalt rontgendiffraktogramja

A 46. abra rontgendiffraktogramjan 1évé csteshelyek kiértékelésébdl az egyes mintakban a
rendezett L1, valamint a rendezetlen fcc racsparamétereit meghataroztam. Az L1, szerkezet
esetében az a- ¢és c- racsparaméter 0,3855 nm-nek, illetve 0,3712 nm-nek adodott. A két tengely

aranya c/a =0,96. A lapcentralt kobos szerkezet racsparamétere a =0,38 nm.
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Konverziéselektron-Mossbauer-spektroszkopiaval — értékes informéciot szereztem a FePd
rendszerben jelenlévé atomi kornyezetekrél. FePd esetében még nem sikeriilt el6allitani
kizarolag L1, fazist tartalmazé mintat. Bizonyos mennyiségli fcc szimmetridju ,,fazis”
(kdrnyezet) minden esetben megfigyelheté volt a mintdban ¢és gyakran nanoméretli vasban dus
(azaz nagy atlagos hiperfinom-terii) kivalasok is (49. abra). Mivel a minta novekedése nem
tokéletesen egyensulyi, ezért a kiilonbozd kdrnyezeteknek eloszlasa van. Ennek legvaloszintibb
oka az L1, szerkezetben kialakulé nagyszamu antifazis- hatar [107], ami az atomi Fe- (és Pd-)
sikok siirti megszakadasahoz, kovetkezésképpen szamos, kissé kiilonbozo szimmetriaju lokalis
kérnyezet kialakulaséhoz vezet. A legkisebb (26,7 T) atlagos hiperfinom-terii °’Fe-komponens a
rendezett L1, szerkezetre jellemzd. Ebben a szerkezetben a hiperfinom tér iranya a mintara
merdleges, az izomer eltolodas 0,18 mm/s és a kvadrupolusfelhasadas 0,38 mm/s [108,109]. A
rendezetlen fcc komponens hiperfinom tere 30 T koril talalhatd. Egyes publikaciokban ezt a
kornyezetet a domének kozotti tartomannyal azonositottdk [110], de mivel ennek ardnya akar
50 % is lehet, s mi tobb, készithetd olyan minta is, amely kizarolag ilyen szerkezettel
rendelkezik, ezt a feltevést kizarhatjuk. A magnesezettség iranya ¢s a feliilet normalisa kozotti
szOg ebben a tartomanyban 54° és 90°kozott valtozik. A CEMS-mérések szerint a legnagyobb
(34 T) atlagos hiperfinom-teri komponensben a magnesezettség az L1, fazishoz hasonléan a
minta sikjabol kifelé mutat. Curin és csoportja [109] megmutatta, hogy a vasszomszédok
szamanak novekedésével a hiperfinom magneses tér linearisan valtozik, ezaltal valoszinisithetd,
hogy ez a tartomany vasban dis (részletes értelmezés a IV.5.3 bekezdésben). Ez a spektrumrész
a mintaban véletlenszertien el6forduld, esetlegesen az antifazis-hatarok koril kialakuld
nanoméretii, vasban dis kivalasokhoz rendelheté hozzd. Mivel a vas kobos szerkezetébdl
magneses textira nem kovetkezik, feltételezhetd, hogy ezek a kivalasok az L1, matrixba be
vannak agyazodva, ezaltal ahhoz magnesesen csatolodnak, igy indokolva a szintén a

kitiintetetten a feliiletre mer6leges magnesesezettségiiket.
1V.4.3 Mintaeloallitas és 6sszetétel-meghatarozas

A FePd rendezett L1, szerkezet eldallitasa komoly el6készitést és megfelelden kontrollalt
novesztési paramétereket igényel. Tizendt novesztési kisérletet végeztiink, mire eljutottunk
odaig, hogy a minta 80 %-ban L1, szerkezetet mutatott. A minta szerkezeti rendezettsége és
epitaxialis viszonyai a CEMS-spektrumokban megjelend lokalis kérnyezetek alapjan kitinéen
jellemezhet6k. Ezért a tovabbiakban az L1y, fcc és vasban gazdag ,,fazist” CEMS-alspektrumuk

mintazataval azonositom és koncentracidjukat azok spektralis hanyadaval teszem egyenlévé
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(azaz feltételezem, hogy valamennyi Fe-kornyezethez azonos Mdssbauer-Lamb-tényezo
tartozik). Az esetlegesen tiszta Pd fémfazissal nem foglalkozom. A 1V.5.2 fejezetben latni
fogjuk, hogy ezek a kornyezetek Gibbs-i értelemben fazisnak bizonyosan nem tekintheték, mert
elektronmikroszkopos képilik alapjan sem elkiilonitheték, ugyanakkor lokalisan, legalabbis
néhany atomtavolsagnyi méretben jol elkiilonithetd kornyezeteket jelentenek. A Fe-Pd
kétalkotos fazisdiagrambol kiindulva (43. 4bra), a Fe-Pd 6sszetételt az 50 % Pd koncentracid
kornyezetében modositottam, mert azt tapasztaltam, hogy ez kedvez az egyensulyi L1, fazis
kialakulasanak. A FePd réteg alatt elhelyezkedd pufferréteg vastagsagat is valtoztattam, hogy
ezzel el6segitsem az L1, szerkezet kialakulasdhoz sziikséges tetragonalis torzulast.
Osszességében a koncentraciok Fe 44 % Pd 56 % és Fe 50 % Pd 50 % kozott valtoztak, mig a
pufferréteg vastagsaga 0 és 500 nm kozott valtozott. A dontéen L1y szerkezetii FePd

létrehozasanak egyes 1épéseit a 47. abra mutatja CEMS-spektrumaikkal jellemezve.

Puffer- Nevesz-
Mg
vas Paladium réte o tés
Minta képzi
koncent- | koncent | vastag- homér | Wdgnesesriteg
szam réteg
raciai®s | raciois séga séklete
Crisnm)
(nm) W
1 S0 S0 S0 van 520 “Fepd
2 a7 3 s0 van 520 “Fepd
3 a1 55 S0 van 520 “Fepd
4 a7 53 S0 van 700 “Fepd
s a1 ss s0 van 700 “repd
s as ss S0 van 520 wFepd/Trepd
7 15 sa o Van 720 “Fepd
3 15 sa o nincs 520 “repd
B 3 56 o van 700 “Fepd
“Fepd Nagyonlassi
10 " S5 o an 520 )
novesitisio.0LA/s)
d 1 3 55 o van 523 “Fepd
12 s0 s0 o van 520 “Fepd
9-8765432-101234567389 s P o = o 520 crerd
V{mm/s) 14 a7 53 15 nincs 520 TFepd/TFepd
15 a7 3 15 van 520 "FePd/TFePd

47. abra A FePd mintakészités kisérletei. Hatul: az elsé minta. EI6l: 15. minta, amelyben az L1,
szerkezet részaranya mar ~80 %. A mellékelt tablazat az adott mintara jellemz6 novesztési
paramétereket tartalmazza.
Hatul a legelsé mintandvesztés utan felvett CEMS-spektrum figyelhetd meg. Itt a spektrum még
egyaltalin nem mutatja a rendezett szerkezetre jellemz6 hiperfinom paramétereket. A
késobbiekben a magnesesen felhasadt hatvonalas CEMS-spektrumban megfigyelhet6 a kettes-
6t6s vonal fokozatos csdkkenése, ami az L1, szerkezetre jellemzden, a hiperfinom térnek a minta
feliiletéhez képest merdleges beallasat mutatja. Az egyes-hatos vonal lekeskenyedése a FePd-ra

jellemz6 tobbi szerkezet (fcc-FePd, a-vas) eltiinésével hozhatd oOsszefliggésbe. A legutolsd

kisérleti novesztés esetén az L1, szerkezet aranya a teljes spektrumban 80 %, mig a rendezetlen
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fce kérnyezeté csupan 20 %. A nagyter(i, vasban dis kornyezet nem volt megfigyelhetd ebben a

mintaban.

A [Fe47Pd53(3nm)/57Fe47Pd53(nm)]10 izotop-periodikus multiréteg mintakat (a hazankban csak a
KFKI RMKI-ban fellelhetd technika, a) molekulanyalab-epitaxia (MBE) segitségével MgO(001)
hordozora magképzo- és pufferréteg alkalmazasaval novesztettem. Amennyiben arrdl kiilon
emlitést nem teszek, a tovabbiakban a ,,FePd izotoépperiodikus multiréteg” mintak alatt minden
esetben az MgO(001)/Cr(3nm)/Pd(15nm)/[Fe47Pds3(3nm)/*"Fe4;Pds3(89nm)];oPd(3nm)
nominalis szerkezetli mintat értem. A Cr magképzé és a Pd pufferrétegre az 6tvozet multiréteg
epitaxialis novekedése, a Pd fedorétegre az esetleges oxidacio elkeriilése céljabol volt sziikség.
Ezek vastagsagat ¢és a FePd rétegek novesztési hémérsékletét a fent emlitett novesztési
kisérletsorozatban ugy optimaltuk, hogy a mintaban az L1, fazis kristalytani c-tengelyével a
MgO(001) hordozo sikjara meréleges legyen és részaranya (a CEMS-mérések szerint) maximalis
legyen. Ezt 350°C-on, a megjeldlt pufferréteg vastagsanal, Cr magképz6 réteggel értiik el. Ezen
kiviil késziiltek szobahémérsékleti hordozora is mintak (azonos nominalis rétegszerkezettel). A
350°C-on novesztett mintdk dontden (mintegy 80 %-ban) a rendezett L1, fazist, a

szobahémérsékleten novesztett mintak kizarolag fce-FePd fazist tartalmaztak.
1V.4.4 Hékezelések

Az MBE modszerrel nédvesztett 20x20 mm? feliiletli "™ FessPdss> FessPdss izotopperiodikus
multirétegmintakat feldaraboltuk és az MBE berendezés eldkészité kamrajaban ultravakuumban
hokezeltik. A hoékezelés soran a minta felilletének hémérsékletét infravords hoérzékeny
kameraval kovettik. A homérséklet 500 K és 800 K kozott valtozott, mig a hén tartas ideje,
mintatél fliggden, 90 és 1800 perc kozott valtozott, Osszesen Otven kiilonbozd allapoti
("FePd/™FePd) multiréteg mintat allitva igy elé. Minden mintar6l CEMS-spektrumot vettiink

fel a hokezelés elott és utan.
I1V.4.5 Szinkrotron-Mossbauer-reflektometria és neutronreflektometria mérések

Az izotopperiodikus multiréteg kémiailag (elektronszorasat tekintve) egynemt, viszont egy a
*'Fe atommag rezonanciaenergiajaval rendelkez6 rontgennyalabbal, (vagy neutronnyalibbal)
megvilagitva  multirétegként viselkedik, igy reflektogramjaban az ismétlédd kettosréteg
vastagsagara jellemz0 szognél megjelenik az izotop multiréteg Bragg-csucs. A cslcs nagysaga és

a reflektogram alakja elsGsorban a rétegek izotopkontrasztjatol, masodsorban a hatarfeliiletek
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profiljatol, érdességétdl ,,elmosc’)dottségéltc')l”l fligg. A réteghatarok elmosodottsaga a difftizid
elérehaladtaval nd, a rétegek szorasi kontrasztja csokken. A rétegek Osszekeveredésének
mértékét SMR, illetve NR gorbék illesztésébdl hataroztam meg. A reflektivitasgorbék I11.7.1 és
II1.7.2 fejezetben leirt moédon torténd illesztésébdl a mélységprofil és a rétegre merdleges
diffuzios alland6 meghatarozhatdé volt. A mért spektrumokat a FitSuite programrendszerrel

(www.fs.kfki.hu) értékeltem ki.

Az 48. abra az illesztésbol meghatarozott diffuzios egyiitthatokat abrazolja a reciprok
homérséklet fliggvényében. A pontok illesztésébdl a FePd minta atlagos szerkezetére a diffuzios
aktivalasi energiat, valamint az ahhoz tartozo pre-exponencialis tényez6t meghataroztuk. Az
aktivalasi energiara 1,51 0,3 eV, mig a pre-exponencialis tényezére (1,38 +7,58)x10™° m’s™

adodott.
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48. abra A mért reflektogramokbol (SMR, NR) illesztéssel meghatarozott diffuzios egyiitthatok, a
reciprok hémérséklet fiiggvényében

A varakozasokkal ellentétben a mért reflektogrambol (SMR, NR) illesztéssel meghatarozott
diffuzios egyiitthatok, a reciprok hémérséklet fiiggvényében jelentds szorast mutatnak (48. abra).
A legtobb pontnal a mérések hibaja nem tér el jelentésen a szimbolumok méretétdl, ezért

valészintileg ez a jelleg nem mérési hiba kovetkezménye.

