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Schlussbericht
Zuwendungsempfanger: Technische Universitat Miinchen
Projektleitung: Prof. Dr. Christian Back
Verbund: 05K2019 - VEKMAG
Thema: Verbundprojekt 05K2019 - VEKMAG: Aufbau eines Systems fir

elementspezifische und zeitaufgeloste Spektroskopie- und
Streuexperimente mit weicher Réntgenstrahlung. Teilprojekt 1.

Zusammenfassung

Im Verbundprojekt wurde eine Messkammer mit einem 41-Vektormagneten, die eine Vielzahl von Ex-
perimenten an Synchrotronstrahlungsquellen in hohen magnetischen Feldern und iber einen weiten
Temperaturbereich erlaubt, in Betrieb genommen, getestet und fiir den allgemeinen Nutzerbetrieb be-
reitgestellt. Das Kernstlick der Apparatur ist ein ultrahochvakuumkompatibler 41r-Vektormagnet, der
fur eine Vielzahl von Experimenten in einem starken Magnetfeld (bis zu 9 T in Strahlrichtung, sowie 2
bzw. 1 T in den Ebenen senkrecht zum einfallenden Strahl) und Temperaturbereich (2 — 450 K) einge-
setzt werden kann. Mit dieser Messkammer sollen grundlegende, magnetische Eigenschaften von po-
tentiellen spintronischen Bauelementen bis hin zu adsorbierten magnetischen Molekilen untersucht
werden. Die in der Kammer mdglichen Messmethoden reichen von der Rdntgenabsorptionsspektro-
skopie (XAS) zu magnetischem Roéntgenzirkulardichroismus (XMCD) in starken Feldern und bei tiefen
Temperaturen bis hin zu zeitaufgeldsten Experimenten und resonanten Streuexperimenten. In der
letzten Forderperiode wurde der Messaufbau um eine neue Streukammer (Teilprojekt 1), einen neuen
Tieftemperaturprobenstab (Teilprojekt 2) und ein Femtosekunden Lasersystem erweitert.

Das Verbundprojekt VEKMAG ist in drei Teilprojekte gegliedert:

Teilprojekt 1:  Bereitstellung einer mobilen Streukammer (Prof. Dr. C. Back, TU Minchen)

Teilprojekt 2:  Bereitstellung eines Probenstabes fir tiefe Temperaturen (Prof. Dr. W. Kuch, Freie
Universitat Berlin)

Teilprojekt 3:  Bereitstellung eines Femtosekunden Lasersystems fir zeitaufgeldéste Pump-Probe
Messungen (Prof. Dr. G. Woltersdorf, Universitat Halle-Wittenberg)

Das Teilprojekt 1 hatte die folgenden Ziele:
1) Design und Aufbau der Streukammer, der Analysekammer, des Manipulators mit Kryostaten
und des beweglichen Rahmens.
2) Konstruktion und Zusammenbau der Detektorkammer und deren Anbau an die Kammer. Ein-
bau und Inbetriebnahme der Kamera. Test des Manipulators und Endabnahme am Bessy |I.
3) Durchfiihrung statische und dynamische Testexperimente sowie Ubergabe and die Bessy I
Synchrotronquelle fir den geregelten Nutzerbetrieb.
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Bericht

Aufgabenstellung und Voraussetzungen, unter denen das Vorhaben durchgefiihrt wurde

