[LLls &

rrr
L LICCT
[ TN

Rheinische

rrrrrrerrcc el

[ e [

riedrich-Wilhelms-Universitat Bonn

E
:rr::‘.rrrrrrrrrrr
ok
Il

o [=a

Kerr-Effekt-Messungen an

flussigem CogoPdy

von

Lucian Marius Isfan

Diplomarbeit in Physik
angefertigt im

Institut fur Strahlen- und Kernphysik

vorgelegt der
Mathematisch-Naturwissenschaftlichen Fakultat
der
Rheinischen Friedrich-Wilhelms-Universitat

Bonn

Dezember 2001



Ich versichere, dass ich diese Arbeit selbstindig verfasst und keine anderen als die
angegebenen Quellen und Hilfsmittel benutzt, sowie die Zitate kenntlich gemacht habe.

Referent: Prof. Dr. K. Maier
Korreferent: Prof. Dr. P. David



Inhaltsverzeichnis

1 Einleitung

2 Physikalische Grundlagen

2.1 MAGNEISINUS. ...eeeuvieeieetieeiieeteeeteeteeeteesteeebeessaeeseesseeeseessseesseessseenseessseens
2.1.1 Induzierte MagnetiSIerung...........cccueevueeeieeniienieeiieseeeiee e esiee e
2.1.2 Spontane magnetische Ordnung...........cceccveeevierieniiieneenieeieeeeeenenn
2.1.3 Magnetischer Phaseniibergang und Temperaturabhéngigkeit..........
2.2 DOMEANENSTIUKLUL .....oouiiiiiiiiieiie ettt
2.2.1 Entstehung von Doménen und Bloch-Winden.............ccccccceeeennene
2.2.2 Erwartete VOrteXsStruktur.........c.eeeuieiiiiiiienieeiieie e
2.3 Unterkiihlte Metallschmelzen...........c.cooeeviriiniiiinienieeeeeeseee
2.3.1 Phaseniibergang fllissig « feSt......ccccceeriiiiiiiniiiiiieiieeeee e
2.3.2 Keimbildung........ccooeiieiiiiiieieceee e
2.3.3 Das System CogoPd........ccueeeiiiieiiieeieeceeee e
2.4  Elektromagnetische Levitation...........cceccvevciierieriiiiniieeiieieeieesiee e
2.5 KiINK-POINT...ooiiiiiiiii e e
2.6 Magnetooptischer Kerr-Effekt..........ccccooviiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeee
Experimenteller Aufbau
3.1 Probenpraparation..........ccccccceeerieeeriieeiiieerieeereeeeeeeeeeeeteeesaeeesaeeeeanee s
3.2 LevitationSanlage..........cccueeuierieeiiienieeiteeie ettt
3.3 Temperaturmessung und Temperaturkalibrierung.............ccccceevverreennnnne.
3.4  ProbenstabiliSIertung...........cccieiiiiiiiiiiieiiecie ettt
3.5 Anlage zur Kerr-Effektmessung...........ccccveeeieiiienieniieiiecieeeeee e
3.5.1 Strahlengang...........coceevuerieniiniinieniecieet et
3052 LSCT ettt et
3.5.3 Einstellung der Polarisationsrichtung............cccccoeveniiininnienniennen.
3.6 Experimenteller Ablauf............cccoooviiiiiiiiiiiiieieeeee e
Bl ZODNISSCuruiesencssnsssessssnssansssssssasssassssassssssssssssassssssssssssssssssssssssssassssssssassssssssasssns
4.1 SINAIOTM...ceiiiiiiiiieie e
4.2 MeSSMENOAE. ....c..eeiiiiiiiieieeiere e
4.3 KalIDIIETUNG. ...eoiiieiiieiie ettt e
4.3.1 Winkelkalibrierung...........cccveevvieriieiiieniieeieeieeeie e

4.3.2 Priifung der Messmethode............cocueeviiiiiiiniiiiiiieeeee e,



4.4 Abhiéngigkeit des Kerr-Winkels von der Magnetisierung..........................
4.5 Temperaturabhingigkeit der Magnetisierung............ceeeveereeecveenveecieenneenns

5 Diskussion

6 AUSDIICK ctirresuecsrnsnnsuicsensnnssecssissnsssnsssnssnsssecsssssesssnssssssssssnsssssssssssssssssssssssssssssess
6.1 Messungen bei tieferen Temperaturen...........cccveecveeeiiieeeiieeniiieeeieeeeieeenns
6.2 Ortsaufgeloste Messung der magnetischen Struktur...........c.cccoceeveeiennee
6.3 Probenmodifikation............coouiiiiiiiiiiiiiiiee e

Anhang

S - 1745 w1 (o] 0} 1§ 1P

DanKSaGUNGuueieeseresssrscsssnesssanesssanssssansssssssssssssssasssssasssssasssssassssssssssssssssssssssssssssnsssssans

44
45
45
45
46
47

50



Kapitel 1

Einleitung

Magnetismus zadhlt zu den édltesten dokumentierten Naturphdnomenen.

Die ersten Uberlieferungen iiber Beobachtungen magnetischer Phinomene erhalten wir
aus der Antike. In der Ndhe der Stadt Magnesia waren Eisensteine entdeckt worden, die
»seltsame® Eigenschaften aufwiesen, denn sie waren in der Lage, FEisenstlicke
anzuziehen. Es handelte sich dabei um das Mineral Fe;O4 — Magnethit — das nach
seinem Fundort benannt wurde.

Auch die Chinesen wussten schon 121 v. Chr., dass ein Eisenstab, der in die Ndhe eines
Magnetsteins gebracht wurde, dessen magnetische Eigenschaften erhdlt und dass er bei
uneingeschrinkter Beweglichkeit eine Nord-Siid-Orientierung bekommt.

Diese Eigenschaft machten sich die Europder im 12 Jh. fiir die Schifffahrt zu Nutze. Mit
dem Kompass begann die Ara der Entdeckungen und Eroberungen.

Um 1600 fithrte dann W. Gillbert in seinem Buch ,,De magnete" den Begriff
,Magnetfeld“ ein als einen Zustand der Materie, mit dessen Hilfe die Magneten
interagieren. Gillbert zeigte auch, dass Eisenfeilspine in der Ndhe eines Magneten eine
bestimmte Anordnung einnehmen, und zwar Linien, die er ,,Feldlinien* nannte. Einen
Verlust der magnetischen Eigenschaften von Magneten im heilen Ofen wurde auch
von ithm erstmals erwéhnt.

Bis 1819 gab es keinen Nachweis fiir einen Zusammenhang zwischen elektrischen und
magnetischen Phidnomenen. Diesen erkannte der dédnische Wissenschaftler H. C.
Oersted durch die Ablenkung einer Magnetnadel mit Hilfe eines stromdurchflossenen
Leiters.

Zwolf Jahre spiter entdeckte M. Faraday, dass kurzzeitig ein Strom durch eine
Kreisleitung floss, als in einem benachbarten Kreis der Strom ein- und ausgeschaltet
wurde. Kurz darauf folgte die Entdeckung, dass die Bewegung hin und weg vom Kreis
denselben Effekt hervorruft. J. Henry antizipierte dies schon ein Jahr zuvor, aber da
Faraday als erster publizierte, wurde die Entdeckung ihm zugewiesen.
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Die Arbeiten von Oersted bewiesen also, dass die Bewegungen elektrischer Ladungen
magnetische Effekte produzieren, wéihrend die von Faraday und Henry zeigten, dass die
Bewegungen von Magneten elektrische Strome auslosen.

J.C. Maxwell gelang es 1873, eine einheitliche Theorie fiir den Elektromagnetismus in
seinem Werk ,, Treatise on Electricity and Magnetism* zu prasentieren.

1895 konnte P. Curie eine genauere funktionelle Abhdngigkeit paramagnetischer
Eigenschaften von der Temperatur feststellen. Die kritische Temperatur des
magnetischen Phaseniibergangs wurde nach ihm benannt (Curie-Temperatur).

Verstanden wurden die Phidnomene des Magnetismus noch lange nicht. Erst nachdem
W. Heisenberg und J. 1. Frenkel die Quantenphysik zur Erkldrung des
Ferromagnetismus heranzogen, kam man dem Problem niher.

Noch bis Mitte des letzen Jahrhunderts glaubte man, basierend auf den Arbeiten von P.
Curie u. a., dass Ferromagnetismus an den kristallinen Zustand gebunden sei. Erst im
Zusammenhang mit der Methode der Unterkiihlung von Metallschmelzen fing man an,
an dieser Annahme zu zweifeln.

So startete Y. Nakagawa in den 50er Jahren eine Serie von Untersuchungen mit Fe und
Co in ihrer unterkiihlten, fliissigen Phase, mit denen die ferromagnetische Ordnung in
einer metastabilen Phase erforscht werden sollte[Nak56, 59].

Im Jahr 1960 zeigte dann A. I. Gubanov mit einer Reihe von theoretischen
Uberlegungen, dass die Existenz von Ferromagnetismus in amorphen, also
ungeordneten Substanzen moglich sei [Gub60].

SchlieBlich gelang 1994 einer Arbeitsgruppe von Prof. Dr. K. Maier an der Universitét
Bonn die Unterkiihlung einer CogoPdy)- Legierung unter die Curie-Temperatur der
festen Phase T¢ = 1271 K. Dies wurde mit Hilfe einer elektromagnetischen
Levitationsanlage erreicht [PNH+94]. Dartiber hinaus wurden
Suszeptibilitdtsmessungen, Untersuchungen mit einer modifizierten Faraday-Waage und
einer Forstersonde, sowie Untersuchungen in der Nihe des magnetischen
Phaseniibergangs mittels Neutronendepolarisation und Modulationskalorimetrie
durchgefiihrt.

Alle diese Untersuchungen hatten zum Ziel, fiir das parallele Auftreten von fliissiger
und ferromagnetischer Phase Beweise zu liefern, und fiihrten zu dem Ergebnis, dass
Ferromagnetismus nicht an den festen Zustand gebunden ist. Offen ist die Frage
nach der Doménenstruktur.

Gegenstand dieser Arbeit sind weitere Untersuchungen an der CogoPd,o-Legierung, die
auf der Suche nach einer magnetischen Doménenstruktur mit Hilfe des
magnetooptischen Kerr-Effekts (MOKE) durchgefiihrt wurden.



Kapitel 2

Physikalische Grundlagen

Dieses Kapitel befasst sich mit Ursprung, Verhalten und Phidnomenologie des
Magnetismus  sowie der Beschreibung seiner verschiedenen strukturellen
Erscheinungsformen. Wegen der unterschiedlichen Notationen und Bezeichnungen der
magnetischen GroBen in der internationalen Literatur werden hier die in dieser Arbeit
verwendeten Definitionen, Gro3en und Einheiten zusammengestellt:

B : magnetische Induktion; [=] = [Tesla] = [10* Gauss]
H : magnetische Feldstérke; [ 4 ]

M : Magnetisierung; [4 ]

Mo : Induktionskonstante; P, = 4107 [12]

L. . Permeabilitit; [1]

X : Suszeptibilitit; x = u,— 1 [1]

[ : BOHR-Magneton; p, = % = 92740 1072 [Am?]

e

2.1 Magnetismus

Die Idee, dass die magnetischen FEigenschaften der Materie das Ergebnis
mikroskopischer Kreisstrome seien, hat Ampere schon 1823 theoretisch formuliert.

Diejenigen Kreisstrome, die durch die Bewegung freier Ladung entstehen, werden freie
Strome genannt. Sie flieBen in Drihten, man kann sie mit Ampéremetern messen. Im
Gegensatz dazu nennt man die Strome, die durch eine Bewegung von an Atome oder
Molekiile gebundene Ladungen entstehen, gebundene Strome. Wéahrend alle Strome
Quellen von B sind, sind nur die freien Strome auch Quellen von H.
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Viele Elektronenzustinde haben einen Drehimpuls, und &hnlich wie bei einem
elektrischen Kreisstrom sollte ein magnetisches Dipolfeld entstehen. Eine Punktladung
e (Elektron), die auf einer Kreisbahn (im klassischen Fall) mit der Geschwindigkeit v
umlduft, erzeugt einen Kreisstrom:

ev

2
T 2T1r 2.1

der ein magnetisches Dipolmoment m zur Folge hat

|(Flache Ir?
m=———=—

(2.2)
C C
Mit L =mr xv lasst sich dies so umschreiben:
- e -
m=- L
om G (2.3)

e

Erscheinungsformen wie Para- und Diamagnetismus haben ihren Ursprung in den
verschiedenen magnetischen Eigenschaften des Spins und der Bahnmomente der
Elektronen. Ein Elektron besitzt ein permanentes magnetisches Dipolmoment aufgrund
der Ladung e’, der Masse me und des Spins. Bei zusitzlichen Bahnbewegungen ergibt

sich ein resultierendes magnetisches Moment m mit dem Bahndrehimpuls L.