! A Bragg-csics magassaga és alakja SMR esetén kis mértékben fiigg a magneses rétegek hiperfinom terétél, NR

esetén a rétegek esetleges magneses rétegkozi érdességétol is.
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1V.4.6 Konverzidselektron-Mossbauer-spektroszkopia mérések

Annak alatamasztasara, hogy az 48. abra pontjai szoérasanak mélyebb anyagszerkezeti okai
vannak a CEMS spektrumokat hivtuk segitségiil, meghatdrozando, hogy milyen komponensek
voltak a mintaban. A korabban mar targyalt kdrnyezetek, nevezetesen a kisterii (~27 T) rendezett
L1y, a nagyterti (~35 T) vasban gazdag nanoklaszterek, valamint a kdzbensd atlagos hiperfinom-

terti (~30 T) rendezetlen FePd szerkezet voltak megfigyelhetdk.

fec

vasban
gazdag

-10-8 6 -4 -2 0 2 4 6

8 20 24 28 32 36 40 44
V (mm/s) Hiperfinom magneses tér(T)

49. abra Néhany kivalasztott CEMS spektrum. Feliil a 78 %-ban rendezett, kozépen a 40 %-ban

rendezett, alul a rendezetlen FePd multiréteg minta spektruma.
Az 49. abra harom kivalasztott CEMS-spektrumot és a kiértékeléseként kapott hiperfinom
téreloszlast mutatja. A CEMS-spektrumokat a Normos kod [111] segitségével illesztettem. A
teljes spektrum harom alspektrumként, hisztogram tipust hf-téreloszlassal lett kiértékelve. A
kiilonb6z6 komponensekhez tartozo hf tértartomany gy lett megvalasztva, hogy megfelelé hf
téreloszlasok alakja kézel szimmetrikus legyen. A felsd spektrumban a rendezett L1, kdrnyezet
dominal (78 %), ¢s a rendezetlen fcc tartomany csupan 16% ¢és a vasban gazdag klaszterek
jelenléte szinte elhanyagolhato (6 %). A kozépsd spektrumhoz a rendezett L1y és a rendezetlen
fce tartomanyok kozel azonos (40 %) sullyal jarulnak hozza és a nagyterii komponens is jelentds
(20 %). Az als6 abran mutatott FePd mintdban a nagyteri komponens jelenléte nem
megfigyelhetd és a rendezett L1, kornyezet is csupan 13 %-ban van jelen. A minta jellegét szinte
kizarolag a rendezetlen fcc kornyezet hatdrozza meg. Ezen eredmények alapjan a minta
szerkezetileg nem tekintheté homogénnek. Ezért a diffuzids egyiitthatd szarmaztatasanak modja

is megkérddjelezédik.
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IV.4.7 Az eredmények értelmezése

Lattuk, hogy a diffuzios hékezelések elérehaladtaval a mintaban mas aranyban lesznek jelen az
egyes lokalis kornyezetek, amelyeknek értelemszertien mas D(7) diffazids egyiitthatoja lehet,
ezért a minta jellemzése egyetlen egyiitthatoval nem indokolt. Legkozelebbi legegyszeriibb
lehetségként feltételeztem, hogy a diffiizids egylitthaté egy tetszéleges méretli térfogatban
szakaszonként allando. A Fe mozgasat a multirétegben tigy modellezem, mintha egy véletlen
otvozetben diffundalna, azaz a diffuzios egyiitthatd a kiilonboz6 vaskdrnyezetekre jellemzd

sulyozott Osszege:

D= xLlr,DLl‘, +x_/a-D + x5 Dp, V.3

fee
Ahol x110, Xgee, €8 Xpe az L1, a rendezetlen fcc, valamint a vasban gazdag tartomanyokhoz tartozo
spektralis hanyadok kiindulo- és végallapotokbol meghatarozott atlagértéke, Dyiig, Dicc,é8 Dre
pedig a megfeleld tartomanyokhoz tartozo diffuzios egyiitthatok. A fenti egyenletet kifejtve, a

kovetkez6 Osszefiiggéshez jutunk:

Qi e Ore Iv.4

D(T)=x, D} e " +x,Dj.e " +x,Dle "
Az NR ¢és SMR mérések kiértékelésébol kapott diffuzids értékeket illesztve az Gsszes (50)
mintara, az adott komponens aktivacids energidja (Q) és pre-exponencidlis tényezdje (D°)
meghatarozhatd volt. Az 50. abra mutatja a mért diffuzios egyiitthatok illesztett értékeit,
valamint szemléltetésképpen néhany kivalasztott minta NR és SMR spektrumat. Az dbra tetején

a mintakhoz tartozé 6sszetétel van abrazolva.
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50. abra Alul: FePd mintdkon, NR és SMR mérésekbol meghatarozott diffuzios egyiitthatok a
homérséklet figgvényében. Kozépen: A jelolt pontokhoz (A, B, C, D) tartozo SMR, illetve NR
gorbék. Fent: Az egyes mintakhoz tartozo bels6é kornyezeti dsszetétel.

Az illesztésbdl az L1y, fcc és vasban gazdag kornyezetek pre-exponencialis tényezdire és
aktivalasi energidira a kovetkez értékek adodtak: D10 =(5,76i0,35)”‘10'14 mzs'l,
OvLo =(1,82+0,38) eV, D% =(1,32+0,45)*10" m’s™, Oree =(1,48+0,26) eV,
D% =(1,0120.61)*10" m*s™ és Or =(1,39+0,23)eV. Az 51. dbra a kiilonboz8 FePd

kornyezetekre a megfelel Arrhenius-gorbéket szemlélteti.
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51. abra A kiilonboz6 FePd-kornyezetek diffuzioja a reciprok homérséklet fiiggvényében
Mivel mind az NR és SMR mérések a minta feliiletére merdleges periodicitasrol hordoznak

informaciot, ezért ezek az értékek a krisztallografiai ¢ iranyra érvényesek. Az abran jol latszik,
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szazalékokban van jelen a mintakban, ezért a diffuziot féleg az fcc kornyezet hatarozza meg,
melyben kb. kétszer lassabb a diffiizid, viszont dominal, mert lényegesen nagyobb aranyban van
jelen a mintakban. A rendezett L1, komponensben homérséklettdl fiiggéen 1-2 nagysagrenddel
lassubb a diffuzié mint az fcc-ben, ami mas szoval azt jelenti, hogy az atomi mozgas ebben a
szerkezetben a kristdlytani c-irdnyban erésen gatolva van. A hémérséklet novelésével a
kiilonbo6z6 kornyezetek diffuzios egyiitthatoi kozotti eltérés csokken.

Korabbi kisérletekben [112] *Fe radioaktiv nyomjelzés modszerrel vizsgaltak a vas diffuziojat
FePd-ben. Kiilonboz6 osszetételil FePd rendszerekben mérték a diffuzios paramétereket az 1373
és 1523 K kozotti hémérséklettartomanyban. Az aktivacios energiara 2,73 eV értéket, mig a pre-
exponencialis tényez8re 9,5x10° m’s” kaptak. Ezek az értékek joval meghaladjak az altalunk az
500-800 K hoémérséklettartomanyban mért értékeket. Mas részrdl, az aktivacios energia a
vakanciaképz6dési energia (Er) és a mozgasi aktivalasi (Ey) energia Osszege [113]. Strtiség-
funkcional elméleti szamolassal L1, FePd-ra, Ep=1,7 eV és Ey=0,4 eV érékeket hataroztak meg
[114]. Az igy szamolt érték O=2,1 eV mar lényegesen kozelebb van az altalam kapott 1,82 eV-

os értékhez.

Hasonlo jelenséget mutatnak, a FePd-hoz nagyon hasonldé FePt-n végzett diffuzios mérések
[ 115 ]. Rennhofer és munkatarsai szintén MBE modszerrel [57FePt(20A)/"FePt(3OA)]|0
izotopperiodikus multiréteget novesztettek. Az altaluk végzett rontgendiffrakcios mérések a
rendparaméterre §'=0,77 értéket adtak, amely a hoékezelések soran 0,96-ra emelkedett. A
hokezeléseket 773 K, 823 K, 848 K ¢és 873 K-en végezték. A mintdkon SMR méréseket is
végeztek, ¢és a totalreflexiés csucs, valamint a Bragg-csucs intenzitdsanak aranyabol a
meghataroztak meg a diffuzios egyiitthatot. Az altalam és altaluk hasznalt modszer kozott a két
alapvetd kiilonbség az, hogy 6k a mintat homogénnek tekintették, valamint nem vették
figyelembe a totalreflexios csucsot befolyasolo kiilonféle (a dolgozat korabbi részében emlitett)
effektusokat. Kiértékelésiiket még az is nehezitette, hogy mintajuk nem sikeriilt periodikusra,
egy 'Fe réteg kimaradt. Emiatt a Bragg-cstics megduplazodott. Rendezett L1y FePt kristalytani
c-iranyaban az altaluk vizsgalt hémérséklettartomanyban a diffuzios aktivalasi energia
1,65+0,29 eV-nak adddott. Ez az érték is joval alacsonyabbak a magashémérsékleti
tartomanyban nyomjelzés technikdval tombi anyagon meghatirozott Q =(3,59+21) eV kozolt
értékeknél [116].
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1V.4.8 A neutron- és szinkrotron Mossbauer-reflektometria modszerének osszehasonlitasa

hokezelt FePd mintikon

A mérésekhez részlegesen rendezett (52 % L1y) izotopperiodikus multirétegeket hasznaltam.
Ugyanazon allapott egyazon mintan alkalmam volt mind NR, mind SMR méréseket végezni. A
mintdkon ezen mérések eltt €s részben utdin CEMS-méréseket is végeztiink, meghatarozva a
mintdban az egyes mar ismertetett lokalis kornyezetek koncentracidit. Elfogadva az el6z6
fejezetben kidolgozott szakaszonként allando diffuzios allando fogalmat, a részleges
rendezettség nem okoz gondot, mert a kiinduld és hékezelt allapotban is meghataroztuk a lokalis
kérnyezetek koncentracidit. Az NR mérésekhez a kezdetben 20x20x2 mm® méretli mintakat
négy egyenld (10x10x2 mm®) részre daraboltuk. Egyetlen mintit meghagytam novesztés utani
allapotban, mig a tobbit 500 C-on 90, 360 és 1800 percig hdkezeltem ultravakuum-koriilmények
kozott. Az NR kisérlethez *He-mal t5ltott pozicidérzékeny detektort és polarizalatlan 5A
hullamhosszi monokromatikus nyalabot hasznaltunk az NREX' reflektométernél. (MPI-MF
Stuttgart, FRM 1II, Garching [117,118]). A neutronnyalab felharmonikusainak kikiiszobolésére

szupertikor sziirét alkalmaztunk.

Az SMR mérések az ESRF ID18 jelii nuklearis rezonancianyalabjan [119] torténtek 16-csomag
tizemmodban. Ezekhez a mérésekhez a korabban NR modszerrel mar megmért mintakat
félbevagtuk ezzel 5x10x2 mm® méretii mintékat kialakitva. A mintakrol késleltetett iddintegralis
szinkrotronos Mdssbauer-, valamint prompt rontgenreflektogramok késziiltek. A lateralisan

fokuszalt rontgennyalab a minta 0,2 mm széles savjat vilagitotta meg.

A szamos paramétertol fiiggé SMR-kiértékelési feladatot — a FitSuite program segitségével — a
rezonans és nemrezonans gorbék egyiittes illesztésével oldottam meg. A rétegkozi érdességeket
ugy vettem figyelembe, hogy a hordozo, a puffer és a fedéréteg sajat, az izotop-multiréteg pedig
periodikusan k6zos érdességértékeket vehetett fel. A program a diffuzios hatarfeliileti érdességet
egy 1D diffizios profil alakjaban kezeli, amit D-t paraméter jellemez és ennek a paraméternek a
valtoztatasaval a reflektivitasgorbék kiértékelhetok. Mivel mind a diffuzios profil, mind az
érdesség hibafliggvény-jellegii, ezért az érdességet a nem hdkezelt mintan tortént illesztésbol
meghatdrozva allandonak tekintettiik, és a tovabbi valtozast mar kizarélag a minta sikjara
merdleges diffizids keveredés kovetkezményének tekintettiik. A mért NR-gorbék illesztésénél
tovabbi fliggetlen mérés felhasznalasara nem volt lehetéség. Itt az egyes D-t-khez tartozo

reflektogramokat fliggetleniil értékeltiik ki.
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A Pd(3nm)/[™Fes7Pds3(3 nm)/57Fe47Pd53(2 nm)];¢/Pd(15nm)/Cr(3nm)/MgO(001) multirétegen
mért és illesztett SMR (a) és NR (b) gorbéket mutatja az 52. abrasor. Az abrak jobb oldalan az

illesztésbél meghatarozott diffuzios profilok lathatok.
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52. abra 500°C-n 0, 90, 360 és 1800 percig hékezelt izotopperiodikus FePd multirétegen mért
SMR (a) és NR (B) gorbék. A jobboldali oszlopban a megfelelé kettdsréteg-diffuzios profilok

lathatok.

Megfigyelhetd, hogy a hoéntartdas idejének novelésével a diffazid kovetkeztében a profil

ellaposodik, mutatva az egymas melletti rétegek keveredését. A mintak azonos allapotara

vonatkozo illesztett D-¢ értékek ugyan nem egyeznek paronként az SMR ¢és NR kisérletekre (52.

abra a) és b)), de a két goérbe parhuzamosan halad, tehat ugyanez a kiilonbség mar a hékezeletlen

mintandl is megfigyelhets. Jellemzen az SMR mérésekbdl szarmaztatott difftiziés profil

szogletesebb, mint az ugyanazon mintan mért NR gérbébdl szarmaztatott. A hdkezeletlen mintan

ez az érték SMR esetében 0,1 A2, mig NR esetén 5 A2
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53. abra Az NR és SMR mérésekb6l szarmaztatott négyzetes difftizios hossz (Dr) véltozasa a
hokezelés hatasara (a), valamint a megfelelé hokezelési 1épések utan késziilt CEMS mérések és a

hozzatartoz6 hiperfinom téreloszlasok (b).
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A négyzetes diffuzios hossz a 0, 90, 360 és 1800 perces 500°C-os hokezelések soran 0.1, 6, 20,
75 A% volt SMR esetén és 5, 12, 26 és 85 A% NR méréseknél (53. dbra (a)). Mivel a kétféle mérés
soran ugyanazokat a mintakat hasznaltuk (csupan az SMR-méréshez félbe lettek vagva) ennek a
kiilonbségnek nem lehet oka a minték eltérd szerkezete. Felmeriilhet még az a feltevés, hogy a
kétfele mérés kozott eltelt id6 alatt a mintak oregedtek, ezaltal a belsd szerkezetiikben valtozas
tortént. Ez is kizarhatd azonban, mivel a mintak tobbségén a masodik, az NR-mérés utan is
tortént CEMS-mérés, és az nem mutatott semmiféle eltérést az eredeti szerkezethez képest.
Tovabba néhany mintan az NR-méréseket kovetden is torténtek SMR-mérések, amelyek
valtozatlan D-t értékeket mutattak. Az eltérés oka tehat a modszerekben magukban keresendd.
Ilyen eltérést okozhat a kétféle kisérletben hasznalt nyalab lenyomatanak eltér6 mérete. NR
esetében, a reflektalt nyalab a minta egy sokkal szélesebb tartomanyardl hordoz informaciot,
ezaltal kiatlagolva a hatarfeliiletek lateralis érdesség és vastagsagmodulacioit, ami egy kezdeti
latszolagos diffuzios érdességet okoz, ¢és ez tiikr6zddik a Bragg-csucs altalanos csékkenésében és
egy mesterségesen nagyobb D-t-ben. Ez az effektus 1ényegesen kisebb SMR mérésnél, hiszen a
rontgennyalab csupan 0,2 mm széles volt, szemben a 10 mm-es neutronnyaldbbal.
Természetesen NR kisérletnél is lehetéség lenne a nyalab szélességének csokkentésére, de ez
olyan jelentds intenzitasvesztést okozna, ami a nyalabidd korlatozottsaga miatt nem toleralhato.
Megfigyelhet6 tovabba, hogy a négyzetes diffiizids hossz killonbsége a két mérés soran a
leghosszabb hén tartas esetén (1800 perc) eléri a 10 A%-t szemben a 6 A’-s értékkel a rovidebb
idejii hokezeléseknél. Ez magyarazhatd azzal, hogy mikor az egymas melletti rétegek mar

majdnem teljesen dsszekeveredtek, akkor a kiértékelésben a hiba megné, akér t5bb A is lehet.
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IV.5 Szerkezeti valtozasok rendezett FePd-ban hélium-ion-besugarzas hatasara