Ziel des Verbundprojekts war, eine innovative neue Messkammer fir Experimente bei BESSY 1l und
anderen Synchrotron-Strahlungsquellen, die fir spektroskopische Messungen wie auch fur Streuexpe-
rimente den Bereich hinsichtlich Temperatur und Magnetfeld signifikant im Vergleich zu existierenden
Messkammern erweitert, fertigzustellen und in Betrieb zu nehmen. Die Kammer, genannt VEKMAG,
umfasst eine Probenpraparationskammer, ein Probenmagazin mit Probenschleuse, einen supraleiten-
den Magneten mit Magnetfeldern von 9 T, 2 T und 1 T in Strahlrichtung und in der Ebene senkrecht
dazu sowie Probenstabe, die auswechselbar verschiedene Experimente erlauben. Die Kernkompo-
nenten der Kammer wurden in zuriickliegenden Forderperiode aufgebaut und getestet. Zudem wurde
das komplexe Gesamtsystem zusammengefiigt und an einer Strahllinie bei BESSY Il in Betrieb ge-
nommen. Die VEMKAG Endstation ist fir eine Vielzahl von Messmethoden (Rontgenabsorptions-
spektroskopie (XAS), zirkularer magnetischer Rontgendichroismus (XMCD), linearer Réntgendichrois-
mus (XMLD) resonante Réntgen-Kleinwinkelstreuung (REXS)) ausgelegt. In der letzten Férderperiode
wurde der Aufbau in Teilprojekt 1 durch eine mobile Streukammer (ALICE Il) erganzt, die es ermdg-
licht Testexperimente durchzufiihren bevor detaillierte Experimente an der komplexen Hauptkammer
geplant werden. Zudem ist diese Kammer mit einer Rontgenkamera ausgestattet und ermdglicht Mes-
sungen in einem weiten Temperatur- und Magnetfeldbereich. In Teilprojekt 2 wurde die VEKMAG
Hauptkammer mit einem zusatzlichen Tieftemperaturprobenstab ausgestattet, in Teilprojekt 3 wird ein
Femtosekunden Lasersystem aufgebaut, mit dem zeitaufgeldéste Pump-Probe Experimente an ALICE
Il und VEKAMG ermdglicht werden.

Wissenschaftlicher und technischer Stand, an den angekniipft wurde

In den vorangegangenen Fdrderperioden stand die Inbetriebnahme des Kernstiicks des Verbundpro-
jekts, des Vektormagneten im Vordergrund. Zudem wurde ein variabler Temperatureinsatz (variable
temperature insert, VTI) auf seine Hochfrequenzeigenschaften getestet werden und die Hochfre-
quenzmesstechnik zur Verfligung gestellt. Zusatzlich wurden Experimente an diinnen magnetischen
Schichten, Schichtsystemen und nanostrukturierten magnetischen Elementen im Modus der FMR
durchgefiihrt werden.

Standard-XMCD-Messungen bei tiefen Temperaturen und hohen Magnetfeldern konnten in Europa zu
Projektbeginn an der ID32 der ESRF, der 106 bei Diamond, dem UE46 bei BESSY Il sowie an der X-
Treme-Beamline bei der SLS durchgefuhrt werden.

Eine Kombination von groRem Feld/Temperaturbereich mit der Moglichkeit, resonante Réntgenstreu-
ung, EPR oder FMR durchzufihren, gibt es bei keiner anderen Synchrotronstrahlungsquelle. Wahrend
EPR an paramagnetischen Molekilen in Volumenproben eine etablierte Technik zur Untersuchung
der Ligandenfelder und der Bindungseigenschaften von Metallkomplexen ist, liegen keine entspre-
chenden Untersuchungen an Molekilen in adsorbierten Monolagen vor. Eine kleine portable Anlage
fir XMCD-FMR (POMMES) steht an der Synchrotronquelle Diamond fiir den Einsatz an unterschiedli-
chen Strahlrohren zur Verfligung. Die Endstation RAZOR an der Synchrotronquelle Diamond ist fir
Streuexperimente optimiert und bietet insbesondere die Moglichkeit REXS Experimente mit Hilfe einer
schwenkbaren Rontgenkamera durchzufthren und so den k-Raum schnell abzufahren. Allerdings bie-
tet RAZOR nur ungenligend grofe Magnetfelder an, die zudem nicht entlang beliebiger Richtungen
eingestellt werden kénnen. Die VEKMAG-Apparatur bietet auch die Moglichkeit Punktdetektoren ein
zusetzen und ermdglicht so relativ einfach die Durchfihrung von Lock-In basierten zeitaufgeldsten Ex-
perimenten.