Die Summe aller magnetischen Momente fiir alle Elektronenbahnen in
diamagnetischen Stoffen ist Null. D.h., sie haben kein resultierendes permanentes
magnetisches Moment.

Y4
m, =0 (2.4)
=1

Die Summe aller magnetischen Momente bei paramagnetischen Stoffen ist ungleich
Null.

irﬁi #0 (2.5)

Das magnetische Moment pro Volumeneinheit wird Magnetisierung M genannt.

M :% (2.6)

Experiment und Theorie zeigen, dass alle Substanzen magnetisiert werden konnen,
wenn sie einem Magnetfeld ausgesetzt werden. Der Effekt der Magnetisierung dieser
Substanzen ist die Anderung des Ursprungswertes des Magnetfelds sowohl innerhalb
dieser Substanz, als auch in threr Umgebung.

Bezeichnen wir das Magnetfeld im Vakuum durch B, und das von der magnetisierten
Substanz erzeugte Magnetfeld als B, dann gilt in jedem Punkt dieser Substanz:

B=B, +B, (2.7)
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Abbildung 2.1: Solenoid der Linge L mit N Windungen. Durch die
Windungen flieBt ein Strom |, der ein Magnetfeld B = p, NI/L erzeugt.

Betrachten wir einen Solenoid der Lange L mit N Windungen, durch die ein Strom |
flieBt, so existiert innerhalb des Solenoids ein Magnetfeld B =p, NI/L. Nach Ampére

erhalten wir {iber einen geschlossenen Integrationsweg C:

§éo [dlr =, (NI) (2.8)

Befindet sich jetzt ein magnetisierter Zylinder aus paramagnetischem Material in
diesem Solenoid und widhlen wir den Integrationsweg C so, dass sowohl die freien
Strome, als auch die Magnetisierungsstrome |, von der lateralen Flache des
magnetisierten Zylinders flieen, dann kénnen wir schreiben:

weiter
oder
B . ..
ﬁa——Mﬂﬁr=Nl (2.11)

Beschreiben wir den Integranten in (2.11) durch H dann wird:

- B
H=—"-M (2.12)
Ho
oder
B = H+p,M (2.13)

Vergleichen wir (2.7) mit (2.13), dann erhalten wir:

B, = u,H (2.14)
und

B, =M (2.15)

Aus alldem ergibt sich die Uberlegung, dass von allen GroBen B, M und H des
Magnetfeldes, B die fundamentale GroB3e ist, die das Magnetfeld charakterisiert.
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Magnetische Suszeptibilitit

Bei einer bestimmten Temperatur hidngt |, von der magnetischen Feldstirke H ab.
Gleichzeitig hiangt die Stirke der Magnetisierung von den Eigenschaften der
magnetisierten Substanz ab. Das Magnetisierungsfeld neigt dazu, die magnetischen
Momente der Atome im Material parallel zur H-Feldrichtung zu orientieren. Die
thermische Bewegung zerstort die Ordnung der magnetischen Momente. D. h., dass die
Orientierung magnetischer Momente in der Feldrichtung um so besser ist und die
Magnetisierung um so stirker, je stiarker H und je tiefer die Temperatur dieser Substanz
wird. Diese Schlussfolgerung kann man mathematisch durch folgenden Term
beschreiben:

M = x(T) H (2.16)

wobei X(T) eine Proportionalititskonstante darstellt, die stoffspezifisch ist. Sie wird
magnetische Suszeptibilitiat genannt.
Schreiben wir (2.16) in (2.13):

B = loH + LoXH =y (1+X)H = popt, H (2.17)
dann erhalten wir eine andere dimensionslose physikalische Grof3e, die Permeabilitit:
M, =1+X (2.18)

Paramagnetische Stoffe werden in ein Magnetfeld hineingezogen wie ein Dielektrikum
in ein elektrisches Feld. Sie magnetisieren sich in Feldrichtung, ihr X ist positiv, und
zwar unabhingig vom Feld, aber abhidngig von der Temperatur nach dem Gesetz von
Pierre Curie:

(2.19)

,=C
C

mit C : Curie-Konstante

Bei starken H-Feldern, die entgegen der thermischen Bewegung alle magnetischen
Momente parallel zum Feld orientieren, wéachst die Magnetisierung nicht weiter mit der
Stirke des H-Feldes. Der Maximalwert M, der Magnetisierung wird
Séattigungsmagnetisierung genannt.

Man unterscheidet bei Magnetismus zwischen der induzierten Magnetisierung und der
spontanen magnetischen Ordnung.

2.1.1 Induzierte Magnetisierung

Materialien mit induziertem Magnetismus sind solche, die nur unter dem Einfluss eines
duBeren Magnetfeldes eine magnetische Induktion aufweisen.
Uber die Suszeptibilitit ldsst sich eine erste Einteilung der magnetischen

Erscheinungsformen vornehmen. So kann sich die erzeugte Magnetisierung M
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antiparallel zu H ausrichten (x < 0). Man spricht dann von Diamagnetismus. Richtet
sich M parallel zu H aus(x > 0), dann spricht man von Paramagnetismus.

Diamagnetismus

Substanzen, die von einem inhomogenen Magnetfeld abgestoBen werden, bezeichnet
man als diamagnetisch.

Verursacht wird ein solches Verhalten durch die Bahnmomente der Elektronen. Die auf
ihren Orbitalen umlaufenden Elektronen werden dhnlich wie bei einer Leiterschleife
durch Anlegen eines &uBeren Feldes beeinflusst. So werden - entsprechend der
Lenzschen Regel - mikroskopische Strome induziert, die das externe Feld schwéchen.
Tatsdchlich entstehen diese Kreisstrome so, dass das ganze Atom mit seiner

Elektronenhiille um die B -Richtung rotiert und zwar mit der Kreisfrequenz w= e m™'B,
der sogenannten Larmor-Frequenz.

Die Magnetisierung einer solchen Substanz ist dem dufleren Feld entgegengesetzt. Die
resultierenden Suszeptibilititen sind im allgemeinen sehr klein (x = -10™...-10® ). Eine
Ausnahme sind dabei die Supraleiter vom Typ I, die mit X = -1 einen idealen
Diamagneten darstellen. Kiihlt man unter dem Sprungpunkt T¢, so dringt das Material,
wenn es supraleitend wird, das Feld aus sich heraus. Im Inneren des Supraleiters gilt
immer B = 0 (MaiBBner-Ochsenfeld-Effekt).

Davon  abgesehen ist die  Suszeptibilitit der diamagnetischen  Stoffe
temperaturunabhingig.

P, S, As, C, viele Metalle wie Hg, Au, Ag, Cu, die meisten anorganischen chemischen
Verbindungen wie Wasser und fast alle organischen Verbindungen sind diamagnetisch.

Diamagnetismus tritt bei allen Materialien auf. Im Fall von Paramagnetika wird er von
den permanenten magnetischen Momenten, die viel groBBer als die induzierten sind,
iiberdeckt.

Paramagnetismus

Materialien, die von einem inhomogenen Magnetfeld angezogen werden, sind
paramagnetisch. Fiir dieses Verhalten ist der Spin der Elektronen verantwortlich. Hier
ist die Wirkung der Spinmomente groBer als die der Bahnmomente. Dies ist durch
ungepaarte Elektronen in der Elektronenkonfiguration des Materials begriindet. Die
Elektronen  besitzen ein permanentes Dipolmoment, fiir welches eine parallele
Ausrichtung zum dufleren Feld energetisch glinstiger ist als die antiparallele.

Bei Raumtemperaturen treten meist Suszeptibilitédten der GréBenordnung x = 10 auf.
Die magnetische Ordnung wirkt der thermischen Unordnung entgegen, so dass die
paramagnetischen Stoffe eine Temperaturabhidngigkeit der Suszeptibilitit aufweisen
(Curie-Gesetz)[KL92].

Beispiele paramagnetischer Substanzen sind Gase wie O und N, Metalle wie Al, W, Ti,
Pt und Alkali- und Erdalkali-Metalle.
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2.1.2 Spontane magnetische Ordnung

Materialien, deren Atome ohne ein dufleres Magnetfeld ein permanentes resultierendes
magnetisches Moment besitzen, weisen eine spontane magnetische Ordnung auf. Die
Ursache des spontanen Magnetismus ist die Austauschwechselwirkung der Elektronen.
Der Grund dafiir ist, wie auch schon fiir die Anordnung der Spins innerhalb eines
Atoms in paramagnetischen Stoffen, die Verminderung der elektrostatischen
Couloumb-Energie der Elektronen zwischen benachbarten Atomen, die eine parallele
Spinausrichtung bevorzugt. Dafiir ist Energie erforderlich. Eine magnetische Ordnung
ist nur dann mdoglich, wenn der Energiegewinn durch die Verringerung der Couloumb-
Energie groBer ist als der Aufwand an kinetischer Energie fiir die Spin-
Symmetrisierung.

Um diese Parallelausrichtung zweier Spins zu erreichen, wére die Dipol-
Wechselwirkung auch im giinstigsten Fall viel zu klein.

Der Versuch, die spontane Magnetisierung auf klassische Weise zu beschreiben, ist
schwierig, da eine genaue quantenmechanische Behandlung erforderlich ist. Eine
geeignete Beschreibung liefert das Heisenbergmodell [Hei26].

So wird der Hamilton-Operator um den Heisenbergschen Operator der
Austauschenergie erweitert:

Hiee = _2ZJijsiSj (2.20)

Dabei ist J;j das Austauschintegral der Elektronen und i, j und §;, §;sind dessen
Spinmomente. Uber das Austauchintegral J; koénnen wir die verschiedenen
magnetischen Ordnungen klassifizieren',

Ferromagnetismus

Die Bildung einer ferromagnetischen Ordnung mit der Parallelausrichtung der
magnetischen Momente wird durch ein positives, moglichst groles Austauschintegral
zwischen benachbarten Atomen beschrieben. Bei der Uberschreitung der Curie-
Temperatur gehen die ferromagnetischen Eigenschaften verloren und das Material wird
paramagnetisch. Die Suszeptibilitdt x wird um GroBenordnungen kleiner und héngt
nach dem Curie-Weiss-Gesetz von der Temperatur ab (siche 2.2.1).

Fe, Ni, Co, die seltenen Erden Gadolinium, Dysprosium, Erbium sowie einige
Legierungen, z.B. die Heusler-Legierungen von Mn mit Sn, Al, As, Sb, Bi, B und Cu
zeigen ein komplexes ferromagnetisches Verhalten.

Antiferromagnetismus

Richten sich die benachbarten Spins antiparallel zueinander aus und wird damit auch
das Austauschintegral negativ, so spricht man von Antiferromagnetismus. Dabei
entstehen zwei Spin-Untergitter mit gleichgroen, aber entgegengesetzten magnetischen
Momenten. Aus diesem Grund tritt bei Antiferromagnetika kein magnetisches Moment

' Asperomagnetische oder sonstige Spinstrukturen werden hier nicht beriicksichtigt. Es werden nur die
drei héufigsten Systeme betrachtet.



2.1 MAGNETISMUS 9

nach auflen in Erscheinung. Eine Temperaturabhingigkeit der Suszeptibilitdt ist auch
hier zu finden. Die bei tiefen Temperaturen antiparallele Ausrichtung der zur
Magnetisierung beitragenden Elektronen-Spins im Kristallgitter wird mit steigender
Temperatur gelockert und bricht bei der Nell-Temperatur Ty vollig zusammen.
Oberhalb von Ty sind die Spins der thermischen Bewegung ausgeliefert wie bei einem
Paramagnetikum.

Typische Vertreter sind MnO, MnF,, NiO, CoF; und Cr.

Ferrimagnetismus

Auch hier orientieren sich die Spins antiparallel zueinander. In diesem Fall tritt
unterhalb von T¢ eine von auBlen messbare Magnetisierung auf, da die beiden Spin-
Untergitter — unterschiedlich  groe  magnetische = Momente  besitzen. Das
Austauschintegral nimmt hier sowohl positive, als auch negative Werte an.
Ferrimagnetika wie Magnethit (Fe;O4) verhalten sich dhnlich wie Ferromagneten. Ihre
Séttigungsmagnetisierung ist aber viel kleiner. Durch den Einbau von Fremdatomen wie
Mg, Al u.s.w. anstelle eines Fe-Atoms entstehen Ferrite.