CEMS-mérések alkalmazasaval, a besugarzas kovetkeztében végbemend rendezetlenné vallasi
folyamatok, méar olyan kis (néhdny A) tartomanyokban is nyomon kovethetek, ami egyéb
modszerekkel nem lehetséges. Az igy megszerzett informaciokat dsszevetve a rontgendiffrakcios
és elektronmikroszkopos mérésekkel, a FePd-ban jelenlévé tartomanyok méretérdl, eloszlasarol

és szerkezetérdl vontam le kdvetkeztetéseket

A kezdetben 10x10 mm? feliiletdi rendezett L1, izotopperiodikus " Fey7Pds;/* Fey;Pds; mintakat
nyolc egyenld részre (10x5%x2 mm®) vagtuk, majd a mintik, a feliiletre merélegesen 130 keV
energiaji He ionnal besugaroztuk. A fluencia 10" és 1,49x10'® at/em® kozott véltozott. A
mintdkat egyszerre helyeztiik be a besugarzo kamraba, majd az egyes fluencia értékek elérése
utan egyenként kivettilk azokat és a maradékot vakuumra leszivas utdn tovabb sugaroztuk
mindaddig, amig csak a legnagyobb fluenciat kapott minta maradt. Minden mintan CEMS és
rontgendiffrakcios mérések végeztem. Eztan a mintakbol egy kis darabot levagva nagyfelbontast

transzmisszios elektronmikroszkopos felvételeket késziiltek.
1V.5.1 Atlagos szerkezeti valtozasok vizsgilata rontgendiffrakciéval

Nagyszogtl rontgendiffraktogramon a MgO hordozé (002) Miller-indexhez tartozé cstcsa, a Pd
pufferréteg és a FePd réteghez tartozd csucsok figyelheték meg. (54. abra).

1E7 4
MgO(002)
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Pd(200)

10000 4

FePd(001) FePd(002)
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100 4 FePd(003)
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54. abra Rendezett FePd novesztés utani nagyszogl rontgendiffraktogramja (Cu K,-sugarral,
J=1.54 A).

Az intenziv szuperracs-reflexié 24° (d ~ 0,37 nm ) koriil, a rendezett L1, FePd kdvetkezménye.
A hosszatavu rendparamétert (S) az alabbiak szerint szamoltam [120].
“Xre _Tpa " Xpu

§=re " Xre _Tre T Xps
1v.s
Ypa Yre
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ahol rge, rpg azon Fe, illetve Pd racshelyek aranya a mintaban, ahol a megfelelé atom talalhato,
Xre €S xpg az Osszetételnek megfeleltethetd atomi koncentraciok, mig yre és ypq az Osszes Fe,
illetve Pd helyek aranyat jeloli a kristalyban. A tokéletes L1, szerkezet esetében yg. = ypg = 0,5.
Az S rendparaméter maximalis értékét (S =1), a tokéletesen rendezett kristaly esetén veszi fel, és
eltinik (§=0), amennyiben tokéletesen rendezetlen a kristaly. A FePd(001) szuperracs-
reflexiohoz tartozo csucs, valamint a FePd(002) (fundamental) reflexiohoz tartozo csucs teriilete

az alabbi modon szamolhato [121].

Ay, =Km(LP)(FF"),,, és V.6
A, = Km(LP)(FF"),,, ahol v.7
(FF" ) g = 16005 f ™ Xy f g™ P (A ™5 4 x5 Ay )] V.8
valamint (FF"), = 4S>[(f,e " = froe™" P + (e + A6 ] V.9

K és m (multiplicitasi) allandok, (LP) a Lorentz-polarizacid, f'és A az atomszorasi tényez6 [122]
valés, illetve képzetes része és e™ a Debye—Waller-tényezd [ 123 ]. Az S hosszatava
rendparaméter a szuperszerkezetre jellemzé FePd(001) cstiics FePd(002)-re torténd normalasabol

szamithatd (Asyp/Asng) [124,125,126].

A besugarzo fluencia novekedésével az S rendparaméter folyamatosan csokkent, a kezdeti 0,87-

181 0,5-re [127].
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55. abra A hosszatava rendparaméter, valamint a feliiletre merdleges koherencia hossz valtozasa,
novekvé fluenciaji 130keV He'-besugarzas hatasira
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A besugarzas hatdsara kialakuld rendezetlenebb szerkezet alapvetden két folyamat eredménye
lehet: a) az atomi elmozdulasok kovetkeztében keletkezd ponthibak, amelyek elsésorban Frenkel
parok, masodsorban az {itkdzés hatasara kicserélodott atomok (anti-site atoms) €s b) litkozési
kaszkadokban 1étrejott kiterjedt, az egyensulyitdl tavoli dsszetételii és szerkezetli tartomanyok.
Mivel 130 keV He -ra végzett SRIM-szimulaciok (2006 és 2008 verzid) azt mutatjik, hogy ezen
az energidn a He' nem okoz iitkozési kaszkadot, ezért a méasodik folyamat elhanyagolhato és

csak a ponthibak keletkezésére kell figyelmiinket forditani.

A rontgendiffraktogrambol szamolt besugarzatlan minta racsparamétere ¢=3,67 A, kisebb, mint
az irodalomban fellelhet6 3,71 A tombi érték [128]. A ndvekvd fluencidval a (001) csucs kdzepe

kisebb szogek felé tolodik el, ami a racsparaméter novekedésére utal (56. abra a,b).

a) As deposited
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56. abra a) FePd(001) csucs valtozasa b) L1, FePd ¢ racsparaméterének valtozasa novekvo
fluencidji besugarzas hatasara. A szaggatott vonal a tombi racsparaméter értéket jeloli.

A tombi racsparaméter értéket 20,4 10" at/cm? fluencianal éri el az L1, FePd.

Az Ll FePd-ra jellemz6é feliiletre merdleges kémiai koherenciahossz a (001) cstcs
sz€lességébodl szamolhato [129]. A fluencia novekedésével a csucs folyamatosan kiszeszélesedik,
ami csokkend merdleges koherenciahosszra utal (55. abra) és a kezdeti 11,6 nm-rél, a
legnagyobb fluencianal, 8.1 nm-re csokken. Ezt 6sszevetve a 0,186 nm atomsik-tavolsaggal,
valamint a 4,8 nm izotop kettdsréteg-periodicitassal, azt mondhatjuk, hogy a minta tobb izotop
rétegen keresztiil koherens maradt. A Pd pufferréteg feliiletre merdleges racsparamétere a
besugarzas kovetkeztében valtozatlan marad (3,87 A) ami nem sokkal marad el a tombi értéktél
(3,89 A), viszont a feliiletre merdleges nyomé, valamint a feliilettel parhuzamos huzo

fesziiltségre utal a Pd pufferrétegben.
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IV.5.2 Nanométeres szerkezeti valtozasok vizsgalata elektronmikroszképiaval

Novesztés utani, valamint a besugarzott mintak szerkezetének mikroszkopos valtozasat a mintak
keresztmetszetén végzett transzmisszios elektronmikroszkopiai (TEM) felvételekkel kovettiik
nyomon. A kozvetlen kisérletekben (amelyeket Kovacs Andras végzett az Institute of Scientific
and Industrial Research, Osaka (Japan) elektronmikroszkop-laboratériuméaban) nem tudtam
ugyan részt venni, de az értelmezésben jelentds részem volt, ezért az eredményekrdl itt szamolok
be. A vizsgalat kiterjedt a vilagos latoteri (bright field, BF), a sotét latoteri (dark field, DF)
valamint hatarolt teriiletii diffrakciora (utobbi selected area diffraction, SAED). A nem
besugarozott L1, FePd minta folytonos rétegszerkezetét, a Pd puffer-, valamint a Cr magképzo

réteggel a 57. abra mutatja.

57. abra Nem besugarozott izotopperiodikus FePd minta TEM képe. a) vilagos latoterii kép jol
mutatja a folytonos rétegszerkezetet, valamint hatarolt latoterti diffrakcios felvétel (betét), amely
az L1, fazis jelenlétére, valamint jO epitaxiara utal. b) sotét latoterti felvétel, amely az L1, fazis
(001) reflexidjaval késziilt.
A felvételen jol latszik (57. abra a), hogy az L1, fazis ¢ tengelye a feliiletre merdleges, valamint
hogy az epitaxia szinte tokéletes. A rendezett FePd(001) szuperracs-reflexioval késziilt
sotétlatoterti felvétel (57. abra b) az L1, rendezett réteg szerkezetét jellemzi. A s6tét vonalak a
vilagos L1, rétegben el6forduldo hibaknak (antifazis-hataroknak, rétegzédési hibaknak,
diszlokacioknak) tulajdonithatok. Mivel a TEM nem izotopérzékeny vizsgalati modszer, ezért
7Fe-t, valamint a természetes Fe-t tartalmazé rétegek nem megkiilonboztetheték egymastol. Ez
egyben azt is jelenti, hogy a mintakészitéskor a *'Fe/Pd és Fe/Pd relativ parologtatasi

sebességeket sikeriilt azonos értéken tartani. Az also és felsé sotét rétegek, a Pd puffer, valamint
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Pd fedéréteggel azonosithatok. Szerkezeti valtozasok rendkivill kis tartomanyokban vannak
jelen, mivel még nanonyalab-diffrakciéval, valamint nagyfelbontasi TEM-elemzéssel sem
sikeriilt a rendezetlen tartomanyokrdl részletesebb informaciét nyerni a nem besugarzott

mintaban.

Az alabbi abran a 1x10"ion/cm?® fluenciaval (58. dbra a,b), a 3,7x10" jon/cm? fluenciaval (58.
abra c,d), valamint a 14,9><1015 ion/cm? fluenciaval besugarzott (58. abra e,f) mintdkon végzett
sotét ill. vilagos latoterti felvételek lathatok. A sotét latoterli TEM-képek az L1, szerkezet

szuperracs (001) reflexiojaval késziiltek.

58. dbra Vilagos és sotét latoterii TEM-képek a kis fluenciaval (1x10'* ion/cm?) besugérozott (a,b),
a3,7%10" jon/cm’ fluencidval besugarzott) (c.d) és 14,9x10" ion/em? fluenciaval besugarzott (e,f)
mintakrol. A sotét latoterti képek az L1, FePd (001) reflexiojaval késziiltek. A BF képeken a sotét
teriiletek részaranyanak novekedése a fluencia fliggvényében, a rendezetlenebb szerkezet
kovetkezménye.

Az alkalmazott alacsony energias (130 keV) besugarzas ¢és kis besugarzo tomeg (He) miatt az
titkdzési (nukledris) hataskeresztmetszet viszonylag kicsi (5,2><10"2 MeV cmz/mg szemben pl
130keV Xe esetén ahol ez két nagysagrenddel nagyobb 5,3 MeV cm?/mg), ezéltal minimalizalva
a tobbszords hibak keletkezését. A kis energia atadas miatt a kilokott atomok tovabbiakat mar
nem tudnak kilokni. A He" nyaldb energidja ugyanakkor elegend$ ahhoz, hogy az ion
keresztiilhaladjon a multiréteg filmen (~70nm) és a rétegvastagsag mentén homogén
hibaeloszlast eredményezzen a mintaban, amint azt a vilagos latoteri TEM felvételekbol

megallapithato (59. abra).
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59. 4bra 3,7x10" /em® fluencidval besugirzott mintin késziilt viligos latoterii TEM felvétel
80000-es nagyitasban

Ezen hibak nagy része relaxal, és a vilagos latoterti felvételek alapjan megallapithatd, hogy a
hibak jelentds része kb. 700 nm mélységben halmozodik fel a MgO-ban. A sotét latotert (58.
abra b,d,e) és a megfeleld vilagos latoterti (58. abra a,c,e) TEM-képek jol mutatjak a minta
rétegein keresztiilhatolé ionok halmozodé hatasat. Jol latszik, hogy a besugarzé He' ionok
kévetkeztében mar a legkisebb fluencia (1x10' ion/cm?) esetén is joval nagyobb a hibak szama,
mint a nem besugarozott mintdban. A fluencia novekedésével a rendezett teriiletek
részaranyanak csokkenése figyelheté meg. Mivel a SRIM-szimuléciok szerint a He'-besugarzas
ezen az energian nem okoz iitkozési kaszkadokat, a rendezetlenedés 6 létrehozdja az atomi
elmozdulasok kovetkeztében létrejovoé Frenkel parok, valamint az iitkdzések soran létrejove
racshelyre beiil ellentétes atomok (anit-site defects). A besugarzas kovetkeztében a Pd fedd, ill.
pufferréteg egy része Osszekeveredett a mellette 1évé FePd réteggel, ezaltal ndvelve a
hatarrétegek érdességét. A kiinduld pufferréteg vastagsaga a képen a besugarzas kovetkeztében
15,2 nm-rdl a kis fluencianal 16,3 nm-re, a kdzepesnél 18,2 nm-re, mig a legnagyobb vizsgalt

fluencianal 18,5 nm —re valtozott.

60. abra mutatja a nanonyalab-diffrakciés mintazatot ¢és a reflexiok vonal menti intenzitasait. Az
elektronnyalab atmérdje 10 nm volt, igy a felvétel csupan a FePd rétegrél adjon informaciot. Az
elektrondiffrakciés képen (60. abra a) jelenlévé foltok a guu racsvektorokat jelolik a
reciproktérben, ahol a parhuzamos sikok sokasaga a racs kdzéppontjatol 1/dy tavolsagra [1/nm]
[130] egyetlen pontnak felel meg. Ezért az elektrondiffrakcios elemzés kiilondsen alkalmas arra,
hogy kimutassunk nagyon kis racsallando-eltéréseket, amelyek az L1, matrixban kialakult
rendezetlen FePd és vaskornyezetektdl eredhetnek. A rendezetlen FePd (a5=0,389 nm) és az
L1-FePd (a110=0,387, ¢110=0,377 nm) racsparaméterei nagyon kozel allnak egymashoz. Ebbol
adodik, hogy az alacsony Miller-indexti (pl. (002)) atomi sikokrol jové diffraktalt
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elektronnyaldbok a diffrakcios képen atfednek, mig a nagyobb indexti sikokrol diffraktalt
nyalabok jol elkiilonitheték. Az L1y FePd nanonyalab-diffrakcidval a (202) és (204) reflexiokrol

késziilt vonal menti intenzitasok a 60. abra (b és ¢ ) lathatok.