Dieses Kernstiick stand zu Projektbeginn fiir den Nutzerbetrieb an der BESSY |l Synchrotronquelle
zur Verfiigung und wurde mit den hier beschriebenen Malinahmen erweitert.
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Planung und Ablauf des Vorhabens sowie Kooperation mit Dritten

Die VEKMAG Endstation ist gut in den Bessy Il Nutzerbetrieb eingebunden und gut ausgelastet. Um
die VEKMAG Hauptkammer, die stark nachgefragt ist, zu entlasten wurde gemeinsam mit dem HZ
Berlin die neue Streukammer ALICE Il geplant. Dabei wurde darauf geachtet, dass bereits vorhande-
nen Komponenten wiederverwendet werden konnten. Insbesondere wurde der bereits vorhandene
Magnet in das neue System integriert Die Messkammer mit der schwenkbaren Aufnahme fur die
Roéntgenkamera sowie Rahmen und Detektorkammer wurden gemeinsam geplant und optimiert. Der
erste Zusammenbau und Tests ohne Synchrotronlicht wurden an der TU Miinchen durchgefiihrt.

Nach dem Transport nach Berlin wurde die Kammer flr erste Experimente am PM 2 Strahlrohr instal-
liert. Die Messsoftware wurde angepasst und das System in das VEKMAG-System integriert. Alle Pro-
jektschritte fuhrten schnell zum gewtlinschten Erfolg, so dass die Messkammer friiher als erwartet fur
den Nutzerbetrieb zur Verfigung gestellt werden konnte.

Verwendung der Zuwendung (wichtigste Positionen des zahlenmaBigen Nachweises,
z. B. Investitionen, Personalmittel)

Im Rahmen der Durchflihrung des Projektes sind hauptséachlich Personalkosten entstanden und In-
vestitionsmittel (Réntgenkamera, Vakuum-Streukammer, Rahmen der Anlage) verausgabt worden.
Daneben fielen auch Verbrauchs- und Reisekosten an. Die wichtigsten Positionen des zahlenmafligen
Nachweises des Teilprojekts 1 sind:

* Personal 356.200,25 €

* Investitionen (> 410 €) 621.326,76 €
* Verbrauchsmaterial 29.816,36 €

* Reisekosten 1.147,88 €

Erzielte Ergebnisse mit Gegeniiberstellung der vereinbarten Ziele

Das wichtigste Ziel dieses Teilprojekts war die Bereitstellung einer mobilen Messkammer fir Streuex-
perimente bei variabler Temperatur und variablem Magnetfeld. Wie die Abbildung unten zeigt wurde
dieses Ziel erreicht, die Kammer steht fiir den Nutzerbetrieb zur Verfiigung. Wie geplant wurden erste
Testexperimente im statischen Betrieb durchgefiihrt und bereits publiziert.

Die ersten beiden Meilensteine wurden im Berichtszeitraum abgeschlossen. Erste statische Testexpe-
rimente (Meilenstein 3) wurden im Dezember 2021duchgefiihrt. Eine erste vollstandige Strahlzeit fir
wissenschaftliche Test unter Nutzerbedingungen wurde fir Ende April 2022 durchgeflhrt (Meilenstein
3: statische Messungen). Da das Femtosekunden Lasersystem (Teilprojekt 3) noch nicht einsatzfahig
ist, kbnnen dynamische Experimente momentan noch nicht durchfihrt werden. Teilprojekt 3 wurde
kostenneutral verlangert und erste Testexperiment mit dem Lasersystem sind fur Ende 2024 geplant.

Die neue Streukammer steht aber seit dem ersten Quartal 2022 der Nutzergemeinde fir statische Ex-
perimente zur Verfligung und kann tber das HZB Bessy || GATE Portal nachgefragt werden.
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ALICE Il (Mobi-VEKMAG) Streukammer am
Strahlrohr PM2.