Anders als im Heisenbergmodell, wo man von lokalisierten Elektronen ausgeht, sind die
Elektronen des 3d-Leitungsbandes fiir die magnetische Kopplung in Metallen wie Co,
Ni oder Fe verantwortlich. Wegen des Hin- und Herwanderns zwischen den Atomen
werden sie als itinerante Elektronen bezeichnet. Die Verweildauer am Atom betrdgt
etwa 107 — 107%. Zeitlich gesehen liegen magnetische Phinomene in der
GréBenordnung der Spinwellenfrequenz und sind mit 10" — 10™s deutlich langsamer.

2.1.3 Magnetischer Phaseniibergang und Temperaturabhingigkeit

Die thermisch bedingte Zustandsdnderung ferromagnetischer Substanzen von einer
ferro- in eine paramagnetische Phase wird ferromagnetischer Phaseniibergang
genannt.

Wie schon erwihnt, wirkt die thermische Unordnung der spontanen magnetischen
Ordnung entgegen. Genauer gesagt konkurriert der durch magnetische Ordnung
entstandene Energiegewinn mit dem Entropiegewinn durch die thermische Bewegung.
Ein Verlust der spontanen Magnetisierung und damit der ferromagnetischen
Eigenschaften des Materials entsteht beim Uberschreiten einer stoffspezifischen
kritischen Temperatur, der sogenannten ferromagnetischen Curie-Temperatur T¢'.
Oberhalb dieser Temperatur liegt nur noch paramagnetisches Verhalten vor mit
Suszeptibilititen, die in der GréBenordnung von x = 107 liegen [KL92].

Eine temperaturbedingte Unterteilung in drei verschiedene Bereiche lésst sich wie folgt
erfassen:

T<<T - Ferromagnetischer Bereich

Mit Sinken der Temperatur sinkt auch der Entropiegewinn durch die thermische
Bewegung. So steigt die spontane Magnetisierung Ms nach der Bloch-Funktion, bis sie
bei T =0 K die Sattigungsmagnetisierung Mo erreicht.
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T>> T - Paramagnetischer Bereich
Der paramagnetische Bereich wird durch die Suszeptibilitdt beschrieben, die dem Curie-
Weiss-Gesetz folgt:

_C
XM =="¢ 2.21)

Das Auftragen der inversen Suszeptibilitit X' gegen die Temperatur ergibt eine Gerade,
aus der fiir X" - 0 die paramagnetische Curie-Temperatur 0 extrapoliert werden kann.
Ein Beispiel wird in Abb.2.2 fiir Ni und eine amorphe FeNiBP-Legierung gezeigt.
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Abbildung 2.2: Temperaturabhdngigkeit der charakteristischen magnetischen
Grofen fiir kristallines Nickel und eine amorphe FeNiBP-Legierung. Unterhalb
von T¢' ist die relative spontane Magnetisierung Ms(T)/M, und oberhalb von
T¢' die inverse Suszeptibilitit X' aufgetragen. Es sind qualitative Unterschiede
bei T¢' zu erkennen, trotz der weitgehend gleichen funktionalen Abhingigkeit
beider Ferromagnete. Die Abweichung von der Curie-Weiss-Geraden ist
oberhalb von Tc' unterschiedlich stark ausgeprigt. Das fithrt zu
unterschiedlich groBen Differenzen zwischen ferromagnetischer T¢'  und
paramagnetischer 8 Curie-Temperatur[K1.92].

T = T — Kritischer Bereich

Spontane Magnetisierung und Suszeptibilitit werden im kritischen Bereich des
Phasentiibergangs je nach Temperaturbereich durch unterschiedliche Potenzgesetze
beschrieben.

Ms(T) O (T-T)P fir T<To
Ms(H) O H"® fir T=T¢
X(T) O 1(T-TS'Y fir T>To
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Die gegenseitige Abhédngigkeit dieser kritischen Exponenten y, B und & wird durch die
folgende Relation

y=pB(d-1) (2.22)
dargestellt.

Fiir die meisten Materialien stimmen die experimentell erhaltenen mit den nach dem
Heisenbergschen Modell berechneten Werten gut tiberein [HK80, KL.92, GZJ77].

y=1387 B= 0365 06=4,803

Diese Werte sind nur in unmittelbarer Nihe von T¢' giiltig.

2.2 Domanenstruktur

Die Magnetisierung besitzt einen Maximalwert Ms (Séttigungsmagnetisierung), wenn
die Spinmomente aller in Frage kommenden Elektronen parallel ausgerichtet sind.

2.2.1 Entstehung von Doménen und Bloch-Wianden

Lokale Doménen in Ferromagnetika, in denen die Sittigungsmagnetisierung erreicht
wird, werden Weiss-Bereiche oder -Bezirke genannt (nach Pierre Weiss). Die
Magnetisierung innerhalb einer solche Doméne ist parallel zu einer durch die
Kristallanisotropie bzw. die mechanische Verspannung definierten leichten Richtung.
Die Sattigungsmagnetisierungen verschiedener Domédnen konnen unterschiedliche
Richtungen aufweisen. Der Ubergangsbereich zwischen zwei solchen Bereichen wird
Bloch-Wand genannt [Blo32].

i FAY A |

II,-' I\-I T ,x‘\‘\ — /’/ 'k\\_’f;\,\ \‘_’:‘/\\ -b; f\\\ +
l | A

|II I| .—"/ u.‘\‘ // \ ", \\ SN ¥, \_\\
/ . " p— Sl
\ / ¥ #

\\ . \\.- -‘;/ i
(a) (b) (c) (d)

Abbildung 2.3: Entstehung von Domdnen in Festkérpern. Streufeldminimie-
rung durch die Ausbildung von Doménen. a) und b) Die Feldlinien verlaufen
durch den AuBlenraum. ¢) und d) Durch die Entstehung von prismenformigen
Abschlussbereichen reduziert sich das Streufeld.

Das Anstreben einer Minimierung der Gesamtenergie ist die Ursache dieser Aufteilung
der Ferromagneten in Doménen. Durch die Bestrebung, eine Streufeldminimierung im
AulBlenraum zu erreichen, wird der Zerfall in mehrere Doménen bewirkt.
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In Abb. 2.3 wird dies grafisch dargestellt. Die leicht magnetisierbare Richtung wird
von den Spins bevorzugt a). Entgegengesetzt ausgerichtete Bereiche entstehen b).
Prismenformige Abschlussbereiche wie in c¢) und d) flihren zu einer weiteren, immer
starkeren Verminderung der Streufeldenergie [KIT99].

Abbbildung 2.4:Domdnenstruktur eines Abbildung 2.5:Domdnenstruktur
Transformatorblechs; Methode: eines Nickelpldttchens; Methode:
KERR-Mikroskop [HS98] Bittertechnik [KIT99]

Die Austauschenergie strebt eine mdglichst breite Bloch-Wand an, indem sie einer
Spinauslenkung aus der kollektiven Richtung entgegenwirkt. Dagegen wird die
Verspannungsenergie um so kleiner, je schmaler die Domédnenwénde werden. Somit
werden die Dimensionen der Doménen wie auch die Dicke der Bloch-Wiénde durch die
Kristallanisotropie bzw. die Verspannungen und die Austauschenergie bestimmt.

Das gesamte magnetische Moment eines ferromagnetischen Materials nimmt unter dem
Einfluss eines dueren Magnetfeldes zu.

Das Volumen der zum Feld giinstig orientierten Doménen wéchst in dufleren Feldern
auf Kosten der ungiinstig orientierten Doménen.

Fremdatome im Gitter behindern eine Wandverschiebung und fesseln die Winde in eine
bestimmte Lage, bis ein starkes dulleres Feld so grof8 wird, dass die Wand ruckartig
weiterschnappt. Solche irreversiblen Wandverschiebungen dndern M, also B und damit
den Magnetfluss ® in der felderzeugenden Spule so ruckartig, dass dies mit einem am
Ende dieser Spule angeschlossenen Lautsprecher mit Verstirker sogar horbar gemacht
werden kann (Barkhausen-Effekt).

Der experimentelle Nachweis solcher Doménenstrukturen erfolgt durch die folgenden
Verfahren:

Bitter-Streifen-Technik

Dort, wo eine Dominenwand an der Oberflidche liegt, treten Feldlinien aus einem
Weisschen Bereich aus und in den benachbarten ein. Die Feldlinien kdnnen wegen der
Nahe zwischen Quelle und Senke sehr stark sein. Beschichtet man diese Oberflache mit
einer Suspension kolloidaler ferromagnetischer Teilchen, dann setzen sich diese an der
Bloch-Wand ab, erkennbar als sogenannte Bitter-Streifen.
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Lorentz-Mikroskopie
Hier wird die durch die Lorentz-Kraft verursachte Ablenkung eines Elektronenstrahls
beim Durchgang einer ferromagnetischen Schicht als Abbildungsverfahren benutzt.

Magnetooptischer Kerr- und Faraday-Effekt

In diesem Fall wird die Drehung der Polarisationsebene des Lichtes durch Reflexion an
bzw. Transmission in ein magnetisches Material genutzt. So erscheinen Bereiche mit
unterschiedlich ausgerichteter Magnetisierung unterschiedlich hell (siehe Abb. 2.4 und
2.5). Ndheres zu dem Magnetooptischen Kerr- Effekt wird in Kapitel 2.6 beschrieben.

2.2.2 Erwartete Vortexstruktur

In unserem Fall fiir die kugelférmige fliissige ferromagnetische Probe, wird eine
Vortexstruktur erwartet wie in Abb. 2.6. Die Spins erhalten einen spiralformigen,
parallel zur Oberfliche orientierten Verlauf, der durch die Streufeldminimierung
bedingt ist.

Es ist schwierig eine genaue Vorhersage iiber die magnetische Struktur der Probe zu
treffen, da in diesem Fall eine Kristallanisotropie bzw. Verspannungsenergie nicht mehr
vorhanden ist.

Aufsicht

Abbildung 2.6: Theoretische Domdnenstruktur im kugelformigen, fliissigen
Ferromagneten. Ein dufleres Magnetfeld richtet magnetische Momente aus.
Die Strukturform ist durch die Streufeldminimierung bedingt.

Diese Strukturform ist das giinstigste Modell fiir die Minimierung des AuBlenfeldes. Sie
wurde von B. Groh und S. Dierich errechnet [GD97].



14 KAPITEL 2. PHYSIKALISCHE GRUNDLAGEN
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Abbildung 2.7: Temperaturabhdngigkeit der Gibbsschen freien Enthalpie G
der festen und fliissigen Phase eines Metalls. Der thermodynamische
Gleichgewichtszustand wird bei minimaler freier Enthalpie Gy, erreicht. Bei
Schmelztemperatur Ts ist Gso = Griq. Die Koexistenz von fliissiger und fester
Phase ist moglich. Die Enthalpiedifferenz AGy(Tu) = Gsol(Tu) — Grig(Tu) bei
der um AT unterkiihlten Schmelze tritt als treibende Kraft fiir die
Phasenumwandlung auf.

2.3 Unterkiihlte Metallschmelzen

Im Gegensatz zu einkomponentigen Systemen, die durch eine reproduzierbare
charakteristische ~Schmelztemperatur Ts gekennzeichnet sind, haben Metall-
Legierungen keinen festen Schmelzpunkt, sondern einen Schmelzbereich, der durch die
Solidustemperatur Tsy und die Liquidustemperatur T jq begrenzt wird. Zwischen diesen
Temperaturen konnen feste und fliissige Phase koexistieren (Gibbssche Phasenregel).
Unterhalb der Solidustemperatur ist die Legierung fest. Durch die Methode der
Unterkiihlung ist es moglich, Stoffe unterhalb von T4 fliissig zu halten.

2.3.1 Phaseniibergang fliissig — fest

Thermodynamische Systeme lassen sich durch ihre Zustandsvariablen wie Temperatur
T, Druck p, Volumen V, Teilchenzahl N, Entropie S und innere Energie U beschreiben.
Unter isotherm-isobaren Bedingungen ist das Gleichgewicht eines thermodynamischen
Systems durch das Minimum der freien Enthalpie, des Gibbs-Potentials, gegeben. Ein
System, das sich im thermodynamischen Gleichgewicht befindet, ist stabil.