Intensity

i
%
\
.

Reciprocal Space Distance

Intensity

60. dbra Nanonyalab-diffrakcios (a) kép a 14,9x10" ion/cm® fluenciaval besugarzott rendezett
FePd mintarol és fittelt vonal menti intenzitasok (b) a (204) (c) és (202) reflexiokrol. A
szimmetrikus csucsok kizarolag az L1, szerkezet jelenlétére utalnak.
A felvett intenzitasgorbék alakja jo kozelitéssel Gauss-félének tekinthetd. Mivel a gérbéken nem
figyelheték meg ,,vallak” ezért a megfigyelt teriileten beliil a szerkezet egyetlen (L1o) fazisnak
tekinthetd. Ezek az eredmények azt sugalljak, hogy a besugdarzas kovetkeztében kialakul6 és a
CEMS-spektrumban elkiiloniilé rendezetlen, valamint a vasban dus kornyezetek mérete
rendkiviil kicsi, kiterjedésiik nem haladja meg a 0,2-0,4 nm-t. Mivel ezen kérnyezetek elektron-

diffrakcioval nem figyelhet6k meg, ezért a minta kiilonboz6 mikrokornyezetek véletlenszer(i

keverékeének latszik.

IV.5.3 Magneses szerkezeti valtozasok vizsgalata konverziéselektron-Mossbauer-
spektroszképiaval

A FePd film magneses tulajdonsaga erdsen fiigg a Fe-Pd lokalis rendtél. Az L1y matrix valamint

a lokalis kornyezetek valtozasanak nyomon kovetése céljabol a mintakon meréleges beesésii

CEMS spektrumokat vettem fel. A hf magneses tér iranyat a I11.28 szerint hataroztam meg.
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61. abra (a) Konverzioselektron-Mossbauer-spektrum és (b) illesztett °’Fe magneses hiperfinom
téreloszlds a novekvd He'-fluencidval besugarzott FePd mintdban. A folfelé mutato nyil, a minta
feliiletére merdleges hiperfinom térre utal, mig a mindenfelé mutatd nyilak a véletlenszerii
hiperfinom tériranyt jelolik.

A 61. abra lathato CEMS spektrumokon megfigyelheté, hogy miként valtozik a spektrumok
alakja a novekvd fluenciajii He'-besugarzas hatdsara. A valtozasok trendje a kovetkezé: A nem
besugarzott minta esetében a csticsok viszonylag keskenyek és a masodik és 6tddik rezonancia
vonal intenzitasa szinte elhanyagolhatd, ami a hiperfinom tér feliiletre merdleges iranyanak a
kovetkezménye. A besugarzo fluencia ndvekedésével a csucsok kiszélesednek, tovabba a
masodik és 6todik cstcs relativ vonalintenzitasa megnovekszik. Ez az eredetileg a feliiletre
merbleges “'Fe hiperfinom tér iranyanak a feliilet normalisdhoz képesti fokozatos

véletlenszer(ivé valasara utal.

A nem besugarzott mintaban harom kiilonbdz6 mikrokornyezet volt megfigyelheté (61. abra b);
Az irodalmi ismeretek alapjan [110,127] a legkisebb hf terti (~27 T) alspektrum az L1, szerkezet,
a legnagyobb hf terli (~34 T) vasban das fazis, mig a kozbensé hf teri (~30 T) a rendezetlen
lapcentralt FePd kornyezettel volt azonosithato. Az illesztés soran az alacsony és a nagy hf-terti
komponens terének iranya a minta feliiletére meréleges iranytinak adodott (relativ intenzitasok
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3:0:1:1:0:3), mig a kézbens6é komponensben, a beérkezd y-sugar iranyahoz képest, a hf-tér iranya
véletlenszeriinek mutatkozott. A nem besugéarzott mintanal a rendezett L1, komponens a teljes
spektrumhoz 81%-ban jarult hozza. A kvadrupolusfelhasadast (QS) 0,43 mm/s-ra adodott, ami
hatarozottan nagyobb mint a tombi L1y-FePd-ra jellemz6 irodalmi érték (0,38 mm/s) [108,109],
viszont az izomér eltolodas reprodukalta az irodalmi értéket (0.18 mm/s). Ennél a komponensnél
az 4tlagos hf tér 26,7 T-ra adodott. Curin [108,109] egy lineéris kapcsolatot figyelt meg a >'Fe hf
tere és a Fe-Fe legkozelebbi szomszédok szama kozott (), mégpedig oly mdédon, hogy ha
kicseréliink egy *"Fe-tel szomszédos Fe atomot egy Pd atomra, akkor a *'Fe hf tere 1,6 T-val
lecsokken. Felhasznalva ezt az Osszefliggést, a nem besugarzott L1,-FePd komponensre, a
legkozelebbi vas szomszédok szamara N =3,6 adodott. Egy tokéletesen rendezett FesoPdsg
mintanal ez a szam N =4 lenne. Ez a kiilonbség a minta novesztése altal kontrollalt, szandékos,
az 50-50 % osszetételtdl valo eltérés kovetkezménye. Ugyanezt a Curin-féle kalibraciot
alkalmazva a rendezetlen lapcentralt FePd szerkezetnél is, meghataroztuk a legkozelebbi
vasszomszédok szamat. Ebben az esetben N = 5,4-et kaptunk, az idealis N=12/2 =6 helyett,
melynek oka megegyezik az L1, fazisnal targyalttal. A rendezetlen fcc komponens 15,8 %-ban
jarult hozza a teljes spektrumintenzitashoz, a nem besugarzott mintanal. Ez az arany 3,4% (szinte

elhanyagolhat6) a nagy hf térnél talalhat6 vasban gazdag 0sszetevonél.
1V.5.4 Az eredmények értelmezése

A He'-besugarzasi fluencia novekedésével az L1, fazis lokalisan fokozatosan 4talakul
rendezetlen fcc valamint vas jellegi kornyezetekké. A nanonyalabos TEM-vizsgalatok szerint
ezek a kornyezetek azonban nem tekinthet6k 6nalld fazisnak, hanem inkabb az L1, matrixban
1étrejové nanoméretii homogén kivalasoknak. A besugarzas elérehaladtaval 0—14,9% 10"ion/cm?
fluencia kozott a rendezett fazis 81 %-rol 44 %-ra csokkent, mig a rendezetlen kornyezetek
aranya 15 %-ro6l 36 %-ra és a vas jellegli kornyezetek aranya 3,4 %-r6l 20%-ra novekedett (62.

abra).
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62. abra A rendezett L1y, a rendezetlen lapcentralt kobos és a vasban gazdag kornyezetek

aranyanak valtozésa a teljes spektrumban, a He'-besugérzas fluencijanak fiiggvényében.
Megfigyelhet, hogy a vasban gazdag kornyezetek aranya 7,4x10" jon/cm>-nél eléri a
maximumat, és nem novekszik tovabb. Ennek a ,telitédésnek” az lehet az oka, hogy a
besugarzas soran a rendezett és a rendezetlen fazisok atlagos hf tere novekszik (63. abra), ezaltal
a legkozelebbi Fe-Fe szomszédok szama is novekszik és ennek kovetkeztében az atlagos
Osszetétel Feyq7Pdss-rol FessPdye-ra valtozik, ezért kevesebb vasatom marad a vasban gazdag

kornyezetek kialakitasara.
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63. abra Fe-Fe legkozelebbi szomszédok szamanak valtozasa a kiilonb6zé FePd kornyezeteknél a
He'-besugarzas fluenciajanak fiiggvényében. A szaggatott vonal a Fes)Pdsy Osszetételnek
megfeleld, egyensulyi FePd Fe-Fe koordinacids szamot jeloli.

Habar a Mossbauer-spektroszkopia nem érzékeny a Pd-atomra, mégis a vasban gazdag kivalasok
létrejottével, a mintdban a Fe- és Pd-koncentracio allandosaganak feltételezése mellett
valosziniisithetd a tisztdin Pd-kornyezetek 1étezése is, mas széval a He'-besugarzas
elérehaladtaval a Fe és a Pd szegregacioja jon létre. Ezen besugarzé energian (130 keV)
definialhatunk egy olyan fluenciat, melynél a Fe-Fe koordinaciés szam, valamint a
kvadrupolusfelhasadas megfelel az egyensulyi értékeknek. A koordinacids szam esetében ez a
fluencia megkaphaté a 63. 4bra, a kvadrupdlusfelhasadds esetén pedig a 64. abra

interpolalasabol.
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64. abra Kvadrupolusfelhasadas valtozasa novekvd He'-besugarzas hatisara. A szaggatott vonal
azt a dozist jeloli, ahol a felhasadas mértéke megfelel az egyensulyi FesoPdsy (L1j-ra jellemzd)
értékének (0,38 mm/s).

Az ,egyensilyi Osszetételi fluencia” ha a koordinaciés szambol szamoljuk akkor
5,1x10"%ion/cm’-re, mig ha a kvadrupdlusfelhasadasbol szamoljuk, akkor 4,7x10" jon/cm*-re
adodik, mely értékek jo kozelitéssel megegyeznek. Amennyiben ezt az eredményt dsszevetjiik a
rontgendiffrakciobol szamolt értékkel, nevezetesen, hogy a tombi racsparaméter értéket
15%10" jon/em? fluencianal éri el, megallapithatd, hogy a kisebb racsparaméter nem csupan az
atomi Osszetételnek, hanem a mintaban jelenlévo, a feliiletére merdleges iranyt nyomo, és a film

sikjaval parhuzamos huzé fesziiltségnek is tulajdonithato.
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IV.6 Szerkezeti valtozisok rendezett FePd-ban kiilonbozé energiaji He'-

ionsugaras keveredés hatasara

Az eléz6 fejezetben részletesen targyaltuk az atlagos és nanoméreti szerkezeti valtozasokat és az
ennek kovetkeztében fellépé magneses szerkezetvaltozasokat is rendezett FePd-ban 130keV
energiaju He'-ionbesugarzas hatasara [127,131]. Habar a mintak izotopperiodikus multirétegek
voltak, az ebbdl eredé mélységfelbontast, illetve izotdpérzékenységet nem aknaztuk ki. Nyilvan
a besugarzas hatasara nemcsak szerkezeti valtozasok, hanem az izotop rétegek bizonyos mértéki
keveredése is bekovetkezett. Abban a vizsgalatban a keveredett réteg vastagsagat nem hataroztuk
meg. Az egyetlen energidn alkalmazott ionsugaras keverés alkalmas ugyan a keverés
mikroszkopos folyamatainak vizsgalatara, de — ahogyan a I1.8 bekezdésben réviden utaltunk is ra

dE

1/2
1 j } a nuklearis fékezés négyzetgyokével
X n

— a kevert réteg vastagsiga, Qo= {Im-t(

aranyos, ezért az ionsugaras keveredés és az atomi diffuizid mikroszkopos Osszehasonlitasa
céljabol annak legalabbis a besugarzo energiatol valo fliggését ismerni kell. Jelen fejezetnek ez a
célja, vizsgaljuk a "Re,-Pdss/ FesPds; multirétegek izotopkeveredését novekvo fluenciaju,
harom kiilonboz6 (60, 130 és 400 keV) energidju He'-ionbesugarzas hatasara. Tovabba, mint
lattuk, az ionbesugarzas hatdsara a rendezett L1, FePd mintak szerkezete fokozatosan atalakul
rendezetlen fcc FePd-be, ezért (a IV.4 pontban targyalt hokezelések esetéhez hasonloan) az
egyes kornyezetekhez (és igy az fcc FePd-hez) tartozd diffuzios egyiitthatd csak nehezen,
bonyolult analizis segitségével szarmaztathatdé. Ezért alacsonyhdmérsékleti mintakészitéssel
tisztan fcc szerkezetli FePd mintdkat is készitettlink és ezekben vizsgaltuk a diffuzios

rétegkeveredés elérehaladasat ionbesugarzas hatasara.

Az MBE-ben névesztett (20x20 cm?®) rendezett (~80% L1g) és rendezetlen izotopperiodikus
"alFe47Pd53/57Fe47Pd53 mintakat felvagtuk, mintanként egy darabot referencianak meghagytunk.
Ezutdn a szeleteket széles fluenciatartoményban 60, 130 és 400 keV energiaju He' ionokkal
sugaroztuk be az RMKI NIK implanterén. CEMS segitségével meghataroztam a szerkezeti
valtozasok mértékét (a kiilonboz6 lokalis kornyezetek aranyat), majd (az ESRF, IDI18
rezonanciaszorasi nyaldbjan végzett) SMR-mérések alapjan az izotdop Bragg-csics

fluenciafliggésébdl a kiilonboz6 energiakon meghataroztam a diffuzids tényezot.
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IV.6.1 Magneses és szerkezeti valtozasok kovetése konverzidselektron-Mossbauer-

spektroszképiaval

A magneses ¢s a nanoszerkezetre vonatkoz6 ismereteinket roviden a kdvetkezékben foglalhatjuk
Ossze: Még a leginkabb rendezett (dont6en L1, szerkezetit) FePd mintakban is harom egymastol
CEMS mérések alapjan megkiilonboztethetd nanoszerkezet van jelen (65. abra), amelyek kiilon
fazisnak nem tekinthetok és méretiik a néhany A-6t nem haladja meg. Nevezetesen az alacsony
hiperfinom magneses teri rendezett L1, a nagy hf terli vasban dis és kozbiilsd atlagos hf terti
rendezetlen FePd-kérnyezet. A vasban gazdag kérnyezetek az L1, matrixba dgyazottak és azzal

magnesesen csatoltak.