Rechts im Bild die CCD Kamera und die
Schwenkmechanik. Die Zuleitung zum Closed-
Cycle Kryostaten im Manipulator ist oben zu er-
kennen, die Kaltemaschine in der Mitte rechts
(blau). Die Messkammer ist fir statische Experi-
mente voll funktionsfahig und fir den Nutzerbe-
trieb zuganglich

Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Alle geleisteten Arbeiten waren zum Erreichen der Vorhabenziele nétig und angemessen.

Voraussichtlicher Nutzen, insbesondere Verwertbarkeit der Ergebnisse

Die im Rahmen des vorliegenden Projekts durchgefiihrten Entwicklungen und wissenschaftlichen Ar-
beiten sind von hohem Interesse fiir weiterfiihrende anwendungsbezogene Untersuchungen. Mit dem
Vektormagnet konnen fundamentale Fragestellungen bearbeitet werden, die notwendige Teilaspekte
zum Gesamtverstandnis eines Schichtsystems, von magnetischen Nanoclustern sowie magnetischen
Molekilen und deren statischen und dynamischen Eigenschaften beitragen und durch keine andere
Methode ersetzt werden kénnen, die aber in der Regel durch andere Methoden erganzt werden. Bei
den zu untersuchenden Systemen handelt es sich Uberwiegend um Strukturen mit hohem Anwen-
dungspotenzial. Der 6konomische Nutzen liegt in der Verbesserung von Systemparametern, der Opti-
mierung von Grenzflacheneigenschaften und in der Erhellung des Zusammenhangs zwischen Struktur
und Funktion. Mit der im Rahmen des Verbundprojekts aufgebauten Vektormagnetkammer steht fir
die Forschung in Deutschland ein innovatives und weltweit einzigartiges Instrument zur Verfigung, um
die filhrende Position der deutschen Forschung im Bereich der Synchrotronstrahlungs-basierten Mate-
rialforschung auf den Gebieten Neue Magnetische Materialien, Magnetisierungs- und Spindynamik
sowie molekulare (Spin-)Elektronik weiter zu starken und auszubauen.

Wegen des grundlegenden Charakters des Forschungsvorhabens war die direkte wirtschaftliche Ver-
wertung der Forschungsergebnisse durch Schutzrechtsanmeldungen nicht vorgesehen. Die gewonne-
nen technologischen und wissenschaftlichen Ergebnisse werden durch Verdffentlichung in Fachzeit-
schriften und Prasentation auf Fachtagungen allgemein verfigbar gemacht, siehe Abschnitt 9.
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Die VEKMAG-Kammer und die neu installierte Streukammer ALICE Il stehen allen Nutzern des HZB-
BESSY I, die einen entsprechenden Strahlzeitantrag stellen, und der von der Strahlzeitkommission
positiv begutachtet wird, fiir elementspezifische und zeitaufgeloste FMR, EPR, Spektroskopie- und
Streuexperimente zur Verfligung.

Die letzte Phase des VEKMAG-Verbundprojekts ist jetzt fast abgeschlossen. Darin konnte die Ver-
wendbarkeit von VEKMAG durch eine Erweiterung des Parameterbereichs noch deutlich verbessert
werden. In Teilprojekt 1 wurde die mobile Streukammer ALICE Il aufgebaut, die es ermdglicht zeitauf-
wandige Experimente zur Vorcharakterisierung durchzufiihren, bevor Hauptmesszeit an der VEMKAG
Apparatur belegt wird. Im Teilprojekt 2 wurde die Absenkung der niedrigsten erreichbaren Probentem-
peratur in den Sub-Kelvin-Bereich erreicht. AulRerdem soll in Teilprojekt 3 die Apparatur durch ein La-
sersystem erweitert werden, dass Pump-Abfrage-Messungen im Pikosekunden-Bereich ermdglicht.

Damit soll der Kreis der potenziellen Nutzer dieser weltweit einzigartigen Apparatur vergrofRert und die
Alleinstellung des Instruments bezlglich der Kombination von Praparations- und Messmaoglichkeiten
weiter ausgebaut.

Wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens dem Zuwendungsempfinger bekannt gewordenen
Fortschritt auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen

Die Methode XMCD-FMR wird an einigen wenigen Standorten durchgefiihrt. Es sind aber an den
Standorten Diamond und SLS keine apparativ neuen Ergebnisse erzielt worden. Die zeitaufgeléste
resonante magnetische Rdntgenstreuung mit einer Auflésung im Bereich von 50 ps wird zurzeit an
keiner anderen Stelle durchgefihrt. Hochfeldmagnetkammern zur Nutzung von Synchrotronstrahlung
befinden sich an verschiedenen Stellen in Betrieb (SLS, ALBA, ESRF, Diamond). In keiner dieser
Kammern gibt es aber, wie im vorliegenden Verbundprojekt, die Méglichkeit resonante magnetische
Roéntgenstreuung oder elementaufgeléste FMR oder EPR durchzufiihren.

Die Erweiterung des bestehenden Systems durch die Messkammer ALICE Il ermdglicht jetzt auch
Roéntgenstreumessungen in Reflektion bei tiefen Temperaturen und in variablen Magnetfeldern und
erweitert somit das bereits vorhandene Methodenspektrum. Die geplante Einbindung des Femtose-
kundenlasersystems soll zusatzlich zeitaufgeloste Experimente nach einer Anregung mit einem Fem-
tosekunden Laserpuls ermdglichen und so das Methodenspektrum noch erweitern.

Erfolgte und geplante Veroffentlichungen der Ergebnisse

9.1 Referierte Publikationen (z. B. in Fachzeitschriften oder -biichern und referierte Konferenzproceedings)

V. Ukleev, C. Luo, R. Abrudan, A. Ageel, C. H. Back & F. Radu (2022) Chiral surface spin textures in
Cu20SeO0s unveiled by soft X-ray scattering in specular reflection geometry, Science and Technology
of Advanced Materials, 23:1, 682-690, DOI: 10.1080/14686996.2022.2131466

Luo, C., Chen, K., Ukleev, V. et al. Direct observation of Néel-type skyrmions and domain walls in a
ferrimagnetic DyCos thin film. Commun. Phys. 6, 218 (2023). https://doi.org/10.1038/s42005-023-
01341-7

Victor Ukleev, Fernando Ajejas, Anton Devishvili, Alexei Vorobiev, Nina-Juliane Steinke, Robert Cu-
bitt, Chen Luo, Radu-Marius Abrudan, Florin Radu, Vincent Cros, Nicolas Reyren & Jonathan S. White
(2024) Observation by SANS and PNR of pure Néel-type domain wall profiles and skyrmion suppres-
sion below room temperature in magnetic [Pt/CoFeB/Ru]+o multilayers, Science and Technology of Ad-
vanced Materials, DOI: 10.1080/14686996.2024.2315015
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9.2  Andere Veroffentlichungen (z. B. Konferenzbeitrdge wie Vortrage und Poster, unreferierte Proceedings, Con-
ference Notes)

Es wurden regelmaBig Posterbeitrdge am BESSY-Nutzertreffen gezeigt (jeweils im Dezember) sowie
an den DPG-Fruhjahrstagungen im Marz.
9.3 Abschlussarbeiten (Bachelor, Master, Diplom, Staatsexamen, Promotion, Habilitation)

keine
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Kurzbericht

- offentlich -
Zuwendungsempfanger: Technische Universitat Minchen
Projektleitung: Prof. Dr. Christian Back
Verbund: 05K2019 - VEKMAG
Thema: Verbundprojekt 05K2019 - VEKMAG: Aufbau eines Systems fiir

elementspezifische und zeitaufgeloste Spektroskopie- und
Streuexperimente mit weicher Réntgenstrahlung. Teilprojekt 1.