Um den Phasentiibergang fliissig-fest zu beschreiben, ist die Gibbssche freie Enthalpie G
wegen ihrer im Experiment einfach zu beobachtenden Variablen am besten geeignet.
G=U+pV-TS (2.23)
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Die Temperaturabhingigkeit der freien Enthalpie der festen und fliissigen Phase wird in
Abb. 2.7 dargestellt. Oberhalb von Ts liegt die fliissige Phase, unterhalb von Ts die
thermodynamisch stabile feste Phase vor. Das Kiihlen einer Schmelze unterhalb ihres
Schmelzpunktes, ohne dass sie in die feste Phase iibergeht, wird Unterkiihlung genannt.
Dies ist ein metastabiler Zustand. Er wird dadurch ermdglicht, dass bei der
Kristallisation eine Energie, die sogenannte Aktivierungsenergie, zum Aufbau einer
fest-fliissig Grenzflache notwendig ist. Die Differenz der Gibbsschen freien Energien
der festen und fliissigen Phase ist die treibende Kraft der Phasenumwandlung zur
Kristallisation.

Eine Kristallisation aus dem unterkiihlten Zustand findet schlagartig statt, die
Energiedifferenz wird als latente Wirme frei. Dieses Ereignis wird Rekaleszens
genannt. Bei der Erstarrung entsteht eine Kristallisationsfront, die sich bis zu 88 m/s
durch die unterkiihlte Schmelze ausbreiten kann [Will88]. Die dabei entstehende latente
Wirme heizt die Probe fiir wenige Millisekunden auf. Bei starken Unterkiihlungen wird
dies als Rekaleszensblitz sichtbar.

Schon die kleinsten Storungen, so z.B. durch Keimbildung, reichen aus, um die Probe
aus dem metastabilen Zustand in die feste Phase zu bringen.

2.3.2 Keimbildung

Das Uberwinden der Aktivierungsenergie und die damit verbundene Kristallisation der
unterkiihlten Schmelze wird von zwei Prozessen ausgelOst:

Homogene Keimbildung

In diesem Fall sind nur Atome aus der Schmelze beteiligt. Innerhalb der Schmelze
bilden sich zufdllige Atomansammlungen, die eine dem Festkorper dhnliche Struktur
aufweisen. Wird die kritische KeimgroBe iiberschritten, so werden diese stabil und
konnen dann unter Energiegewinn weiter wachsen. Mit zunehmender Unterkiihlung
nimmt der kritische Radius, dessen Wert von der zum Aufbau einer Grenzfliche
benoétigten Energie abhéngt, ab. Erreicht der kritische Radius die Grdéfe von
Atomabsténden, so wird die prinzipielle Grenze der Unterkiihlung erreicht. Die Probe
kristallisiert. Die kritische Grof3e liegt fiir CogoPdy bei einer Unterkiihlung von 350 K
bei etwa 1000 Atomen [P1a97].

Heterogene Keimbildung

Diese Art von Keimbildung wird durch Fremdpartikel hervorgerufen. Diese wirken als
Katalysator fiir die Kristallisation. Es konnen Verunreinigungen wie Oxide auf der
Oberflache der Schmelze oder auch Tiegelwinde sein. An ihnen sammeln sich die
Atome der Schmelze an und bilden dort kristalldhnliche Strukturen, die schlagartig eine
Kristallisationsfront auslosen [Tur52].
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Abbildung 2.8: Phasendiagramm der Legierung Co-Pd in Abhdngigkeit von
Temperatur und Stoffmengengehalt. Die durchgezogene Linie im oberen
Bereich zeigt den Verlauf der Liquidustemperatur Ty, die gestrichelte die
Solidustemperatur Ts,. Ein Minimum zwischen Ty;q und T¢ wird bei etwa 20
Atomprozent Pd errecht. Die Legierung ist iiber den gesamten
Konzentrationsbereich vollstdndig mischbar und oberhalb von 422 °C kubisch
flichenzentriert (0CoPd-Phase)[Bak92].

2.3.3 Das System COsoszo

Da die Curie-Temperatur aller bekannten Stoffe weit unterhalb der Solidustemperatur
liegt, muss man zu der Methode der Unterkiihlung greifen, um Magnetismus in der
fliissigen Phase zu untersuchen. Dafiir braucht man ein System, das ein giinstiges
Verhéltnis von Schmelz- und Curie-Temperatur bietet, d.h. ein System, das eine geringe
Temperaturdifferenz zwischen Liquidustemperatur T jq und Curie-Temperatur besitzt.
Die CogoPdy-Legierung erweist sich als die dafiir geeignetste unter allen bekannten
bindren Legierungen [Bak92].

Abb. 2.8 zeigt ein Gleichgewichtsphasendiagramm des Legierungssystems Kobalt-
Palladium in Abhéngigkeit von Temperatur und Stoffgehalt. Da dies ein
mehrkomponentiges System ist, findet man hier keine scharfe Schmelztemperatur,
sondern einen Schmelzbereich. Ein mehrkomponentiges System bietet eine Koexistenz
von fester und fliissiger Phase innerhalb eines solchen thermodynamischen stabilen
Bereiches.
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Die Zumischung des nichtmagnetischen Palladiums bewirkt nur eine langsame
Abnahme der Curie-Temperatur. Das macht es moglich, bei einem 80:20
Atomverhiltnis der Co-Pd- Zusammensetzung, ein Abstandsminimum zwischen der
Liquidustemperatur (T_q = 1610 K) und der Curie-Temperatur der festen Phase (T¢' =
1260 K) zu erreichen [Bak 92]. Aullerdem ist diese Legierung liber den gesamten
Konzentrationsbereich vollstindig mischbar, was die Ausbildung fester Randphasen in
der Unterkiihlung ausschlieft. Oberhalb von 695 K (422 °C) éhnelt die kubisch
flichenzentrierte Ordnung der festen Phase der der dichtesten Kugelpackung in der
fliissigen Phase. Das ergibt eine geringe Volumen- und Strukturdifferenz zwischen den
beiden Phasen.

2.4 Elektromagnetische Levitation

In Gegensatz zu der homogenen Keimbildung kann die heterogene Keimbildung
experimentell beeinflusst werden. Sie ldsst sich minimieren durch die Verwendung
hochreiner Materialien und eine beriihrungslose Prozession der Schmelze, die jeden
Kontakt mit einer Fremdoberfliche und damit eine Keimbildung ausschlie8t. Dies wird
durch das Verfahren der elektromagnetischen Levitation erreicht [Ak23a, Ak23b,
Muc23].

Das Prinzip ist folgendes: Die elektrisch leitende Probe wird einem Hochfrequenzfeld
ausgesetzt. Dieses wird mit einer von Wechselstrom durchflossenen Spule erzeugt. Das
schnell wechselnde Magnetfeld induziert Wirbelstrome in der Probe, die gemél der
Lenzschen Regel ein dem inhomogenen Feld der Spule entgegengesetztes magnetisches
Moment erzeugen. Die Folge ist eine Verdridngung der Probe durch AbstoBung zum
feldschwicheren Bereich. Somit wird die Probe zum Schweben gebracht. Die
induzierten Strome bewirken nicht nur ein Schweben der Probe, sondern wegen des
endlichen Probenwiderstandes auch ein Autheizen.

Die Levitationskraft F| einer metallischen Probe mit Radius r und spezifischem

Widerstand p(T), die sich innerhalb eines magnetischen Wechselfeldes der Amplitude H
befindet, wird nach Fromm und Jehn [FJ65] durch

F. O G(x)r*(HI)H (2.24)
und die Leistungsaufnahme durch
P O F(X)rp(T)H? (2.25)

gegeben.
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Abbildung 2.9: Korrekturfunktion G(x) fiir die Levitationskraft Fy, sowie
Korrekturfunktion F(x) fiir die aufgenommene elektrische Leistung P;. Der
Parameter x = r /® wird durch den Radius r und die Frequenz (iber die
Skintiefe &) bestimmt. Die Wahl von x = 5 bis x = 10 ist ein guter Kompromiss
zwischen Leistungsaufnahme P und Levitationskraft F; [FJ65].

Abb. 2.9 beschreibt den Verlauf der beiden Korrekturfunktionen F(x) und G(x) in
Abhingigkeit von x = r/d, wobei r der Probenradius und o die Skintiefe ist. Wahrend die
Korrekturfunktion der Heizleistung F(x) mit wachsendem Probenradius bei konstantem
0 linear steigt, zeigt die der Levitationskraft einen schnellen Anstieg, der dann in ein
Plateau tibergeht. Die Wahl von x = 5 bis x = 10 bildet ein giinstiges Verhéltnis r/d. Das
ergibt eine hohe Trageleistung der Spule bei niedriger Heizleistung und damit ein tiefes
Abkiihlen der Probe allein durch die Reduktion der Leistung.

2.5 Kink-Point

Die Messung in Abb.2.10 wurde mit einer modifizierten Faraday-Waage durchgefiihrt
[Biih98] und an einer fliissigen unterkiihlten CogoPdyo-Probe vorgenommen. Die
gemessene Magnetisierung wurde gegen die Temperatur aufgetragen. Wie bei den
klassischen Ferromagneten ist ein Anstieg der Magnetisierung mit Abfallen der
Temperatur zu erkennen. Sobald T¢ unterschritten wird, kommt es zu einem Abknicken
des Messsignals, dem sogenannten Kink-Point.

Ein solches Verhalten ist typisch fiir ferromagnetische Substanzen.

Die Ursache dafiir liegt in der Minimierung der Streufeldenergie durch Ausbildung
einer spontanen magnetischen Struktur. Wird die spontane Magnetisierung Ms einer
ferromagnetischen Substanz deutlich stirker als das extern angelegte Feld, dann
kompensiert die entstandene Struktur das Streufeld vollstdndig. Damit wird eine weitere
Zunahme der Magnetisierung mit Streufeldmessungen nicht mehr messbar.

Das Erreichen der ferromagnetischen Phase wird durch den Kink-Point angekiindigt.
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Abbildung 2.10: Die Magnetisierung einer fliissig-unterkiihlten Co80Pd20-
Probe, im Insert ist die Suszeptibilitit gegen die Temperatur aufgetragen. Die
Messung wurde mit einer modifizierten Faraday-Waage vorgenommen. Wird
Tc unterschritten, kommt es zu einem plotzlichen Abknicken des Messsignals,
dem sogenannten Kink-Point. Die Ursache hierfiir liegt in der Minimierung der
Streufeldenergie durch Doménenausbildung.

2.6 Magnetooptischer Kerr-Effekt

Die Drehung der Polarisationsebene von Licht bei der Reflexion an magnetisierten
Oberflichen wird als Magnetooptischer Kerr-Effekt (MOKE) bezeichnet. Die
Polarisationsebene des reflektierten Lichtes wird um den Kerr-Winkel gedreht, der
proportional zur Magnetisierung des Materials ist. Die Ursache fiir den MOKE lésst
sich durch das Vektorprodukt J x E zwischen dem Magnetisierungsvektor J und dem
elektrischen Feld —Vektor des Lichtes E beschreiben. Dieses kann man sich als eine
Lorentz-Kraft F o vorstellen, die auf die Elektronen wirkt, die vom Licht angeregt
werden. Sie schwingen dabei in der Polarisationsebene des einfallenden Lichtes
[BQYS]. Das Licht, das ohne den Einfluss einer Magnetisierung reflektiert wird, dndert
seine Polarisationsebene nicht, da das von den schwingenden Elektronen ausgehende
Licht in der gleichen Richtung polarisiert bleibt wie das einfallende Licht. Diese
Komponente der Reflexion wird als Normalkomponente Ry bezeichnet.
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Bei effektiver Magnetisierung wird eine kleine Schwingungskomponente von der
Lorentz-Kraft induziert, die senkrecht zur Primérschwingung und zur Magnetisierung J
ist. Diese sekundire Schwingung ist proportional zur Lorentz-Geschwindigkeit,

v, OJxE (2.6)
die gemif dem Huygensschen Prinzip eine sekunddre Amplitude erzeugt. Sie wird als
die Kerr-Komponente der Reflexion Rk bezeichnet. Die Uberlagerung der beiden
Komponenten der Reflexion Ry und Rk verursacht die magnetisierungsabhingige
Drehung der Polarisationsebene.

Je nach Polarisationsrichtung des einfallenden Lichtes und der unterschiedlichen
Magnetisierungsrichtung J entstehen verschiedene Konfigurationen des Kerr-Effekts:

Polarer Kerr-Effekt
In diesem Fall steht der Magnetisierungsvektor J senkrecht zur Probenoberfliche. Bei

senkrechtem Lichteinfall a = 0° ist der Effekt maximal.