Kisérleti elokésziiletek: 60 keV energian a rendezett mintat 5, 10, 20x10" ion/cm?’, a rendezetlen
mintat 3,7; 7,4; 14,9 és 30x10"* ion/cm? fluenciaval sugaroztuk be. 130 keV-en a rendezett minta
3,7; 7.4; 14,9x10" ion/cm’ fluenciaval, mig a rendezetlen 3,7; 7.4; 14,9; 30x10" jon/cm?
fluenciaval lett besugarozva. A legnagyobb energian, 400 keV-en csupan a rendezett minta
besugarzasara volt moédunk, 3,7; 7.4; 14,9; 23.7; 34,9x10" fluenciaval. Kiilonbdzd energiakon a
besugarzas nélkiili, a kdzepes és a legnagyobb fluencianal késziilt CEMS méréseket a 65. abra
mutatja. A legkisebb energidju besugarzas (60keV) hatdsara a kezdetben rendezett minta mar a
legkisebb fluenciaju besugarzas utan teljes mértékben rendezetlenné valt — az L1, valamint a
vasban dus komponensek teljesen eltlintek — és ennél nagyobb fluencidkat kdvetden — hasonléan
a mar szobahOmérsékleti preparacioval rendezetlenként novesztett mintdkhoz — csak a
rendezetlen fcc FePd komponens volt megfigyelheté a mintakban (66. abra a,b). Mivel a
kezdetben rendezett és a besugarzas hatdsara rendezetlenné valt minta hasonldé CEMS-

spektrumot mutat, ezért nem targyalom ket kiilon.
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65. abra CEMS-spektrumok, és hiperfinom tér eloszlas novesztés utani allapotban, kozepes. illetve
nagy fluencidjii besugarzas utan.

130 keV-en a novekvd fluenciaju besugarzas hatasara a rendezett L1, kornyezet aranya
lecsokkent 81%-16l 44%-ra, mig a rendezetlen szerkezetli komponens aranya 15%-r6l 44%-ra
ndtt. A vasban dus részek aranya is megnétt 3,4 %-rol 20 %-ra, de a maximumot mar
7,4x10" jon/em? fluencidnal elérte. Mint emlitettem, a szobahSmérsékleten novesztett
rendezetlen minta CEMS-spektruma a rendezett L1, valamint a nagyterii komponens teljes

hianyat mutatta, kizarolag a rendezetlen FePd kornyezet volt megfigyelhetd (66. abra c,d)
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A legnagyobb energian (400 keV) tortént besugarzas hatasara a kezdetben rendezett mintdban az

L1y komponens aranya 80 % rol 64 %-ra csokkent, mig a rendezetlen fcc kornyezetek aranya

17% -r61 28%-ra és a vasban dus helyek aranya 3 %-rol 7 %-ra nétt. (66. abra e)

Kozvetlenill a novesztés utan a rendezetlen mintak magnesezettsége a sikban fekidt, majd a

besugarzas hatdsara az egyes domének irdnyitottsaga véletlenszertivé valt.
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66. abra A CEMS mérésbdl szarmaztatott kiilonbozé kornyezetek valtozasa a besugarzas

fluencija és energidja figgvényében.
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IV.6.2 A rétegszerkezet valtozasainak kovetése SMR-rel izotopperiodikus multirétegeken

Hasonloan a IV.4 fejezetben targyalt novekvd homérsékletli, vagy héntartasi idejii diffuzids
hékezelésekhez, a novekvd fluencidju besugarzas hatdsara a kettdsréteg izotdpkoncentraciod-
profil kisimulasa, kovetkezésképpen a multiréteg Bragg-cstics intenzitasanak csokkenés volt

tapasztalhato. Az SMR gorbék illesztését a FitSuite programmal végeztem [132] (67. abra).
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67. abra A szinkrotron-Mossbauer-reflektogramok és a megfelelé diffuzios profilok valtozasa
energiaju He'- besugarzas fluencidja fiiggvényében.

Mint az mar a CEMS mérésekbdl sejtheté volt, a kiilonbozé energidkon masként keveredtek
Ossze az egymas melletti izotop rétegek. Alacsony energiakon jobban, mig a nagyobb energiakon

kevésbé. A diffuzios hosszak négyzete W7 az egymést kovets hikezelések, vagy az egymads
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utani besugarzasok utan osszeadhatok. A transzmisszios elektronmikroszkdpos felvételek alapjan
megallapithatd volt (IV.5.2 fejezet), hogy a besugarzott rétegeknél nem figyelhetéek meg
egymastol hatarfeliilettel elkiilonithet fazisok, ezért a CEMS-vizsgalatok csak meghatarozott
nagyon lokalis, talan csak az elsé koordinacios héjra kiterjedé kornyezeteket jellemeznek egy
kiilonben homogén mintaban. Ennek alapjan a kovetkezékben a mintat homogén fazisok véletlen
keverékeként kezelem. 68. abra az SMR spektrum illesztésébdl szarmazo Dt valtozasat mutatja

kiilonboz6 kezdeti szerkezetii mintdknal a besugarzé He'-fluencia és a besugirzd energia

figgvényében.
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68. dbra A teljes FePd rendszerre vonatkozd Dt véltozasa, He'-besugarzas hatasara 60, 130 és
400keV energian. A piros folytonos vonal a valos mintdn mért Dt valtozast mutatja, mig a
szaggatott vonal egy homogén szerkezettel rendelkezé minta esetén vart Dt valtozast.
A nem besugarzott mintak esetében a keveredés mértéke elhanyagolhat6 volt, amit jol szemléltet
a négyzetes diffuzios profil (67. abra), amely a *'Fe koncentracié eloszlasat mutatja egy adott
kettésrétegen beliil. 60 keV-es He'-besugarzas hatasara 15x10" He'/em® fluencianal, a D+ a

rendezett mintaknal 198 A%-re novekedett. Ez az érték ugyanennél a fluencianal 130 keV energia
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esetén a rendezett mintdnal 9 A’-re, mig a rendezetlen mintdknal 21 A’re nétt. A legnagyobb
energidji besugarzasnal a rendezett mintanal a Dt 15x10'° He'/em? fluenciandl csupan 5.8 A%-re
emelkedett. Megfigyelhetd tehat, hogy a keveredés mértéke nem csupan a besugarzd ion
tendenciakat mutatnak a ndvekvé besugarzas hatasara. Az irodalombol ismert [133], hogy az
effektiv difftizios egyiitthatd egy szerkezetileg homogén anyag esetében linearisan fiigg a
rendezetlen mintak esetén tapasztaltaknak. Ezzel ellentétben a rendezett mintdknal a D-r-fiiggése
enyhe emelkedést mutat. A D+t egyenestdl valo eltérésének oka az, hogy a mintaban jelenlévo
kornyezetek mas-mas diffuziés egyiitthatoval rendelkeznek ¢és ezen kornyezetek
térfogathanyadanak valtozasaval a minta teljes egészére vonatkozo atlagos diffuzids egyiitthatd
is valtozik. A dontéen rendezett mintak esetében azon komponens aranya, mely blokkolja a
diffuziot, a besugarzas hatdsara lecsokken, mig azok ardnya, amelyen keresztiil a difftizid
gyorsabb, ndvekszik, ezaltal a minta egészére vonatkozd diffuzids egyiitthatdo a besugarzas

elérehaladtaval né.
1V.6.3 Az eredmények kvantitativ értelmezése

A jelenség kvantitativ leirasahoz feltételeztem, hogy 5, az ionkeveréshez kapcsolhato effektiv
diffuzios egyiitthatd szakaszonként allando, igy egy tetszdleges térfogatban egy tetszdleges

1/2

pozitiv D, értéket vesz fel. A STFe diffuzids hosszéanak négyzete W oc(Dr)'? a teljes

rendszerben, hasonléoan egy véletlen O6tvozethez, a mintaban jelenlévd kiilonbozé vas
kornyezetek difftizids hosszai négyzetének stlyozott 6sszege. Ekkor a rendszerre vonatkoztatott

teljes Dt a kovetkezOképpen irhat6:
Dt=x,, Dt,, +x,.Dt, +xp,Dtp, IV.10

Ahol xp10, Xec, és xre az L1y, a rendezetlen fec, valamint a vasban gazdag tartomanyokhoz tartozo
spektralis hanyadok kiindulo- és végallapotokbol meghatarozott atlagértéke, Do, Dicc,éS Dre
pedig a megfelel tartomanyokhoz tartozo diffuzios egyiitthatok. A komponensek koncentracioi,
kovetkezésképpen az effektiv diffuzids egyiitthato is fiigg a besugarzas mértékétol. Az aranyok
fluenciafliggését a CEMS spektrumok illesztésébdl hataroztam meg (lasd 66. abra). Ezekkel a
feltételekkel a fenti képlet a kovetkezOképpen irhato:
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Di(g)= (D", +a¢>$jxuu (g +

) 4 ’
o +b¢>éjx,w<¢)d¢+(5z2 ”@i [0 ()do

Iv.11

A rendezett és rendezetlen mintan az SMR mérésekbdl szarmaztatott D¢ fluenciafiiggését

szimultan illesztve (69 abra) a fenti képlettel, meghataroztam, hogy a kiilonb6z6 kornyezetek

milyen mértékben vesznek részt a multirétegben végbemend atlagos diffuzioban.
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69 abra A FePd-multirétegben jelenlévo kiilonboz6 vas kornyezetekre vonatkozo Dt valtozasa 60,
130 és 400 keV energidju He'-besugarzas hatasara.

A legkisebb energiaju besugarzas esetén nem volt lehetéség a mintaban jelenlévé komponensek

effektiv diffiziés allandéinak meghatdrozasara, mivel a rendezett minta mar a legkisebb

fluencianal rendezetlenné valt, ezaltal lehetetlenné téve a kiilonb6z6 kornyezetek valtozasanak

nyomon kovetését a besugarzo fluencia fliggvényében. 130 keV energian az effektiv diffuzios

paraméterek aranya a rendezett L1y, rendezetlen fcc és a részlegesen rendezett vasban gazdag
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klaszterek szerkezetekben 1:42:64-re adodott. Ugyanez az ardny 400keV energidji
besugarzasnal 1:153:234. Mivel W o (Dr)"? a diffazios hosszak az Ll,, fec és vasban gazdag
szerkezetekben 130 keV-nél 1:6,4:8 szerint aranyulnak egymashoz, mig 400 keV esetén 1:12:15
a mintaban jelenlévd szerkezetek Dr-aranya. Megallapithato, hogy a kiilonb6z6
vaskornyezetekben a (feliiletre merdleges) diffiizids hosszak lényegesen kiilonboznek egymastol.
Megallapithatd tovabba, hogy a minta kristalytani c-irdnydban (ami az epitaxidlis mintdban a
koz0s, a minta sikjara merdleges) a diffuzio az L1, fazisban erésen gatolva van és az atomi
mozgas a °'FePd/™FePd , hatarrétegen” keresztiil elsésorban a részlegesen rendezett vasban diis
klaszterek rovidzarain keresztiil torténik. Az Ll réteges szerkezet kristalyszerkezeti
L1y komponens c-iranyt és a sikbeli (a kristalytani b-iranyu) diffizios egyiitthatoja kozé esik,
mivel az fcc kornyezet esetén a vasnak a vakanciadiffuzid soran véletlenszeriien, vagy
palladiummal, vagy vassal kell helyet cserélnie, mig L1, esetben c-iranyban csak palladiummal,
a-b iranyban csak vassal kell. Tehat az L1, szerkezetben 130 keV energian az effektiv diffuzios

paraméter a c-iranyban legalabb 42-szer és 400 keV-en 153-szor kisebb, mint az a-b iranyban.

A 70. abra a Dt gorbék meredekségét mutatja a fluxus fiiggvényében, azaz azt, hogy hogyan
valtozik a kiilonb6z6 FePd koérnyezetekben a D#/@ mennyiség a besugarzas energiajanak
fliggvényében (¢ a besugarzas fluxusa). A 400 keV-es besugarzas esetében tapasztaltuk a
legkisebb effektiv diffuzios értékeket, mig a legkisebb energian a legnagyobbakat. A rendezetlen

komponens esetén egy jelentds ugrast figyelhetiink meg ugyanezen paraméter értékében.

% oL,
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70. abra Az L1, fcc és vasban dis FePd kornyezetek négyzetes diffuzios hossz paraméterének a
besugarzas fluxusara normalt érték valtozasa a besugarzasi energia fliggvényében.

Ez az ugras nagyobb anndl, mint ami pusztdn a hatdskeresztmetszet novelésével indokolhatd

lenne, hiszen az a besugarzé ion energidjanak négyzetével forditottan aranyos. Ha csak a
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hatéskeresztmetszet valtozasa okoznd a valtozast, akkor 60 keV-nél a mért 13 A> helyett 8 A2t
kellett volna kapnunk. Ez a kiilonbség joval hibahataron kivill van, ezért feltételezhetjiik, hogy

ennél az energianal a vakanciakeltés mellett mar kaszkadfolyamatok is jelentds szerepet kapnak.
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IV.7 A hékezelés és az ionsugaras keveredés dsszehasonlitasa

Gyakorlati alkalmazasok szempontjabdl igen jelentds lehet a kis energiaju konnyii ionokkal
torténd besugarzas ¢és adott hOmérsékletii ¢és hontartasi idejii  hoékezelés hatasainak
Osszehasonlitasa. A hokezeléssel szemben a besugarzasnak megvan az a nagy elénye, hogy a
mintanak csak egy, az altalunk kivant teriiletét, illetve, hogy annak besugarzas altal nem érintett
tartomanya mindvégig alacsony hémérsékleten van, intakt. A hoékezelések hatasat gyakran

ugyanazt a hatast.

Az Osszehasonlitast a FePd-ban jelenlévo kornyezetek mindegyikére el kell végezni. Mértiik a
négyzetes diffuzios hosszt a fluxus és a besugarzo ion energidja, illetve a hémeérséklet és a hén

tartas idejének fiiggvényében. A diffiizids hossz a két esetben egyenld, ha

1/2 Q 1/2
=D S V.12
} [ "exp[ kr”

Ahol K aranyossagi tényez0, @ a fluencia, ¢ a hontartas ideje, dE/dx|, a nuklearis fékezddés, Dy

o

a diffuzids pre-exponencialis tényez6, Q a diffizio aktivalasi energidja és T hokezelés abszoliit
homérséklete. A dE/dx|,-nek az Sy(E) fékezési hataskeresztmetszettel valod kapcsolatat az anyag

N atomi siirisége teremti meg [19]:

dE
—| =NS,(E). V.13
i (E)

n

Gyakorlati alkalmazasok szamara az univerzalis fékez6dés a kovetkezo alakban irhato:

8.462x107°2,2,M,S, (¢)

S (E))= 1v.14
n( O) (M] +1‘42)(210,234»Z§).23)
Itt e redukalt energia:
oo 32.53M,E, V15
Z,Z,(M, + M) (Z)Z +237) '
Ezzel a redukalt nuklearis fékezodés a kovetkezoképpen szamithatd
In(1+1.1383¢
S, (8) ( ) V.16

T 2e+£°21940.195936%%)

119



ahol M, és Z; a besugarzo, M, és Z, pedig a céltargyatom tomege, illetve rendszdma és Ej a
besugarzé ion energiaja. Ezt felhasznalva az adott energiaju besugarzasnak megfeleld

hémérséklet:

r—— 92  ahol g, =2%

ol Do V.17
KNS, (E)

Latszik, hogy adott besugarzo energidhoz tartozo hémérséklet a @4 hanyadostol, azaz a
besugarzas ionaramatol fliigg. Ha tehat az ionaram ismert, akkor egy adott energian torténd

besugarzasnak megfeleld, ugyanazon ideig tarté hokezelés hémérséklete meghatarozhatd. Ekkor

K, = Ky V.18

qe
ahol I,,, a feliiletegységre vonatkozo ionaram-sirliség (A/em?), ¢ az ionizacios fok és e az elemi
toltés. A fenti paraméterek ismeretében az altalam alkalmazott besugarzasokra a rendezetlen fcc
FePd kornyezetre adott fluenciaju 60, 130 és 400 keV energiaju adott idejii besugarzassal

egyenértékii hokezelési homérséklet kiszamolhato (2. tablazat).

E(keV) Tion (LA) T(K)
60 0,45 872
130 0,2 761
400 0,25 760

tarté hokezelés homérséklete rendezetlen fec FePd esetén
71 abra lathaté a kiillonb6z6 ionaramra szamolt kapcsolat a besugarzas energidja és a hékezelés

hémérséklete kozt, rendezetlen fcc FePd-ra He' besugarzas esetén.
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71 4bra Kiilonbozé ionaramokhoz tartozé He'-al torténd besugérzas és hokezelés kapcsolata. Az
abrarol meghatarozhatd, hogy adott ionaram mellett adott energian, milyen hémérsékletii
hokezelést kell alkalmaznunk rendezetlen FePd esetén, hogy ugyanannyi id6 alatt ugyanazt az
eredményt kapjuk

Ez a modell csak abban az esetben igaz, ha csupan ballisztikus folyamatokat vizsgalunk, hiszen
az esetleges kaszkad és egyéb folyamatok befolydssal vannak a K ardnyossagi tényezére. A
kisérletek alapjan megallapithato, hogy 130 keV és annal nagyobb energidknal ez a feltétel
teljesiil. Masrészrél ez a modell nem veszi szamitasba a kristalyszerkezetet (csupan a stiriségen
keresztiil), tehat a fékez6dés szempontjabol az L1, és fcc FePd ekvivalens, ami természetesen

nem igaz.

A fent leirt modszer csak homogén mintara érvényes, hiszen a kiilonboz6 fazisok diffuzios
egyiitthatoinak homérséklet fiiggése kiillonboz6. Ha az altalunk is hasznalt heterogén FePd
rendszer esetében keresiink parhuzamot besugarzas és hokezelés kozott, akkor azt a kiilonb6z6
komponensek diffuzios egyiitthatojanak aranya vizsgalataval tehetjik meg (72 abra). Itt a
megfeleltetés feltétele nem az, hogy azonos ideig hokezeljiik, illetve sugarozzuk be a mintat,

hanem hogy a komponensek diffuzids egyiitthatojanak aranya megegyezzék.
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72 4bra A hdkezelt és a 130 keV (fent) ill. 400 keV(alul) energian He-mal besugérzg)ﬁ mintékon a
értékei
130 keV energiaji He' besugarzas esetén taldlhatd egy olyan hokezelési homérséklet ahol a
FePd-ban megtalalhatoé kiilonboz6 kornyezetek diffuzios egyiitthatojanak aranya nagyjabol
megegyezik. Ez azt jelenti, hogy az 1410 K-en hékezelt mintaban a teljes diffuzidban az egyedi
komponensek ugyanolyan stillyal vesznek részt, mintha 130 keV energiajii He'-ionokkal
egyértelmiien egy adott hdmérsékletii hokezelésnek. Ha a rendezetlen komponenst nézziik, akkor

a megfelel6 hokezelési hémérsékletre ~1500 K, mig az L1, szerkezetre ~1000 K adddott volna.
IV.8 Ionnyalab-litografidval késziilt sikbeli magneses mintazatok FePd filmekben
1V.8.1 Bevezetés, motivacio

A szuperparamagneses hatar lekiizdésére a magneses adattarolasban szamos megoldast
javasoltak. Egyik megoldas szerint litografiai modszerekkel merdleges anizotropiaval rendelkezd
magneses bevonatbol nanorészecskék rendezett periodikus tombjét hozzak létre nem magneses
hordozon [ 134, 135,136 ]. Nanorészecskék eldallitasara szamos megoldas van a kémiai
redukciotol [137], az UV fotolizisen [138], termikus szétvalasztason [139], elektrokémiai
szintézisen [140] at egészen az egzotikus szonokémiai szétvalasztasig [141]. SiO,-gdmbok

segitségével maszkolt ionimplantacidjaval is létrehoztak mar nanomintazatokat [142].

Magneses mintézat létrehozasarol szamoltak be CoPt Gtvozetekben alacsony energias He'
besugarzassal [143]. A mintazatot elektronlitografiaval eléallitott, 1pmxlum platina maszk
segitségével 35 keV He'-ionokkal érték el. Az igy keletkezett magneses szerkezet a maszk

szerkezetét mintazta. Egy masik csoport, héliumbesugarzassal érte el, hogy a SiC-maszkban
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Iétrehozott alakzatok a magneses mintazatba atmenjenek [144]. Ezekkel a modszerekkel nagyon
egyenletes mintazat létrehozasa lehetséges, azonban a maszk mérete korlatozott, 1ényegében

legfeljebb 1um lehet.

A korabbi fejezetekben mar targyaltam, hogy a kisenergias héliumbesugarzas hogyan ,,rontja el”
a rendezettséget L1y FePd-ban. Ezt az ismeretet felhasznalva megmutatom, hogy megfeleld
maszkon keresztiil torténdé besugarzassal lehetséges magneses mintazat létrehozasa, ami késébbi
alkalmazasokban jelentéséggel birhat. Az eredményiil kapott magneses szerkezet tulajdonsagait
CEMS, longitudinalis és polaris MOKE, AFM és MFM mérésekkel hataroztam meg.

MBE-modszerrel a dolgozatban mar tobb helyen leirt, az L1, részardnyra nézve optimalis
rendezett Cr(3nm)Pd(15nm)/™Fey;Pds;(30nm) rétegszerkezetet készitettink 350 °C-on tartott
MgO(001) hordozéra. Ezutan Langmuir-moédszerrel [145] a minta feliiletére 200 nm atmérdji

S10,-gdmbokbal all6 monoréteget vittiink fel.
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73. dbra A FePd vékonyrétegre felvitt 200 nm atmérdjii SiO,-golyokrol késziilt AFM-kép,
valamint a képanalizisbél szamolt szemcseméret eloszlas
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A felvitt rétegrol készitett AFM-felvételt a 73. abra mutatja. A kép elemzésébdl az atlagos

szemcseméret 195 nm és a méreteloszlasra illesztett Gauss-gorbe félértékszélessége ~75 nm volt.

Az ily modon maszkolt mintakat ezutan Ne', illetve Fe'-ionokkal sugaroztuk be. A besugarzo
energiat ugy terveztiik megvalasztani, hogy az Iényegében ne tudjon athaladni a SiO,-gémbokon,
de a gombok kozotti athaladt ionok koziil minél kevesebb alljon meg a FePd rétegben (74 abra),
chelyett, azon 4thaladva, és abban szerkezeti valtozasokat eldidézve, a MgO hordozoban alljon

meg.
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74 abra A FePd-mintdban szimulalt besugarzo ionpalyadk 35 keV neon (balra) és 100 keV vas
(jobbra) besugarzas esetén, a monodiszperz SiO,-gombok jelenlétében (fent) és azok nélkiil (lent).

A megfeleld energia megallapitasahoz SRIM szimulaciokat végeztem, melybdl azt allapitottam
meg, hogy neon esetén 35 keV, mig vas esetén 100 keV a legalkalmasabb besugarzasi energia.
Ekkor egy neon ion atlagosan 570, egy vas ion pedig atlagosan 2400 vakanciat kelt. A
besugarzas fluenciajat, az ion varhato szerkezetmodositd hatasa alapjan valasztottam meg. Neon
esetén 10, 10" ¢s 5%10" jon/cm?, mig vas esetén a maszkolt rétegeket 5x10'2, 2x10'3 &s

10" ion/em? fluenciaval sugéroztuk be.
1V.8.2 A magneses szerkezet vizsgalata konverzidselektron-Mossbauer-spektroszképiaval

A bels szerkezet nyomon kévetése céljabol a mintakon CEMS méréseket végeztem. A 75. abra
a ndvesztés utani, valamint a besugarzott mintakon mért CEMS spektrumokat, valamint az abbol

szamolt szarmaztatott hiperfinom téreloszlasokat abrazolja.
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A nem besugirzott mintdan megfigyelhetd a korabban mar részletesen
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75. dbra A nem besugarzott és besugarzott mintakon késziilt CEMS-spektromok (balra), valamint
a hozzajuk tartoz6 hiperfinom téreloszlas (jobbra),

leirt harom

mikrokornyezet. Az L1, szerkezetil, mer6leges magneses momentummal rendelkez6 komponens

(kék), az fcc szerkezettel rendelkezd, véletlen magneses orientacioji komponens (barna), és a

vasban dis merdleges magneses anizotropiaju komponens (rozsaszin). A mikrokdrnyezetek

neon, illetve a vasbesugarzas hatasara bekovetkezo spektralishanyad-valtozasat szemlélteti a 76.

abra.
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76. abra A neonnal (balra),
mikrokornyezetek részaranyanak valtozasa a CEMS-spektrumok alapjan.
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A IV.5. fejezetben mar targyaltam, hogy egy rendezett FePd-réteg besugarzas hatasara

rendezettsége csokken. Most is megfigyelhetd volt a minta rendezetlenné valasa, mas

szoval az
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fcc kornyezet kialakuldsa a rendezett L1, kornyezet rovasara. A vasban gazdag kornyezet
fololdodik besugarzas hatasara, és kis fluenciaknal sem jatszik fontos szerepet. Mint az varhato
is, a vas, illetve a neonion kiilonbozd fajlagos hatasfokkal alakitja 4t a szerkezetet. A neonnal
tortént besugarzasnal a legnagyobb 5x10" ion/cm® fluencia hatésara a minta csaknem teljes
egészében rendezettlenné valt (96 % fec). Vas esetében a legnagyobb alkalmazott fluencianal is
30% Llo maradt a rétegben. A kordbbi He'-besugarzasokhoz képest itt egy lényeges
kiilsnbséget tapasztaltam. Mig a He -ionokkal létrehozott fec-kdrnyezet intenzitasaranyai a
momentumok véletlenszeri orientacidjat mutattak, itt a szemcséknek kezdetben a sikbol

tobbnyire kialld6 magnesezettsége a nagy fluenciaju besugarzasok hatasara befekiidt a sikba.
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77. abra A rendezetlen fcc komponens hiperfinom terének a beesd y-nyaldbhoz viszonyitott
iranyvaltozasa (folytonos vonal) és a teljes mintdban jelenlévé mindharom komponensre
vonatkoztatott stlyozott atlag hiperfinom magneses tere iranyanak véltozasa (piros szaggatott
vonal) a besugarzasi fluencia figgvényében Ne és Fe implantalasa esetén.

A nem besugarzott mintan a rendezetlen komponensben a hiperfiom tér kozel véletlenszeri
(46°a bejovo y-nyalabhoz viszonyitva) beallasu, ami a besugarzas fluenciajanak novelésével,
mind a neon mind a vas esetén a feliilet iranyaba fordult (70° és 62°-ra, 77. abra folytonos
vonal). Ez a tendencia az L1, és a rendezetlen fcc komponens kozti magneses csatolas
eredménye lehet. A varakozasoknak megfeleloen az atlagos magnesezettség (a mintaban
jelenlévé harom kornyezet sulyozott atlaga) iranya is a minta sikja felé fordul el, amint a
rendezett L1, spektralis komponens aranya csokken a besugarzas hatasara. (9 -rol 68 —ra, illetve
44 -ra a neon, illetve a vas esetében). Mindez tigy értelmezheté, hogy — ellentétben a He'
besugarzas hatasara 1étrejové kemény magneses szerkezethez — a neon- és a vas-besugarzas
hatasara lagyabb, valosziniileg kisebb szemcseméretii fce-tartomanyok jonnek létre, amelyekben

a magneses domének a szemcséken tilnyulnak ezért az anizotropia kiatlagolodik.
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1V.8.3 Magneses mikroszerkezet

A nem besugarzott mintat magneses erémikroszkoppal (MFM) megvizsgalva, az irodalombol

ismert csikos doménszerkezetet tapasztaltam [125].

Besugarzatlan minta

00 2 Prase

Ne 1x10""/cm Fe 5x10"“/cm

0 2 Prase

Fe 1x10"*/cm

78 abra Kiilonboz6 fluenciakkal besugarzott FePd rétegekben jelenlévé magneses mintazat

A legkisebb fluencia esetén, a besugarzé iontol fiiggetleniil, a sziiz mintahoz hasonld magneses

doménszerkezetet figyeltem meg. 1x10'° /cm” of Ne and 1x10'° /cm® neon, illetve vasbesugarzas
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kovetkezményeképpen a csikos jelleget, egy a SiO,-gdmbok mintdzatat tiikr6z6 magneses
szerkezet valtotta fel. Mivel a besugarzo ionok nem juthattak el a nanogdmbok alatti térfogatba
(a lateralis szorodastol eltekintve), a SiO,-gémbok alatt a magnesezettség megmaradt az L1,
szerkezetre jellemzo, a feliiletre merdleges irdnyunak, de a koztes tartomanyokban, a FePd

rendezetlenné valasa miatt a magnesezettség iranya befordult a sikba.
IV.8.4 A nanomintizati réteg atlagos magnesezettsége

A feliilettel parhuzamos magnesezettséget longitudinalis MOKE-mérésekkel vizsgaltam (79.

abra).