E R« R

\

i

Abbildung 2.11: Polarer magnetooptischer Kerr-Effekt
(J O Probenoberflache)

Transversaler Kerr-Effekt

Die Einfallsebene des Lichtes steht in diesem Fall senkrecht zum
Magnetisierungsvektor J. Die Polarisationsrichtung ist parallel zur Einfallsebene. Der
transversale Effekt fiihrt zu einer AmplitudenvergroBerung in Richtung der
Normalkomponente der Reflexion Ry. Dieser Effekt ist nur bei einem nicht
verschwindenden Einfallswinkel o # 0° moglich.
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Abbildung 2.12: Transversaler magnetooptischer Kerr-Effekt
(J O Einfallsebene des Lichtes)

Longitudinaler senkrechter Kerr-Effekt

Die Magnetisierung der Probe liegt in diesem Fall parallel zur Probenoberfliche und
parallel zur Einfallsebene. Die Polarisationsrichtung des Lichtes ist dabei senkrecht zur
Einfallsebene.

E Ru

Abbildung 2.13: Longitudinaler senkrechter magnetooptischer Kerr-Effekt
(J || Probenoberfldche; Polarisationsebene des einfallenden
Lichtes O Einfallsebene)

Longitudinaler paralleler Kerr-Effekt

Bei dem longitudinalen parallelen Kerr-Effekt ist die Magnetisierung parallel zur
Probenoberfliche und senkrecht zur Einfallsebene orientiert und die
Polarisationsrichtung des einfallenden Lichtes parallel zu der letzteren.
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Die Drehrichtung der Polarisationsebene bei den beiden longitudinalen Effekten ist
entgegengesetzt

Der longitudinale Kerr-Effekt wird in allen Messungen, die in dieser Arbeit
vorkommen, ausgenutzt, da die erwartete Spinausrichtung parallel zur der Oberfldche
der Probe verlauft.



Kapitel 3

Experimenteller Aufbau

In diesem Kapitel werden der Aufbau und die Funktionsweise einer Anlage zur
Untersuchung der magnetischen Struktur in fliissigem CogoPdyy mit Hilfe des
magnetooptischen Kerr-Effekts vorgestellt. Eine solche Anlage muss verschiedene
Anforderungen erfiillen: Sie muss eine hochreine Umgebung bieten, eine
beriihrungslose Moglichkeit, die Probe zu schmelzen und zu untersuchen, sowie eine
empfindliche Analysiermoglichkeit des reflektierten Lichtes. Die Probenpréparation ist
entscheidend, da die Zusammensetzung und die Dimension der Probe einen wichtigen
Faktor fiir den Erfolg der Messung darstellen.

3.1 Probenpriparation

Um die heterogene Keimbildung zu minimieren, werden moglichst reine
Legierungskomponenten verwendet.

Die verwendeten Komponenten der Legierung, Kobalt und Palladium, haben eine
Reinheit von 99,997 % bzw. 99,99%. Die Proben wiegen zwischen 10 und 13 mg. Bei
der Prdparation wird auf die benétigte Zusammensetzung von Kobalt und Palladium
(Atomverhéltnis 80:20) geachtet. Ein Drahtstiick Palladium wird um ein entsprechendes
aus Cobalt gewickelt. Die Proben werden im Ultraschallbad in Alkohol gereinigt und
nach der Trocknung gewogen. Sie werden schlieflich in der Levitationsanlage in situ
aufgeschmolzen und nehmen aufgrund der Oberflichenspannung Kugelform an. Die
kugelférmigen Proben haben einen Durchmesser von etwa 1 mm.

3.2 Levitationsanlage

Der grundlegende Aufbau der Levitationsanlage ist in Abb. 3.1 skizziert. Die Probe
befindet sich in der Levitationsspule innerhalb eines mit Wasserstoft gefiillten Ultra-
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Hoch-Vakuum-Rezipienten (UHV). Damit soll eine reine, moglichst keimfreie
Umgebung der Probe geschaffen werden.

Eine Turbopumpe sorgt dafiir, dass ein Enddruck von < 10° mbar erreicht werden
kann'.

Zwischen dem konisch geformten Spulenteil und der oberen Gegenwicklung entsteht
ein starker Feldgradient. Somit schwebt die Probe im Bereich maximaler
Levitationskraft F O (HD)H. Auch bei niedriger HF-Leistung, die notwendig ist, um
die Schmelze unter die Curie-Temperatur abzukiihlen, reicht diese Kraft, um die Probe
im Schwebezustand zu halten.

Umlenk-

spiegel \\7/ [I:} Lichtleiter 1200 &

Brobe Levitationsspule [ ] Temperatur-
™ Ca anzeige

Umlenk-
prisma

18.000.000 Hz

HF-Generator

’ Induktor
Video-

UHV-Rezipient A HF-Verstarker
Abbildung 3.1: Schematischer Versuchsaufbau der Levitationsanlage. Das
Herzstiick der Anlage ist die Levitationsspule, in der sich die Probe befindet
und levitiert. Der UHV-Rezipient ist mit H, gefiillt. Das HF-Signal wird vom
Frequenzgenerator {iber einen Leistungsverstarker verstirkt. Der Induktor dient
als Hochfrequenz-Transformator.

Zum Spulenbau wird ein Kapillarrohr verwendet, da wegen der in der Spule deponierten
HF-Leistung (max. 1,5 kW) eine Wasserkiihlung notwendig wird. Die Spule wird aus
einem sauerstoffarmen Kupferkapillarrohr mit 0,12 mm Wandstirke und einem
AuBlendurchmesser von 0,6 mm gefertigt. Um eine ausreichende Kiihlleistung zu
gewihrleisten, wird ein Druckverstérker [Alb96] verwendet, der fiir einen Betriebsdruck
von bis zu 100 bar sorgt.

Um Kristallisationskeime auf der Probe zu verhindern, reicht das so geschaffene
Vakuum nicht aus. Es wird zusétzlich Wasserstoff verwendet, weil dieser Metalloxide
von der Oberfliche der Probe reduziert und somit eine heterogene Keimbildung
verhindert [Pla94]. Strukturelle oder magnetische Eigenschaften werden durch das
Wasserstoffgas nicht beeinflusst [BHM96]. Die Kiihlung der Probe wird durch das
Wasserstoffgas mittels Konvektion und Warmeleitung unterstiitzt. Es handelt sich um
99,9999% reinen Wasserstoff, der zuséitzlich durch eine Oxisorb-Patrone von Sauerstoff
und anderen Gasen befreit wird.

' Die Druckmessung erfolgt iiber ein Vakuummessgerit (lonisationsvakuummeter), das sich im unteren
Teil des Rezipienten befindet.
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Abbildung 3.2: Verlauf der Magnetfeldstirke und magnetischer Feldgradient in
einer Levitationsspule. Der Verlauf wurde entlang der z-Achse berechnet bei
etwa 1,2 kW HF-Leistung. Die Spule wird aus 0,6 mm Kupferrohr gewickelt.

Die Abhingigkeit der Levitationskraft vom Durchmesser der Probe und der Skintiefe
und damit von der Frequenz des induzierten Stroms wurde bereits in Kapitel 2.4
beschrieben. Fiir die Proben mit 1 mm Durchmesser wurde eine Frequenz von 18 MHz
gewahlt.

Zur Erzeugung des benoétigten Hochfrequenzsignals wird ein Frequenzgenerator mit
Leistungsstufe verwendet, der eine Frequenzabweichung von 0,1% und eine
Amplitudenstabilitit von > 99 % aufweist.

Das Signal wird weiter durch einen Hochfrequenz-Leistungs-Verstirker linear verstarkt.
Eine maximale Ausgangsleistung von 2,5 kW an 50 Q wird nach einer automatischen
Abstimmung an einem Abschlusswiderstand erreicht. Verwendet wird eine
Maximalleistung von 1,5 kW bei 18 MHz.

Durch einen Induktor wird die Ausgangsimpedanz des Verstirkers an die
Eingangsimpedanz der Levitationsspule angepasst. Er wird als
Hochfrequenztransformator zwischengeschaltet und besteht aus einer Primérspule (22
Windungen) und einem Schwingkreis. Eine Sekundérspule (1,5 Windungen) und ein
Jennings-Hochvakuum-Kondensator mit variabler Kapazitit bilden den Schwingkreis.
Damit lasst sich die Impedanz anpassen und der Riicklauf des Signals minimieren.
Durch einen Richtungskoppler zwischen dem Verstirker und dem Induktor wird ein
Leistungsregler gesteuert, der fiir ein storungsfreies Hochfrequenzsignal sorgt.
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Eine Kupferkiste mit 1,5 mm Wandstirke dient als Abschirmung des Induktors. So
konnen Storungen, wie z.B. eine Ankopplung anderer elektronischer Bauteile oder des
Computers verhindert werden. Fiir die HF-filhrenden Teile wurden Kupferrohre
verwendet, um die entstandene Verlustwiarme durch Kithlwasser abfiihren zu konnen.

3.3 Temperaturmessung und Temperaturkalibrierung

Die  Strahlungspyrometrie bietet eine  beriihrungsfreie = Methode  zur
Temperaturmessung. Die Temperatur der Probe wird iiber ihre Strahlungsintensitét
bestimmt.

Prinzipiell ldsst sich die Strahlungsintensitit eines Schwarzkorperstrahlers nach dem
Wienschen Strahlungsgesetz®, einer Niherung des Plankschen Gesetzes, errechnen. Da
die Probe aber ein realer Korper ist mit der Emissivitit € < 1, muss eine Korrektur
vorgenommen werden. Die wahre Temperatur ldsst sich nach Kirchhoff wie folgt
berechnen [Lie76]:

1 1 Ak
—=—+—In(g(A,T)) (3.1)
T Tg ch
mit T : wahre Temperatur h = 6,63 00> Js Planksches Wirkungsquantum
Ts : Temperatur des schwarzen Strahlers k = 1,138 002 JK'
A Wellenlange € : Emissivitat

¢ : Lichtgeschwindigkeit

Die Abhéngigkeit der Emissivitdt von der Temperatur ist aber ungeniigend bekannt, und
daher wird eine priazise Messung der Temperatur unmoglich. Eine genauere
Temperaturbestimmung bietet der Quotientenpyrometer. Das Gerdt misst die
Intensitdten zweier dicht beieinander liegender Wellenldngen, deren Emissivititen ein
nahezu gleiches Verhalten iiber einen groBlen Temperaturbereich zeigen, so dass der
Quotient g(A4T)/e(A,T) als konstant angenommen werden kann. Damit wird (3.1) zu:

+ const. (3.2)

Zur Temperaturkalibrierung dient die aus der Literatur bekannte Liquidus- bzw.
Solidustemperatur der Legierung. Beide Temperaturen sind in Abb 3.3 an der sich dort
jeweils dndernden Steigung der Kurve deutlich zu erkennen. Das verwendete
Zweifarbenpyrometer mit Ay = 950 nm und A, = 1050 nm kann -einen
Temperaturbereich von 1000-1800 K abdecken. Uber die mehrfache Aufnahme solcher
Aufschmelzkurven ldsst sich eine absolute Genauigkeit von 3 K mit einem relativen
Fehler von 0,1 K erreichen.

? Fiir den im Experiment auftretenden Temperaturbereich bis ca. 1700 K
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Abbildung 3.3: Typische Temperaturaufzeichnung zur Kalibrierung. Durch
Leistungsreduktion kiihlt sich die Probe ab, bis sie bei tiefer Unterkiihlung
abrupt kristallisiert. Die freiwerdende latente Wérme bewirkt einen
kurzzeitigen Temperatursprung. Bei gleichmiBiger Zunahme der Leistung
wird die Probe erneut aufgeheizt. Bei der Solidustemperatur beginnt sie

aufzuschmelzen und ist mit Erreichen der Liquidustemperatur vollstindig
fliissig.

[M] Jnesadwa |
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3.4 Probenstabilisierung

Das Problem, das bei der Unterkiihlung mit der bis jetzt beschriebenen Anlage auftritt,
ist das Oszillieren der Probe im Bereich des Phaseniibergangs, so dass das Authalten in
dem Bereich tiber einen ldngeren Zeitraum nicht moglich ist.