Neon besugarzott Vas besugarzott
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79. abra Neonnal (balra) és vassal (jobbra) besugarzott mintakon végzett longitudinalis MOKE-
hurkok, valamint a gorbékre jellemz6 négyzetesség paraméter valtozasa (belsé abra)

A nem besugarzott és a legkisebb vas fluenciaval besugarzott mintak kivételével, az elérhetd
400 mT kiils6 magneses tér elegendd volt a rétegek telitéséhez. A besugarzas fluencidjanak
novelésével a gorbéket jellemzd négyzetesség paraméter (a remanencia magnesezettség €s a
telitési magnesezettség hanyadosa) monoton noévekedést mutatott, mig koercitiv erd ezzel
ellentétben, folyamatosan csokkent (79. abra, bal oldali kép). A legnagyobb fluencianal, ahol a
CEMS eredmények szerint, a FePd szinte kizarolag fcc szerkezetii volt, a minta teljesen telitédott
¢és a koercitiv erd 10 mT-ra csokkent (a kisebb fluenciaji mintaknal, a telitédés hianyaban nem
lehet pontos koercitiv erét megallapitani, csak also becslést adni). A négyzetesség paraméter a
kezdeti 0,03-r6l egészen 0,97-re emelkedett, ami szinte tokéletesen négyzetes hiszterézisgorbét
jellemez. Az eredmények alatamasztjak, hogy a mintaban a mer6leges anizotropiat preferald
kemény magneses szerkezet (L1y) folyamatosan atalakul sikban konnyen mdagnesezhetd lagy

magneses fce szerkezetekkeé.

A vassal besugarzott mintak esetén is hasonl6 tendenciat figyeltem meg (79. abra, jobb kép),
habar a legnagyobb alkalmazott fluencia itt nem volt elég a FePd teljes rendezetlenné valasahoz,
ezért a koercitiv erd itt csak 30 mT-ra csokkent és a négyzetesség csupan 0,68-ra nott.
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A feliiletre merdleges magnesezettség valtozasat polaris MOKE mérésekkel vizsgaltam (80.

abra).

Vas besugarzott
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80. abra Neonnal (balra) és vassal (jobbra) besugarzott mintakon végzett polaris MOKE gorbék,
valamint a gorbékre jellemz0 négyzetesség paraméter valtozasa (belsé abra)

A gorbéket elemezve megfigyelhetd, hogy az el6bb targyaltakkal éppen ellentétes folyamatok
mennek végbe, ami nem meglepd, hiszen ebben az esetben a feliiletre meréleges komponens a
besugarzas fluencidjanak ndvelésével csokken, ami nehezebb méagnesezhetdségben jelentkezik a
mintara meréleges iranyban. Megfigyelhet6, hogy mig longitudinalisan a nem besugarzott mintat
nem tudtam telitésbe vinni (a magneses momentumok nem tudtak befordulni a sikba), addig ez a
polaris elrendezésben nagyjabol 400 mT tér alkalmazasaval sikeriilt (az Osszes magneses
momentum a feliiletre merdlegesen 4allt be). A fluencia ndvelésével mindkét ionnal torténd
besugarzas esetén, a gorbék kilapulasa figyelhetd meg, mivel a magnesezési folyamatot egyre
inkdbb az fcc szemcsék alakanizotropia-jaruléka hatdrozza meg. A hiszterézisgorbe jellege a
nem besugarzott mintan, beleértve kozépen a ,befliz6dést” is, az L1, szerkezet és a csikos
doménszerkezet jellegzetessége [ 146]. A merdleges magnesezettségli domének viszonylag
konnyen telitésbe viheték doménfalmozgas altal, azonban a nagy nukleacios tér
kovetkezményeképpen, nehéz azokat lemagnesezni [147]. Még a legkisebb besugarzo fluencia is
elég ahhoz, hogy létrejojjenck az ellentétes iranya domének nukledciojahoz sziikséges

centrumok, ami a ,,hagyomanyos” alaku hiszterézisgorbét eredményezi.
1V.8.5 Az eredmények értelmezése

Az MFM-képelemzés soran a kerek foltok a teljes teriilet 30%-t foglaltak el. Ez jo egyezést
mutat a merdleges komponens CEMS mérésekbél szamolt aranya csokkenésével, aholis az L1,
komponens 75%-r6l 25%-ra csokkent. Ez azt jelenti, hogy a mintaban jelenlévé Ll
vaskornyezetek 33%-a nem valt rendezetlenné az adott besugarzasi energian ¢és fluencianal. A

mer6leges magneses anizotropiaval rendelkezd magneses foltok atlagos atméréje 140 nm-nek
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adodott, a legkdzelebbi szomszédok kozotti 230 nm-es atlagos tavolsaggal. 1x10"/em?
fluencidju  vasbesugarzas esetén is hasonld geometriat figyeltink meg a magneses

doménszerkezetben.

A legnagyobb fluenciaji neonbesugarzas esetén (5x10'° /cm?) a mégneses mintézat szinte
teljesen ,kifakult” és a CEMS eredmények alapjan csupan 3% L1, szerkezetli FePd maradt a
mintdban. Ez utdbbi a laterdlis szorodas szerepére hivja fel a figyelmet: a SRIM szimulaciok
szerint az atlagos behatolasi mélység (R;) és annak szorasa (AR,) 100 keV vas esetén 95+30 nm,
35 keV neon esetén (85+35) nm, mig a lateralis sz6rodas mindkét esetben 20 nm. Ebbdl adoédodan
a maszkolas geometriai feltételei nagyon hasonloak. Masrészrél viszont a besugarzas
kovetkeztében 1étrejott rendezetlenebb szerkezet, az egy atomra vonatkoztatott elmozdulassal
(displacement per atom, dpa) aranyos, és igy, a vasra vonatkoztatott normalizalt fluencia
négyszerese a neon esetén hasznalttal. SRIM-szimulaciokbol neon esetén 15 dpa és vas esetén
60dpa adodott 1 nm mély tartomanyban, maximalis roncsolas esetén. Ezeket az adatokat
figyelembe véve megallapithatd, hogy ha a fluenciafiiggést a megfelelé ionra vonatkozo dpa

skalara transzformaljuk, akkor mind neon, mind vas esetében hasonlo eredményeket kapunk.

A fenti kisérletsorozattal bebizonyitottam, hogy Langmuir-moédszerrel felvitt nanogémbmaszkon
at torténd besugarzassal periodikus magneses szerkezet hozhatd létre nagyrészt rendezett
Fe47Pds; otvozetfilmekben. A maszkra jellemzO szerkezet a neon és vasbesugarzas hatasara
,,atoroklodott” a réteg magneses szerkezetére, és a rendezett L1, és rendezetlen fcc FePd-

tartomanyok alakultak ki.

A magneses bitek stirlisége a SiO,-gombok méretének csokkentésével tovabb ndvelhetd.
Korabban kozolték, hogy akar 50 nm atméréjii gombok is eldallithatok [148], de ekkor a
besugarzo ion energidjat is csokkenteni kell, hogy a gombok képesek legyenek az ionokat
meggatolni abban, hogy behatoljanak a rétegbe. Ezért eldnydsebb lenne olyan golyokbol allo
réteget hasznalni maszknak, amely nagyobb rendszamu anyagokbol all (pl. Au/SiO; [149], TiO,
[150], stb.), igy megnovelve a gombok ionokra gyakorolt fékezddését.
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V  Osszefoglalas

Doktori munkam mind alap-, mind alkalmazott kutatasi eredményeket tartalmaz. Alapkutatasi
vonulata kiilonb6z6 fémrétegekben a magneses anizotrdpia ionbesugarzassal torténé modositasa
volt. Részletesen vizsgaltam a FesoPdso, 0sszetétel koriili, a nagysiiriiségli magneses tarolasban is
fontos anyag szobahOmérsékleten metastabilisis L1y-szerkezetének stabilitasat, atalakulésait,

diffuzios folyamatait.

Izotopperiddikus  multirétegeket alkalmazva, neutron- és  Mossbauer-reflektometriaval
megallapitottam, hogy a FePd-filmekben jelenlévé kiilonb6zd szimmetridju lokalis
kornyezetekhez hdkezelés, valamint ionsugaras keverés sordan ezen kornyezetek
térfogathanyadanak valtozasaval egyiitt az atlagos diffuzios egyiitthato is valtozik, és sikeriilt
ezek, nevezetesen a rendezett L1y, a rendezetlen fcc, valamint vasban gazdag kornyezet diffuzios
egyiitthatoit kilon-kiilon meghataroznom. A kiilonboz6 energiakon végzett He-besugarzasok
soran, e kornyezetek effektiv (ionkeverési) diffuzios egyiitthatoit is meghataroztam, és a hékezelt
mintakkal tortént 0sszehasonlitasbol meghataroztam azt a hipotetikus hokezelési homérsékletet,
amelyen azonos mértékii diffuzios keveredés torténne. E munkak elétanulmanyaként vizsgaltam
kiillonb6z6  nikkelrétegek — sajation-besugarzas hatasara torténd atomi és  magneses
szerkezetvaltozasait. Ezek jelent6sen fiuggtek a rétegnovesztés koriilményeitdl. A fluencia
novelésével a belsé fesziiltségek relaxaltak ¢és eldjelet is valtottak. Kapcsolatot talaltam a

szemcseméret, a magneses anizotropia és a bels6 fesziiltségek kozott.

A megszerzett ismereteket a gyakorlatban harom teriileten is alkalmaztam. A magneses neutron-
szupertiikrokben a gyartaskor visszamaradt fesziiltséget 500 keV He-besugarzassal a reflektivitas
szamottev$ romlasa nélkiil 80%-kal csokkentettem. Fe/Si magneses neutron monokromatorban
specialis rétegprofil-tervezéssel és ionbesugarzassal 97 %-os polarizacios hatasfok mellett a
magasabb rendii Bragg-reflexiok aranyat sikeriilt 0,2 %-ra cs6kkentenem. Kidolgoztam egy a
nagystriiségli magneses tarolasban hasznosithatdo (200 nm-es onszervezddé SiO, gombokbol
mint maszkold racsbol allo) ionnyaldb-litografidss modszert periodikus lateralis magneses

mintazat 1étrehozasara.

Munkam soran a fenti vizsgalatok céljara magnetooptikai Kerr-berendezést fejlesztettem,
automatizaltam az RMKI MBE-berendezését és lényeges szerepet vallaltam a Budapesti

Neutronkdzpontban elkésziilt GINA neutronreflektométer megépitésében.
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VI  Summary

These PhD Theses contain basic and applied research results alike. Its basic research section is
mainly related to the modification of magnetic anisotropy in various metallic alloy films by
charged ion irradiation. I studied the structure and stability of FePd near the equi-atomic

concentration and diffusion phenomena in L1, structure, metastable at room temperature.

By using the isotope-periodic multilayer method in neutron- and Mossbauer reflectometry, I
found the average diffusion coefficient to vary in FePd multilayers during the annealing and ion-
beam mixing due to the variation of the volume fractions of three local environments of different
symmetries. I was able to determine the individual diffusion coefficients for these, namely for
the ordered L1y, for the disordered fcc and for the iron-rich environments. I also determined the
effective (ion-mixing) diffusion coefficients for He-irradiations of different impact energies and
a hypothetic annealing temperature was determined at which the diffusion mixing would be
identical with the ion-beam mixing. As a preparation for these studies I investigated the variation
of the atomic and magnetic structure of Ni films upon own-ion irradiation and found a significant
dependence on the film preparation method. Upon increasing the irradiation fluence, the internal
stress relaxed and occasionally changed sign. I found and studied correlations between grain

size, magnetic anisotropy and residual stress.

I have utilized the acquired knowledge in three application oriented areas: a) I decreased the
detrimental preparation-induced residual stress by 80% in magnetic neutron supermirrors by
500 keV He-irradiation without significant deterioration of the reflectivity, b) I decreased the
total higher-order Bragg-peak intensity to 0.2 % in Fe/Si magnetic neutron monochromators by
special layer profile design and ion-beam mixing, while maintaining a polarization efficiency of
97 %, c) I developed an ion-beam lithographic method (using 200 nm diameter self-organizing
SiO,-spheres as irradiation masks) to produce periodic lateral patterns which may find

applications in high density magnetic recording.

For the above studies, during my PhD years I developed a magneto-optical Kerr setup,
automated the molecular beam epitaxy laboratory of the KFKI RMKI, and took an important part

in developing the GINA polarized-neutron reflectometer at the Budapest Neutron Centre.
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VII Tézisek

1.

a)

b)

2)

3)

Molekulanyalab-epitaxids (MBE) novesztés optimaldsaval sikeresen novesztettem
rendezett (~81 %-ban L1o) epitaxialis FePd rétegeket MgO(001) hordozoén. Ilyen
nagymértékben rendezett FePd-r6l eddig (a Web of Science adatbazis szerint)

tudomanyos folydiratban nem szamoltak be [MD1],[KA].

Megallapitottam, hogy nagy rendparaméter esetén a mintdban a Kkristalyszerkezet-
atalakulas nyoman bekovetkezett magneses szerkezetvaltozasok a 57Fe Mossbauer-
spektrumokban mar olyan kis ionbesugarzasi fluenciaknal is érzékelhetdk, ahol az
irodalomban emlitett mas moédszerek esetén még nem. Az irodalommal 6sszhangban
harom elkiilonithetd hiperfinom téreloszlast taldltam, ami az Llo-ra jellemzd
négyfogasi planaris, az fcc fazisban 1évé kobos és egy ennél is tobb kozvetlen

vasszomszédot tartalmazé ,vasdus” lokdlis Fe-kornyezetnek feleltetheté meg [MD1].

FePd-mintakban 6sszevetve a Mossbauer-vonalak kvardupoélus felhasadasa és a racsallandok
besugarzasi fluenciafiiggését, a minta sikjabol kiallo nyomo-, és a minta sikjaban hato

huzofesziiltség jelenlétére kovetkeztettem [MD1].