Dieses Verhalten der Probe wird in der Abb. 3.4 dargestellt. Die Suszeptibilitit der
Probe steigt in der Néhe der Curie-Temperatur stark an, was auch dazu fiihrt, dass diese
in das inhomogene Magnetfeld der Spule gezogen wird (a). Dort befindet sie sich in
Bereichen hoher Heizleistung, was eine erneute Erwdrmung bewirkt und zum Verlust
der Magnetisierung fiihrt. Dies treibt sie wieder in die urspriingliche Position (b). Dort
wird sie kleinerer Heizleistung ausgesetzt, kiihlt ab und wird magnetisch (c¢). Die
Wiederholung dieses Prozesses erzeugt eine ungeddmpfte Oszillation in vertikaler
Richtung, was eine prinzipielle Grenze der Unterkiihlungsmdoglichkeit mit der Anlage
ergibt (d).

A RS
A LANRN

stark uhféf\kuhlt Probe wird héiBer Probé kuhlt ab Oszillator

Abbildung 3.4: Oszillation der stark unterkiihlten magnetischne Probe. Bei
der Anndherung an Tc wird die Probe magnetisch und aus ihrer stabilen
Position in das inhomogene Feld der Spule gezogen (a). Im unteren Teil der
Spule wird sie heiler, verliert ihre Magnetisierung und wird nach oben
gedriickt (b). Oben kiihlt sie wieder ab und wird erneut magnetisiert (c). Sie
beginnt eine ungeddmpfte Oszillation, die eine weitere Unterkiihlung
unmoglich macht (d).

Die Losung dieses Problems bietet der Aufbau einer Stabilisierungsvorrichtung, die aus
drei Teilen besteht: einer Beobachtungseinrichtung, der Regelelektronik und den
Elektromagneten (s. Abb. 3.5).

Die Position der Probe wird mit Hilfe von zwei Linsensystemen und zwei
Vierfelddioden ermittelt. Das Licht, das aufgrund der Plankschen Strahlung im
Empfindlichkeitsbereich der Dioden emittiert wird, wird {iber die Linsen auf die Dioden
fokussiert. Zwei Filter, die nur Licht mit A > 800 nm durchlassen, schiitzen die Funktion
der Vierfelddioden bei der Verwendung eines Lasers vor Beeinflussungen. Die
Spannungsdifferenz zwischen den einzelnen Diodenfeldern ermdglicht eine exakte xyz-
Positionsbestimmung der Probe. Die Ausgangsspannungen der Dioden werden in den
Computer eingelesen.

Die Probe wird in der gewiinschten Schwebeposition durch fiinf steuerbare
Elektromagneten fixiert. Diese sind um die Spule herum angebracht und sorgen dafiir,
dass die Probe bei Verlassen der Sollposition wieder in diese zuriickgezogen wird. Uber
der Levitationsspule befindet sich ein pfannkuchenférmiger Elektromagnet, der fiir die
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vertikale Positionsregelung sorgt. Die horizontale Regelung wird {ber vier
Stabelektromagneten mit Eisenkernverldngerungen realisiert.

Eine PC-Regelkarte verarbeitet die eingelesenen Dioden-Positionssignale in einen
Regelalgorithmus und leitet die entsprechenden Regelstréme an die Netzteile der
Elektromagneten weiter. Die Anlage ist in den Arbeiten von M. Beckmann [Bec98] und
C. Biihrer [Biih98] ausfiihrlich beschrieben.

a) Vertikale Stabilisierung b) Horizontale Stabilisierung
vertikaler Querschnitt horizontaler Querschnitt
Pfannkuchenmagnet __/_,1}
e __— Filter
Vierfeld- Vierfeld-
/diode I;’dic:de Elektro-
/ / “magnete
IIII.-" /
..-"IIII xf I
&]f-me- :
«Linse | a3l [i«Linse N
> “I + @—
{ »| ~Spule mit
Filter Tiegel y
T z . o Weicheisen-
evitations- Mess- und verléngerung
spule mit Regel PC
Probe

Abbildung 3.5: Schematischer Aufbau der Stabilisierungsregelung. Die
Position der Probe wird mit Hilfe der Linsen auf die beiden Vierfelddioden
abgebildet.

3.5 Anlage zur Kerr-Effekt-Messung

Im Folgenden wird die Erweiterung der Anlage und die Funktionsweise der neuen
Komponente zur Untersuchung der magnetischen Struktur der CogoPd,-Probe
beschrieben. Eine Maoglichkeit zur Untersuchung der bisher unerforschten
Doménenstruktur des fliissigen Ferromagneten bietet sich durch den zuvor
beschriebenen magnetooptischen Kerr-Effekt. Die Genauigkeit, die bei einer solchen
Messung verlangt wird, erzwingt eine empfindliche Analysiermoglichkeit.

3.5.1. Strahlengang
Um Kerr-Effekt-Untersuchungen vorzunehmen, wird eine Quelle fiir linear polarisiertes

Licht benétigt. Daher bietet sich die Verwendung eines Diodenlasers an. Das Verhiltnis
der beiden Richtungskomponenten der Polarisation ist 100 : 1. Dies ist fiir diesen
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Zweck nicht ausreichend, so dass daher zusitzlich ein Polarisator benutzt wird, um die
Linearitit der Polarisation zu verbessern. Es handelt sich um ein Glan-Thompson-
Polarisationsprisma, das eine Polarisation von 10°: 1 erzeugt.

Laser
Linse @ Strahlengang Seite
Polarisator Hetegior

Umlenkspiegel \ Bandfilter

Linse Detektor

()
f (Y
" | I \ ﬂ
G I | W |

mit Loch
Magnet ——» !ig ' Linse
Probe E

& . @
oo Analysator Band:
Rezipient Levitationsspule Strahlengang hinten

Abbildung 3.6: Optische Konstruktion zur Messung des Kerr-Effekts —
Strahlenganges. Die Polarisationsebene des Lasers steht senkrecht zum
Magnetfeld. Der Analysator ist um 45° zu der Polarisationsrichtung des Lasers
gedreht. Man erhélt zwei fast gleiche Komponenten der Polarisationsrichtung,
die iiber die Dioden in Spannungssignale umgewandelt werden. Diese werden
dann im Computer ausgelesen und verglichen.

Mit Hilfe des pfannkuchenférmigen Magneten erhélt man ein vertikales Magnetfeld,
das nach oben oder nach unten gerichtet werden kann. Die Polarisation des Laserstrahls
ist damit senkrecht zum &uBleren Magnetfeldrichtung.

Mittels einer Sammellinse mit einer Brennweite von 300 mm wird das Licht auf die in
der Levitationsspule schwebende Probe fokussiert. Dies ist sehr wichtig, da die Probe
einen Durchmesser von Imm hat und die vom Laser angestrahlte Fliche eine
Kugelfldche ist, was eine starke Divergenz des reflektierten Lichtes verursacht.

Der Laserstrahl muss senkrecht durch die optischen Komponenten, den Umlenkspiegel
(mit 2,2 mm Loch und 1 mm Blende) und das Eintrittsfenster des Rezipienten geleitet
werden, um zusdtzliche Drehungen der Polarisationsebene, Reflexionen und
Beugungseffekte zu vermeiden, die weitere elliptische Komponenten im polarisierten
Strahl erzeugen konnen.
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Die geschmolzene Probe bietet eine fast ideal glatte Oberfliche, die ein nahezu
perfekter Spiegel ist. Trifft der Strahl unter 45° auf die Oberfldche, so erhilt man eine
Reflexion des Lichtes wieder bei 45° wie in Abb. 3.6.

Um Streulicht durch Reflexionen an der Spule, Magnetspitzen oder an Rezipientwinden
zu minimieren, wurde ein Réhrchen mit mehreren Blenden angebracht, das an einem
xy-Kipptisch fixiert wurde. So kann man die erste Blende schon in einer Entfernung
vom 12-13 mm vor der Probe platzieren. Die Ein- und Austrittsfenster sind aus
entspiegelten Glas, um einen Etalon-Effekt zu verhindern, der sonst das Signal stark
beeintrachtigt. Eine weitere 0,5 mm-Blende befindet sich direkt vor dem Analysator und
sorgt fiir eine zusétzliche Minimierung des Streulichtes.

seitliches Austrittsfenster - Referenzstrahl
(ordentlicher Strahl)

Analysator-

Eintrittsfenster
~ M ‘ .
o ha NG 'hinteres
GLAN-annsatugrls_-:rt/ N Austrittsfenster
prismen =]

(aul¥erordentlicher Strahl)

Abbildung 3.7: Aufbau des Analysators

Der von der Probe reflektierte Ausgangsstrahl trifft auf den Analysator, der um 45° zur
Polarisationsebene gedreht ist. Eine Polarisationskomponente des Strahls wird unter
einem Winkel von 72° zuriickreflektiert, die andere senkrechte Komponente wird
durchgelassen (siehe Abb. 3.7). Man erhilt zwei fast gleiche Richtungskomponenten
der Polarisation. Die beiden Strahlen werden iiber Linsen (50 mm Brennweite) auf zwei
Photodioden fokussiert und dort in Spannungssignale umgewandelt. So erhilt man
wiederum zwei fast gleich groBe Signale, die {iber ein Oszilloskop dann vom Computer
ausgelesen und verglichen werden.

Andert sich etwas an der Polarisationsrichtung des reflektierten Strahls, so wird eine
Komponente des Strahls nach dem Analysator stirker und die andere schwiécher. Dies
lasst sich wiederum an der GroBe der Signale erkennen.

Die Amplitudendifferenz dieser Signale ist also ein Mafstab fiir die Drehung der
Polarisationsebene und damit auch fiir die Magnetisierung.

Der beschriebene Aufbau ist fiir den longitudinalen Kerr-Effekt konzipiert, da die
erwartete Spinausrichtung der fliissigen ferromagnetischen Probe parallel zur
Oberfliache verlauft.
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Abbildung 3.8: Verstelleinrichtung des Analysators. Der innere Zylinder kann
iiber eine Mikrometerschraube gegen den &duBeren festen Zylinder verdreht
werden. Mit der Vorrichtung lésst sich der Drehwinkel auf bis zu 3,4 010
Grad genau einstellen. So kann die Position des Analysators zur
Polarisationsebene des Laserstrahls eingestellt werden.

3.5.2 Laser

Der verwendete Diodenlaser hat eine Wellenldnge von A = 658 nm und verfligt {iber
eine Leistung von 35 mW im cw-Betrieb. Fiir eine genaue Versorgungsspannung sorgt
die Verwendung eines stabilisierten Netzgerdtes. Der Laser wird {iber ein invertiertes
TTL-Signal angesteuert.

Da die Wellenldnge temperaturabhingig ist, ist der Laser in einen Kupferblock
montiert. Eine Verstelleinrichtung mit allen Freiheitsgraden sorgt dafiir, dass die Probe
mit einer Genauigkeit von = 10 um unter dem richtigen Winkel und der gewiinschten
Position getroffen werden kann.

Die Signale der verwendeten Laserpulse haben eine Linge von 85 Hs. Aufgezeichnet
werden sie mit einem digitalen Speicheroszillographen mit einer Auflosung, die bis zu
50.000 Kanile erreicht.

3.5.3 Einstellung der Polarisationsrichtung

Mit Hilfe des drehbar gelagerten Polarisators kann die Polarisationsebene im
Eingangsstrahl genau festgelegt werden.

In Abb. 3.8 wird die spezielle Verstelleinrichtung dargestellt, die eine sehr préizise
Einstellung des Analysators ermoglicht. Diese besteht aus einem drehbar gelagerten
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Zylinder, der gegen einen HuBeren festen Zylinder verdreht werden kann. Uber
pyramidenformige Gestdange aus Kohlefaser, die auf die beiden Zylinder zulaufen, kann
das innere Gestdnge und damit auch der innere Zylinder, in dem sich der Analysator
befindet, gegen das &dullere Gestidnge liber eine Mikrometerschraube, die auf eine
Kugelkalotte aus gehirteten Stahl trifft, bewegt werden. Uber die Mikrometerschraube
lasst sich so der Drehwinkel um bis zu 3,4 010 Grad genau einstellen. Dies ldsst sich
wie folgt berechnen: Das Gestinge durchliuft einen Kreis mit einem Radius von r =
0,34 m. Die Mikrometerschraube ldsst sich mit einer Genauigkeit von Ax = 2um
einstellen. Dann gilt:

AxO1°  _ 200°m0O°

Winkel = =
201 B60 2 0O10,34m 360

=33700“Grad  (3.3)

Eine Klimaanlage sorgt flir eine konstante Raumtemperatur und minimiert so die
Deformation der Vorrichtung..

3.6 Experimenteller Ablauf

Die Untersuchung an der schwebenden unterkiihlten Probe bedarf einer genauen
Koordination und Abstimmung der einzelnen Versuchsteile.

Nach der in 3.1 beschriebenen Probenpriparation folgt der eigentliche Versuchsablauf:
Die Probe wird in die Spule eingelegt. Der Rezipient wird geschlossen und dann
mehrmals bis zu einem Druck von < 107 mbar abgepumpt und danach mit Wasserstoff
gesplilt. Er kann, bevor er bei dem endgiiltigen Druck von 1 bar mit H, gefiillt wird, mit
Hilfe einer Turbopumpe bis zu einem Druck von < 10 mbar evakuiert werden. Der
Hochfrequenzverstiarker wird mit Hilfe eines 50 Q HF-Widerstandes abgestimmt. Dann
kann mit der Levitation begonnen werden. Durch das Einschalten der Hochfrequenz
wird die Probe zum Schweben gebracht. Eine Erhdhung der Leistung fiihrt zur
Schmelzung der Probe und zum Legieren. Aufgrund der Oberflichenspannung bildet
die Probe eine Kugel. Der Umlenkspiegel mit Loch wird dann so positioniert, dass eine
gleichzeitige Messung mit dem Pyrometer und die Fokussierung des Lasers auf die
Probe moglich sind.

Die Steuerung der Abldufe und die Messdatenerfassung laufen vollautomatisiert und
computergesteuert wie folgt:

- Die Stabilisierungsregelung wird ausgeschaltet liber den Rechner A, damit das
Magnetfeld des vertikalen Magneten nicht beeinflusst wird.

- Der pfannkuchenférmige Magnet erzeugt das gewlinschte vertikale Magnetfeld zur
Probenmagnetisierung.

- Abschalten der Hochfrequenz tiber den Trigger: Diese klingt mit T = 10us ab und
beeinflusst so keine weiteren Komponenten

- Ausfiihrung eines 85us langen Laserblitzes liber den Trigger.

- Einschalten der Hochfrequenz mit T = 10 ps.

- Aktivierung der Stabilisierungsregelung.
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Nach diesem Ablauf ist das System nach Stabilisierung der Probe fiir weitere
Messungen bereit. Alle Parameter beziiglich der Zeitdauer der einzelnen Prozesse und
der benoétigten Zeitabstinde zwischen diesen konnen iiber das Steuerprogramm und den
Hardware-Trigger variiert werden.

oo o

e Steuer, Mess
Hochfrequenz ] und Regel

Trigger Verstérker Rechner A

Detektor Oszi. Auslese
i rechner
Seite
Rechner B

Detektor
hinten

Rezipient mit Probe, Spule Spgicher—
und Stabilisierung oszilloskop

Abbildung 3.9: Die Levitationsanlage mit dem weiteren Ausbau zu Kerr-
Effekt Messungen. Uber die beiden Rechner wird der Ablauf der Messung
synchronisiert. Sowohl die Stabilisierungsregelung und die Hochfrequenz, als
auch der Laser werden so in der gewiinschten Reihenfolge und den
erforderlichen Zeitabstéinden ein- und ausgeschaltet.

Regelung 1 - — J—
0 06s
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0 -
HF 1 1 S
04 220 us
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Abb.3.10: Versuchsablauf der Messung. Die Regelung wird abgeschaltet, kurz
danach wird das Magnetfeld eingeschaltet. Um die anderen Komponenten der
Anlage nicht zu beeinflussen, wird die HF kurz ausgeschaltet. Dann folgt der
Laserblitz. So entsteht ein Messpunkt.



Kapitel 4

Ergebnisse

In dieser Arbeit wurde mit Erfolg nach einer Madoglichkeit gesucht,
Magnetisierungsmessungen iiber den Kerr-Effekt an fliissigem CogoPd, durchzufiihren.
Damit werden weitere Untersuchungen, die die magnetische Struktur in fliissigen
Ferromagneten betreffen, durchfiihrbar.

4.1 Signalform

Die Signalform wird durch die Oberflichenqualitit der Probe bestimmt. Wéhrend bei
der fliissigen Probe durch die fast perfekt reflektierende Oberfliche ein glattes,
gleichméBiges Signal entsteht (Abb. 4.1), liefert die feste Probe ein nur halb so grof3es
Signal mit einem unregelmifigen Verlauf (Abb.4.2).

Das Signal der fliissigen Phase zeigt auBerdem einen gleichméBigen, reproduzierbaren
Verlauf, wihrend das der festen Phase bei jeder Messung ein vollig anderes
Signalmuster einnimmt. Die Ursache dafiir ist die raue Oberflache der festen Probe, die
durch die ungleichmiBige Kristallisation der Probe entsteht. Durch die Eigenrotationen
der Probe findet die Reflexion bei unterschiedlichen Messungen nicht in derselben
Position statt, was eine Reproduzierbarkeit verhindert.

Die Uberschwinger am Signalanfang und -ende kommen durch den in der Photodiode

integrierten Verstidrker zustande und werden bei der spéteren Auswertung nicht
beachtet.

4.2 Messmethode

Der Vergleich der beiden Detektorsignale des seitlichen und hinteren Strahlenganges
macht es moglich, sowohl qualitative als auch quantitative Aussagen tliber physikalische
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Signale bei fliissiger Probe

1,0k : . .

08 - . j .

e 2 2
o = D
|| I r I
1 1 1

Signalstarke [V]
S

02} . _

04 R i

06 - 1 ; 1 : 1 ; 1 : 1
-50 0 50 100 130

Zeit [us]

Abbildung 4.1: Detektorsignal der fliissigen Probe. Beide Dioden liefern
Signale, die sich in ihrem Verlauf voneinander nicht unterscheiden. Die
Oberflache der Probe ist ein fast perfekter Spiegel, was einen gleichméBigen,
reproduzierbaren Verlauf der Signale bietet.
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Abbildung 4.2: Detektorsignal der festen Probe. Der Verlauf wird durch die
raue Oberflache der festen Probe beeinflusst. Durch die Eigenrotationen der
Probe findet die Reflexion nicht mehr an derselben Position statt, was eine
Reproduzierbarkeit verhindert.
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Effekte zu treffen, die an der Probenoberflache stattfinden.

Die Empfindlichkeit der Messung hiangt von der Genauigkeit ab, mit der man die
Flacheninhalte der Detektorsignale einstellen und bestimmen kann. Sie wird durch die
Einstellgrenzen der Analysiervorrichtung, die Empfindlichkeit der Photodioden sowie
die Auflésung des Oszillographen gegeben.

Die beiden Detektorsignale werden so eingestellt, dass bei nicht magnetisierter Probe
die Differenz zwischen den Fldcheninhalten Null wird (Abb. 4.3). Eine Veridnderung in
der Magnetisierung der Probe macht sich iiber die Anderung der Signaldifferenz
bemerkbar Abb. 4.4. Die Signaldifferenz wird mit Hilfe eines -einstellbaren
Differenzverstérkers verstirkt.

Jede Signalamplitudendifferenz
i zwischen den beiden Signalen ergibt

o4 | —&— 0 einen Messpunkt. Es werden Messreihen
Messpunktreihe ——+B

gl —v—t———a o mit  alternierender  Einstellung  des
il Magnetfeldes +B, 0, -B  vorgenommen.

Eaad § Signalamplitudendifferenz Alle Messpunkte, die fiir eine Einstellung
der Magnetfeldstirke in einer Messreihe
stehen, bilden eine Messpunktreihe. Die
Amplitudendifferenz zwischen den durch
. o lineare Regression erhaltenen Linien fiir
Q00 } zwei Messpunktreihen bei +B und -B
£ o T W B o > ow wird in Diagrammen als Amplitude
Messpunkt aufgetragen.

000 -

S0007

Amplitude

0008

Signalamplitudendifferenz

0009 w

Die erhaltenen Messpunktreihen zeichnen sich durch einen stetigen Verlauf aus. Die
Genauigkeit der Messung wird durch die Streuung der Messpunkte um diesen Verlauf
gegeben. Sie liegt, wie man in der Abb. 4.8 sehen kann, bei unter 5/10000. Dieser Wert
gibt an, wie genau ein Unterschied zwischen den beiden Signalen bestimmt werden
kann, und bezieht sich auf die Flachenunterschiede. Der Fehler fiir die Amplitude ergibt
sich aus der linearen Regression fiir die Messpunktreihen.

4.3 Kalibrierung

4.3.1 Winkelkalibrierung

Zur Kalibrierung der Probe wurde die Signalamplitudendifferenz gegen verstellten
Winkel gemessen. Es wurden mehrere Messungen bei unterschiedlicher
Winkeleinstellung des Analysators zur Polarisationsebene des Laserlichtes
durchgefiihrt. In der Auftragung erkennen wir das erwartete lineare Verhalten.

Der Winkel lésst sich iiber die Mikrometerschraube einstellen, wie schon in 3.5.3
beschrieben. Die Messung fand bei T [11370 K und B =+ 10 mT statt.

Aus dieser Messung wurde ermittelt, um wie viel sich die Messreihe bei B = 0 je
Winkeleinstellung verschiebt. Uber diese Abhédngigkeit kann jeder Amplitudendifferenz
ein bestimmter Winkel zugeordnet werden (s. Abb. 4.6).
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Ohne Magnetfeld
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Abbildung 4.3: Signaldifferenz der beiden Signale bei nicht magnetisierter
Probe. Die Signaldifferenz wird durch einen Differenzverstirker verstirkt.
Beide Detektorsignale werden so eingestellt, dass die Differenz zwischen den
Flacheninhalten Null wird.
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Abbildung 4.4: Signaldifferenz der beiden Signale bei magnetisierter Probe.
Andert sich etwas an der Polarisationsrichtung, so macht sich dies iiber die
Verdanderung der Signaldifferenz bemerkbar. Damit erhdlt man iiber die
Amplitudendifferenz dieser Signale einen Mafstab fiir die Drehung der
Polarisationsebene und damit auch fiir die Magnetisierung
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Abbildung 4.5: Messreihen mit verstelltem Winkel. Eine Kalibrierung der
Probe ldsst sich iiber die Messung der Signalamplitudendifferenz bei

unterschiedlicher Winkeleinstellung durchfiihren.
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4.3.2 Priifung der Messmethode

Um auszuschlieBen, dass die Hohe des Signals durch eine Positionsédnderung der Probe
bedingt ist, wurde der Polarisator entfernt und stattdessen ein A/4-Plédttchen in den
Strahlengang des Lasers gesetzt. Damit wird das linear polarisierte Licht in zirkular
polarisiertes Licht umgewandelt.

g

/4

Abbildung 4.7: Zerlegung linear polarisierten Lichtes durch ein A/4-
Pldiittchen. Aus dem linear polarisierten Laserlicht erhdlt man zirkular
polarisiertes Licht.

MA4-Plittchen werden aus Glimmer oder Gipsplatten hergestellt. Sie bewirken zwischen
den beiden Komponenten der Polarisation eine Phasendifferenz um & = 90°, was bei
gleicher Amplitude der Komponenten zu zirkularpolarisiertem Licht fithrt. In der
Diagonalstellung der A/4-Plittchen erhélt man zirkular polarisiertes Licht.

Wie in Abb. 4.9 leicht festzustellen ist, ldsst sich im Verlauf der neuen Messpunktreihe
keine Systematik mehr erkennen. Die Verteilung der Spriinge in der Messreihe von 0 zu
+B oder —B ist vollkommen willkiirlich. Auch die SprunggroBe ist deutlich kleiner
geworden. Die Stetigkeit einer Messreihe ist ebenfalls nicht mehr vorhanden.

Dabei handelt es sich um die gleiche Messung wie die in Abb.4.8 mit Ausnahme des
MA/4-Plittchens (B = = 10 mT und gleiche Temperatur).

Da der Messeffekt bei zirkular polarisiertem, fiir den Analysator also unpolarisiertem,
Licht verschwindet, kann man mit Sicherheit davon ausgehen, dass es sich bei dem
zuvor beobachteten Effekt wirklich um die Drehung der Polarisationsebene handelt.