60, 130 és 400 keV energiajui He*-ionokkal besugarzott rendezett és rendezetlen
izotopperiodikus [’FePd/™FePd]io rétegek szinkrotron Mossbauer-reflektometriai
(SMR) és neutronreflektometriai (NR) méréseib6l [MD2] megallapitottam, hogy a fent
emlitett Fe-kornyezetek mas-mas ionkeveredési effektiv diffuzios egyiitthatoval
rendelkeznek, és e kornyezetek térfogataranyanak valtozasa figyelheté meg az atlagos
difftziés egyiitthatd valtozasaban. Meghataroztam e kornyezetek effektiv  diffuzios
hosszainak fluenciafiiggését a harom alkalmazott He'-besugarzasi energiara és ebbdl
megallapitottam, hogy az L1, fazis kristalytani c-iranyaban, az ionkeveredési diffuzi6 erésen
gatolt. A Fe ondiffizioja ebben az iranyban dontéen a vasban dus és az fcc kdrnyezeteken

keresztiil torténik.

Izotopperiodikus, (001) ndvesztésii epitaxialis (*’FePd/™FePd) multirétegek kiilonbozé
hémérsékleteken és hdntartasi idével végzett hokezeléseibél az SMR, illetve NR-gorbék

illesztésébdl az egyes Fe-kornyezetek krisztallografiai c-iranyara vonatkozo [MD3]
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a)

b)

4

5)

6)

7

preexponencialis tényezdkre ¢és diffuzios aktivalasi energidra rendre: D°110=5,76x10"* m’s”!
Ori0=1,82 eV, D%, =1,32x10" m’s" Qp.=1,48 eV, D’k =1,01x10"° m’s™", Qp.=1,39 eV
értékeket kaptam.

legnagyobb diffuzios egyiitthatdji vasdus kornyezet csak néhany szazalékban van jelen a
mintakban, ezért a diffuziés hosszat alapvetden a félakkora diffizids egyiitthatoji fec
kornyezet hatdrozza meg. Az L1, komponensben a diffizids egyiitthatd a vizsgalt 500—
800 K hémérséklettartomanyban 2 nagysagrenddel kisebb, mint az fcc-ben, azaz az Fe

ondiffuzidja a kristalytani c-iranyban erésen gatolt.

130 keV és 400 keV energidju He-besugarzasokhoz hozzarendeltem az 1410 K, illetve
1000-1500 K hipotetikus hékezelési hémérsékleteket, amelyeken az adott energiaju

besugarzassal azonos mértéki difftizios keveredés torténik.

Az NR- és SMR-modszerrel ugyanazon mintan meghatarozott diffizios hosszak latszolagos
kiilonbozoségét a kétfajta kisérletben hasznalt nyalab lenyomatanak kiilonbozoségével
magyaraztam. A cm-es szélességii nyalablenyomat NR esetén kiatlagolja a hatarfeliiletek
lateralis vastagsagmodulacioit, ami latszolag nagyobb kezdeti diffuzios keveredési
tartomanyt és részben lecsokkent Bragg-cstcsokat eredményez. Az effektus lényegesen

kisebb az SMR-mérésnél, ahol a rontgennyalab csupan 0,2 mm széles [MD4].

Az 1) és 2) tézispontokban leirt alapkutatasi eredmények alkalmazasaképpen a magneses
Atlagosan 200 nm atméréjii SiO,-gombokbol &llo monoréteg-maszk hasznalatival FePd-
rétegben 100 keV vas, illetve 35keV neon adott besugarzasi fluenciatartomanyaban a

maszkra jellemz6 periodikus mintazat jott 1étre [MD5].

Elektronagyts (EGE) valamint MBE levalasztissal késziilt nikkelfilmek Ni' sajationnal
torténd besugarzasanak hatasai méréseim szerint jelentosen fliggnek a ndvesztés modjatol.
Az EGE-mintak tulajdonsagai (koercitiv er6, belsd fesziiltség, magneses anizotropia) sokkal
tavolabb allnak az egyensulyi értékektdl. EGE-mintaban a koercitiv erd és a belsd fesziiltség
300 Oe, illetve 1,41 GPa, szemben az MBE-s mintak 16 Oe, illetve 0,31 GPa értékeivel.
MBE-s mintdknal a belsé fesziiltség eldjelet is valt, huzobol nyomofesziiltséggé alakul.
Kapcsolatot talaltam a bels6 fesziiltség és a két és négyfogasii magneses anizotropia kozott.

[KZ].
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8)

9)

A 7) tézispontban leirt alapkutatasi eredmények alkalmazasaképpen Fe/Si magneses neutron
szupertilkrokben vizsgaltam a rétegszerkezetben visszamaradt, egyben technologiai
problémat jelentd belsé fesziiltség ¢és a funkcionalis magneses ¢€s neutronoptikai
tulajdonsagok Osszefiiggéseit. A rétegkészitéskor 1,76 GPa nagysagli belsé fesziiltséget
500 keV He'-ionbesugarzassal technolégiailag megfeleld szintre sikeriilt csokkenteni. A
rétegfesziiltség 60, illetve 80 %-os csokkenésének ara viszont az, hogy a Fe/Si szupertiikor
reflektivitasa a kritikus sz6gnél rendre 17, illetve 24 %-kal csokken, mikozben a reflektalt

nyalab polarizacios hatasfoka 2 illetve 4 %-kal romlik [MD6].

A 2) tézispontban is leirt, a rétegprofilok diffiziés kisimuldsaval kapcsolatos ismeretek
gyakorlati hasznositasaképpen, er6sen csokkentett felharmonikus intenzitasu,
polarizalé neutronmonokromatort sikertilt készitenem. Haromféle, a megfelel6 ipari
berendezésen is el6allithato rétegszerkezet profiljanak novesztés alatti, illetve utélagos
(ionbesugarzas altali) alakitdsaval a magasabb rend(i Bragg-reflexiok egyiittes
intenzitdsat 22 %-rdél 2,2 %-ra csoékkentettem anélkiil, hogy az els6 Bragg-cstcsban a
reflektdlt intenzitds jelent6sen csokkent volna. A tiikrok polarizaciés hatdsfokaban
egyes esetekben novekedést tapasztaltam. Aperiodikus szerkezetek alkalmazasa
monokromald tiikrok tervezésében az irodalomban eddig nem leirt Gjszer(i megoldas

[MD7].
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VIII A biralék javaslatait tartalmazo atfogalmazott tézispontok

1)

2)

3)

Mg0(001) hordozéra molekulanyalab-epitaxia (MBE) mddszerrel novesztett, ~81 %-
ban L1o-szerkezetbe rendezddott epitaxialis FePd rétegeket He* ionokkal besugarozva

megallapitottam, hogy

a) A nagy rendparaméter-tartomanyban (S=0,9) a Kkristalyszerkezet-atalakulds
nyomdn bekovetkezett magneses szerkezetvaltozdsok a 57Fe Mossbauer-
spektrumokban mar olyan Kkis ionbesugarzasi fluencidknal is érzékelhetdk,
amelyeknél mas moédszerek esetén még nem. Az irodalommal 6sszhangban harom
elkiilonithetd hiperfinomtér-eloszlast taldltam, amelyek a tetragondlis L1lo, az fcc
fazisban 1év6 kobos és egy ,vasban gazdag” lokalis Fe-kornyezeteinek feleltethet6k

meg [MD1],[KA].

b) Osszevetve a racsillandok, illetve az L1o komponens kvardupélusfelhasadasa
besugarzasi fluenciatol vald filiggését, a minta sikjara merdleges nyomd-, és a minta

sikjaban haté huzoéfesziiltség jelenlétére kovetkeztettem [MD1].

60, 130 és 400 keV energiaju He*-ionokkal besugarzott rendezett és rendezetlen
izotopperiodikus [>’FePd/matFePd]io rétegek szinkrotron-Mossbauer-reflektometriai
(SMR) és neutronreflektometriai (NR) méréseib6l [MD2] megallapitottam, hogy a fent
emlitett Fe-kornyezetek mds-mdas ionkeveredési effektiv diffizids egyiitthatéval
rendelkeznek, és e kornyezetek térfogataranyanak valtozasa figyelhet6 meg az atlagos
diffuzidés egyiitthaté valtozasdban. Meghataroztam e kornyezetek effektiv difftizios
hosszainak fluenciafiiggését az alkalmazott harom He*-besugarzasi energiara és ebbdl
megallapitottam, hogy az L1o fazis kristalytani c-irdnydban az ionkeveredési difftizié
erdsen gatolt. A Fe 6ndiffuzidja ebben az irdnyban dontéen a vasban gazdag és az fcc

kornyezeteken keresztiil torténik.

(°7FePd/matFePd) izotépperiodikus epitaxialis, kiilonb6z6 hémérsékleteken és
héntartasi idével hékezelt multirétegeken felvett SMR, illetve NR-gorbék illesztésébdl

az alabbi megallapitasokra jutottam:

a) A szerkezetileg inhomogén FePd mintak diffizidja nem irhato le egyetlen diffuzids
alland6 alkalmazdsaval. Az altalam hasznalt modell a teljes rendszer diffazids
allandéjat a kiilonb6z6 vaskornyezetek egyedi diffiizios allanddinak a komponensek
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b)

)

koncentracidjaval sulyozott 6sszegeként hatarozza meg. A modellbdl ily médon az
egyes Fe-kornyezetek (krisztallografiai c-irdnyra vonatkozd) preexponencialis
tényezdire és diffuzids aktivalasi energidira [MD3], D10 =(5,76+0,35)*10-14 m?2s-1,
Qu10=(1,82+0,38) eV, DO%=(1,3240,45)*1013 m2s-1, Qrec =(1,48+0,26) eV,
DO =(1,01£0,61)*10-13 m2s! és Qre =(1,39+0,23) eV értékeket kaptam. Fentiekbd&l
lathatéan az L1o kornyezet krisztallografiai c-iranyaban a vas ondiffuzidja az fcc

koérnyezethez képest erésen gatolt.

Az Llo, fcc és vasban gazdag FePd-kornyezetek keveredési mértékének
osszehasonlitasaval a 130 keV és 400 keV energidju He*-besugarzasok, valamint
500-800 K hémérséklettartomanyban végzett hkezelések alapjan meghataroztam
azokat a hipotetikus hdkezelési hémérsékleteket (130 keV esetén 1410 K, mig
400 keV esetén 1000-1500 K), amelyeken az adott energidju besugarzasokkal

azonos idejli hékezelések azonos mértéki diffiziés keveredést okoznanak.

Az NR- és SMR-mddszerrel ugyanazon mintdn meghatarozott diffiziés hosszak
latszolagos kilonbozdségét a kétfajta kisérletben hasznalt nyalab lenyomatanak
kiillonbozdségével magyardztam. A cm-es szélességli nyaldblenyomat NR esetén
kiatlagolja a hatarfeliiletek lateralis vastagsagmodulaciéit, ami latszélag nagyobb
kezdeti diffizids keveredési tartomanyt és részben lecsokkent Bragg-csticsokat
eredményez. Az effektus lényegesen kisebb az SMR-mérésnél, ahol a rontgennyalab

csupan 0,2 mm széles [MD4].

4) Az 1) és 2) tézispontokban leirt alapkutatdsi eredmények alkalmazisaképpen - a

5)

magneses tarolasban jelentds - merdleges magneses anizotrépiaju mintazatot sikertiilt

létrehoznom. Atlagosan 200 nm atmérdjli SiO,-gombokbél allé6 monoréteg-maszk

hasznalataval FePd-rétegben 100 keV vas, illetve 35keV neon adott besugarzasi

fluenciatartomanyaban a maszkra jellemz6 periodikus mintazat jott létre [MD5].

Elektronagyus (EGE) valamint MBE levalasztassal késziilt nikkelfilmek Ni* sajationnal

torténé besugarzasanak hatasai méréseim szerint jelentésen fiiggnek a novesztés

moédjatdl. Az EGE-mintak kiindulasi tulajdonsagai (koercitiv erd, belsd fesziiltség,

magneses anizotropia) jelent6sen eltérnek a tombi (egyensulyi) értékektdl, lényegesen

jobban, mint azt az MBE parologtatott mintakndl tapasztaltam. Az EGE-mintdkban a
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6)

koercitiv erére és a belsé fesziiltségre novesztés utan 300 Oe, illetve 1,41 GPa értékek
adédtak, szemben az MBE-s mintak 16 Oe, illetve 0,31 GPa értékeivel. A besugarzas
hatasara a bels6 fesziiltségek mindkét esetben relaxalédtak, de az MBE-s mintdknal a
106 jon/cm? fluencidndl még eldjelet is valtottak, azaz a huazéfesziiltség
nyomofesziiltséggé alakult at. Kapcsolatot talaltam a belsé fesziiltség és két és a

négyfogast magneses anizotrépia kozott. [KZ].

Az 5) tézispontban leirt alapkutatasi eredmények alkalmazasaképpen Fe/Si magneses
neutron szupertiikrokben vizsgaltam a rétegszerkezetben visszamaradt, egyben
technolégiai problémat jelentd bels6 fesziiltség és a funkciondlis magneses és
neutronoptikai tulajdonsagok Osszefiiggéseit. A rétegkészitéskor 1,76 GPa nagysagu
bels6 fesziiltséget 500 keV He*-ionbesugarzassal technoldgiailag megfelelé szintre
sikeriilt csokkenteni. A rétegfesziiltség 60, illetve 80 %-o0s csokkenésének ara viszont
az, hogy a Fe/Si szupertiikor reflektivitdsa a kritikus szognél rendre 17, illetve 24 %-
kal csokken, mikézben a reflektalt nyaldb polarizaciés hatasfoka 2 illetve 4 %-kal

romlik [MD6].

7) A 2) tézispontban is leirt, a rétegprofilok diffiziés kisimulasaval kapcsolatos ismeretek

gyakorlati hasznositasaképpen, erdsen csokkentett felharmonikus intenzitasy,
polarizalé neutronmonokromatort sikeriilt készitenem. Haromféle, a megfelel6 ipari
berendezésen is el6allithatd rétegszerkezet profiljanak novesztés alatti, illetve utélagos
(ionbesugarzas altali) alakitdsaval a magasabb rendl Bragg-reflexiok egylittes
intenzitasat 22 %-rdl 2,2 %-ra csokkentettem anélkiil, hogy az elsé Bragg-csucsban a
reflektalt intenzitas jelentsen csokkent volna. A tikrok polarizaciés hatasfokaban
egyes esetekben novekedést tapasztaltam. Aperiodikus szerkezetek alkalmazasa
monokromal¢ tiikrok tervezésében az irodalomban eddig nem leirt Gjszeri megoldas
[MD7].
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