Dies wird durch die Tatsache unterstiitzt, dass sich die Gesamtintensitit des reflektierten
Strahls bei unterschiedlichen Magnetfeldeinstellungen nicht dndert.
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Abbildung 4.8: Messreihe mit linear polarisiertem Laserlicht. Die
Messpunktreihen zeichnen sich durch einen stetigen Verlauf aus. Die
Genauigkeit der Messung wird durch die Streuung der Messpunkte gegeben

und liegt bei unter 5/10000.
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Abbildung 4.9: Messreihe mit A/4-Plittchen. Die Messpunktreihen weisen
keine Stetigkeit mehr auf. In dem Verlauf der Reihen lédsst sich keine
Systematik mehr erkennen. Dies ist ein eindeutiger Beweis dafiir, dass die
Hohe des Signals allein durch die Drehung der Polarisationsebene des an der
Probe reflektierten Lichtes bedingt ist.
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4.4 Abhangigkeit des Kerr-Winkels von der Magnetisierung

Mit der Kalibrierung aus 4.3.1 wurde die Amplitudendifferenz und damit der Kerr-
Winkel bei T [ 1370 K in Abhédngigkeit von der angelegten Magnetfeldstirke
gemessen.

Die Auftragung zeigt die erwartete lineare Abhéngigkeit des Kerr-Winkels vom
angelegten Magnetfeld. Im paramagnetischen Bereich hingt der Kerr-Winkel linear von
der Magnetisierung ab.
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Abbildung 4.10: Abhdngigkeit der Signalamplitudendifferenz von der
Magnetisierung der Probe. Es wurden verschiedene Messreihen bei
unterschiedlichen Magnetfeldstirken durchgefiihrt. Die Signalamplitudendiffe-
renz nimmt mit der Starke des Magnetfelds zu.

4.5 Temperaturabhingigkeit der Magnetisierung

Zusitzlich zu der magnetfeldabhingigen Messung wurden temperaturabhéngige
Messungen durchgefiihrt. Dabei wurde der Kerr-Winkel in einem Temperaturbereich
von T =1516 K bis T = 1266 K ermittelt. In Abb. 4.12 ist deutlich zu erkennen, wie der
Kerr-Winkel in der Ndhe von T¢ stark bis zu einem Winkel von 0,078 Grad ansteigt.
Diese Messungen, die alle bei B = 10 mT vorgenommen wurden, zeigen einen Anstieg
der Magnetisierung in der Niahe von Tc. Die Curie-Temperatur der fliissigen Phase liegt
bei T =1251 K.

Mehrere Messreihen ergaben Messkurven, die ein analoges Verhalten in der
Temperaturabhéngigkeit zu den typischen Magnetisierungskurven fiir ferromagnetische
Substanzen (s. Kapitel 2.5) zeigen.
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Abbildung 4.11: Winkel in Abhdingigkeit vom dufSeren Feld bei ca. 1370 K. Es wurden
Messungen mit verschiedenen Magnetfeldstiarken durchgefiihrt. Die Kalibrierung erlaubt
eine Zuordnung jeder Magnetisierung zu einem bestimmten Kerr-Winkel. Diese lineare
Abhingigkeit war im paramagnetischen Bereich zu erwarten.
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Abbildung 4.12: Temperaturabhdingigkeit des Kerr-Winkels. Hier sind zwei separate
Messungen (blau bzw. schwarz) aufgetragen. Die tiefste erreichte Temperatur liegt bei T =
1266 K. Beide Messungen wurden bei B = 10 mT durchgefiihrt. Der Kerr-Winkel und damit die
Magnetisierung steigt in der Ndhe von T¢ = 1251 K stark an.
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Diskussion

Die Existenz der ferromagnetischen Phase im fliissigen Zustand konnte schon durch
frithere Messungen an unterkiihltem CogoPd,p nachgewiesen werden [ABF+97]. Das
Abknicken der Magnetisierungskurve bei T¢, dem Kink-Point, weist auf die Ausbildung
einer spontanen magnetischen Struktur hin.

Durch den Ausbau der Levitationsanlage mit einem fokussierbaren Laser, einer
hochempfindlichen Polarisator-Analysator-Kombination, und Winkelverstellung des
Analysators mit einer Genauigkeit von bis zu 3,4 010 Grad, steht eine Anlage zur
Verfiigung, welche die erwarteten Winkel < 102 Grad messbar macht. Mit der in 4.2
beschriebenen Messmethode des alternierenden Magnetfelds konnte die Genauigkeit der
vorgestellten Signalsamplitudendifferenz auf 5/10000 gebracht werden. Nach der
Kalibrierung und nachdem sichergestellt wurde, dass der aufgezeichnete Effekt durch
die Drehung der Polarisation erfolgt, sind erste Messungen moglich.

Die Messung des Kerr-Winkels in Abhingigkeit von der Magnetisierung zeigt den
linearen Verlauf, der erwartet wird. Doch schon hier erhélt man Kerr-Winkel von bis zu
0,06 Grad, die groBer sind als im paramagnetischen Bereich erwartet.

Bei den temperaturabhidngigen Messungen des Winkels zeigt sich ein Anstieg bei der
Anndherung an Tc. In dieser Kurve spiegelt sich die einsetzende Magnetisierung in der
Néhe von T¢ wieder. Jedoch sind auch hier die Winkel mit bis zu 0,078 Grad groBer als
erwartet.

Hierfiir konnen mehrere Griinde verantwortlich sein. Zum einen erhdlt man in der
Fliissigkeit eine sehr glatte Oberflidche. Dies fiihrt zu einer groeren freien Weglinge
der Elektronen und damit zu der VergroBerung der Lorentzgeschwindigkeit. Daraus
resultiert eine grofere Winkeldrehung. Desweiteren tritt zusdtzlich der polare Kerr-
Effekt auf, da die Magnetisierung nicht ganz in der Ebene liegt.

Diese ersten Messungen des Kerr-Effekts an der fliissigem CogoPd;o-Legierung zeigen
vielversprechende Ergebnisse und machen neugierig auf weitere.
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Ausblick

6.1 Messungen bei tieferen Temperaturen

Die Messung mit der weiter ausgebauten Anlage hat sich als funktionstiichtige
Messmethode verschiedener physikalischer Parameter in Abhédngigkeit von dem Kerr-
Winkel erwiesen.

Als néchstes Ziel steht eine tiefere Unterkiihlung bis zu T¢ an, um den Kerr-Effekt auch
in der ferromagnetischen Phase zu messen.

Das Erreichen von Temperaturen unter T¢ wird durch ein modifiziertes Abschalten des
Hochfrequenzsignals ermoglicht werden. Dazu wird die Hochleistung vor dem
Ausschalten fiir die Messung iiber ca. 0,4 s kontinuierlich verringert. Dadurch wird ein
stirkeres Auskiihlen erwartet, ohne dass sich die Probe (ohne Stabilisierung)
aufschaukeln kann.

6.2 Ortsaufgeloste Messung der magnetischen Struktur

Durch die in der Néhe der Probe angebrachten fiinf Magneten ldsst sich am Probenort
ein dufleres Magnetfeld mit beliebiger Richtung einstellen. Bei schwachen duBeren
Magnetfeldern wird davon ausgegangen, dass sich die Vortexstruktur entlang dieser
Richtung ausrichtet [GD98]. Bei verschiedenen Magnetfeldorientierungen konnen so
verschiedene Bereiche der Vortexstruktur abgetastet werden und so ein genaues
ortsaufgeldstes Bild der Magnetisierung / Spinausrichtung erhalten werden. So werden
z.B. die groBten Unterschiede zwischen Reflexion an Pol und Aquator erwartet.
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6.3 Probenmodifikation

Interessant ist auch, das Verhalten anderer Legierungen hinsichtlich der
Unterkiihlungsmoglichkeiten zu untersuchen. Das CogyPdyo-System scheint die optimale
bindre Legierung flir die Unterkiithlung zu sein. Die Erweiterung auf eine ternére
Legierung bringt eventuell eine noch kleinere Differenz zwischen Liquidus- und Curie-
Temperatur der fliissigen Phase, was eine einfachere, noch tiefere Unterkiihlung der
Probe moglich machen wiirde.

Die Zumischung anderer Metalle zu den Basisstoffen Co und Pd wiére hier eine Losung.
Dafiir kommen Metalle die die Liquidustemperatur herabsetzen, ohne die magnetische
Kopplung zu negativ zu beeinfluBen, in Frage, oder solche, die die magnetische
Ordnung verstérken (z.B. Fe und Ni).
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Anhang

Bezeichnung

Analysator
CogoPdy

Datenerfassung

Detektoren
(Fotodioden)

Digitalregler

Druckmessgerat
Frequenzgenerator

HALL-Sonde

HELMHOLTZ-Spulen

Hersteller /
Typbezeichnung

Bernhard Halle N.F.
GLAN-

Polarisationsprismen
fiir Hochleistungslaser

Computerboards
CIO-DAS 1600/2

Computerboards
IEEE488.2
Schnittstellenkarte

Burr-Brown

OPT 210

Omron E5 X-LA/MA

Balzer

Marconi 2023

F.W. Bell - Model
4048

Kurzbeschreibung

Apparatur6ffnung: 11,5mm
Loschungsvermogen: 107
Spektralbereich: 300-2700nm
Prismenabstand: 0,07mm

CURIE-Temperatur fest: Tc(s) = 1271K
CURIE-Temperatur fliissig: Tc(1) = 1251K
Solidustemperatur: Tg, = 1565K
Liquidustemperatur: Triq = 1610K

ISA A/D — D/A-Karte
8 Eingangskanile

ISA Auslesekarte
8Bit; 300kHz

Bereich: 450nm-950nm
Bandbreite: 300kHz; Diodenflache: 2,3mm?
inkl. internem Verstéarker

PID-Regler
Ionisationsvakuummeter
Empfindlichkeit 10*mbar
Messbereich 107-10®*mbar
Tréagersignal 9kHz-1,2GHz
Interne Modulation DC-20kHz
Amplitude 0-99,9%

Genauigkeit: + 0,2GAUSS

Max. Feldstarke: 65mT (180A)
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Hochfrequenz-
Leistungsverstirker

Interferenzfilter
(Bandfilter)

Kobalt
(Probenmaterial)

Laser

Levitationsspule

Linsen

Mikrometerschraube

Oszillograph

Oxisorbpatrone

Palladium
(Probenmaterial)

Pfannkuchenmagnet

Polarisator

Pyrometer

Collins 208U-3

Johnson Matthey

Blue Sky Research
CLM104-01-201

Bernhard Halle N.F.
Bestformlinsen

Godde + Sohne KG
Tektronix
Speicheroszillograph
TDS 744A

Messer-Grielheim

Johnson Matthey

Berndhard Halle N.F.

GLAN-THOMPSON
Polarisationsprisma

Impac

Max. Leistung 2,5kW an 50Q

Max. Durchlass: 662nm; =22mm

Bandbreite: £10nm

Reinheit: 99,997%
Drahtdurchmesser: 0,5mm

paramag. CURIE-Temperatur: T¢” = 1415K

ferromag. CURIE-Temperatur: Tc' = 1395K
Schmelztemperatur: Tg = 1768K

Leistung: max. 35mW (CW)
A = 658nm (bei Raumtemperatur)

Kupferrohr 0,6mm  0,12mm
Magnetfeld (1kW) am Probenort: 170mT
Feldgradient (bei 1kW) 30 mT/mm

=25mm
= 25mm

Brennweite: 30mm,;
Brennweite: 500mm;

Messbereich: 0-25mm
Genauigkeit: 2pm

Abtastrate: 2Gs/s
Bandbreite: 200MHz

Filterpatrone

Reinheit: > 99,99%
Drahtdurchmesser: 0,1mm

Magnetfeld am Probenort max. 30mT
Feldgradient: SmT/mm

Apparaturoffnung: 11,5mm
Loschungsvermogen: 107
Spektralbereich: 300-2700nm

Messbereich 750°C-1500°C
Wellenldngen A;=950nm; A, = 1050nm
Relative Genauigkeit: 0,1K

Min. Zeitkonstante: 10ms
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Randfilter

Regelkarte

Thermoelement

Transmissionsfilter

Trigger

Turbopumpe
UHV-Rezipient
Videokamera

Wasserkiihlung

Wasserstoff

Linos Photonios
Kerber-Elektronik
Micro32

NiCr/Ni

L.O.T.

PSI-EA

DT104

Pfeifer TMU-260

Sony DCR-TRV7E
Hauskiihlsystem
,,Albrecht-

Druckverstiarker

Linde

RG: 780nm;
RG: 830nm;

=22mm
= 22mm

Durchléssig fiir A = 662nm 10 nm;
=25mm

3 Kanéle; variabel einstellbar

Pumpvolumen 2601/s
CF 100 VA-Stahl
50 Halbbilder pro Sekunde

Druckdifferenz 1,5bar
Verstiarkungsfaktor 20

Reinheit 6,0
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