1. Ziel und Inhalt des Projektes

Ziel des Verbundprojekts war es eine Nutzerkammer fiir das Bessy Il Synchrotron zur
Verfugung zu stellen, mit der sowohl statische als auch dynamische resonante
Roéntgenstreuexperimente durchgefuhrt werden kénnen. Diese Apparatur dient auch zur
Durchfuihrung von Vorexperimenten fir die wesentlich komplexere VEKMAG Streukammer.
Die VEKMAG-Kammer steht fir elementspezifische und zeitaufgeléste FMR, EPR,
Spektroskopie- und Streuexperimente allen Nutzern des HZB-BESSY I, die einen
entsprechenden Strahlzeitantrag stellen, zur Verfigung, sofern der Antrag von der
Strahlzeitkommission positiv begutachtet wird. Die in diesem Teilprojekt geplante kleine
Streukammer soll der Vorcharakterisierung von Proben flr langwierige Experimente dienen
und somit die Hauptkammer VEKMAG entlasten. Sie wird den Nutzern ebenfalls tber
Strahlzeitantrage zur Verfligung gestellt, wobei Kombinationsantrage mit der VEKMAG
Kammer geplant sind.

2. Ablauf und Ergebnisse des Vorhabens

Das Teilprojekt hatte drei wesentliche Ziele:

1) Design und Aufbau der Streukammer, der Analysekammer, des Manipulators mit
Kryostaten und des beweglichen Rahmens.

2) Konstruktion und Zusammenbau der Detektorkammer und deren Anbau an die
Kammer. Einbau und Inbetriebnahme der Kamera. Test des Manipulators und
Endabnahme am Bessy.

3) Durchfiihrung statische und dynamische Testexperimente sowie Ubergabe ans
Bessy flur den geregelten Nutzerbetrieb.

Die Planung und Montage der Anlage verliefen reibungslos und gemaf dem Zeitplan. Der
erste Aufbau fand an der TU Munchen statt.

Nach der Lieferung der Anlage nach Berlin konnte sie schnell in die vorhandene Software
integriert werden. Die ersten beiden Meilensteine wurden im Berichtszeitraum 2021
abgeschlossen.

Erste Testexperimente wurden ab Dezember 2021 durchgefiihrt. Eine erste vollstandige
Strahlzeit unter Nutzerbedingungen fand Ende April 2022 statt und fiihrte zu bereits
verodffentlichten Ergebnissen. Die Messsoftware wurde kontinuierlich wahrend der
durchgeflihrten Experimente angepasst und verbessert, sodass ab Sommer 2022 ein
regularer Nutzerbetrieb mdglich wurde.
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In der ersten Messperiode wurden Streuexperimente unter streifendem Einfall am chiralen
magnetischen Isolator Cu,0SeOs durchgefiihrt. Der Schwerpunkt lag auf der Beobachtung
der sogenannten helikalen Phase. Diese nicht-kollineare magnetische Phase ist bereits aus
anderen Experimenten, wie z.B. der Neutronenstreuung, bekannt. Hier wurde erstmals
versucht, diese Phase auch in Rontgenreflexionsmessungen zu erfassen, um die
Einsatzmdglichkeiten der Réntgenstreuung zu erweitern.

In diesem Experiment wurde erstmals das volle Potential der neuen Messkammer
ausgenutzt: tiefe Temperaturen (10 K), variables Magnetfeld und variable Streugeometrie. In
dieser technisch anspruchsvollen, jedoch erfolgreichen Messzeit konnte auch gezeigt
werden, dass Experimente in Reflektion méglich sind, was die Anzahl der moéglichen Nutzer-
experimente stark vergroRert. (Publikation: "Chiral surface spin textures in Cu,0SeO3
unveiled by soft X-ray scattering in specular reflection geometry", V. Ukleev, C. Luo, R.
Abrudan, A. Ageel, C.H. Back, F. Radu, Sci. Technol. Adv. Mater. 23, 682 (2022).).

Die geplante Durchfuihrung dynamischer Messungen war im Berichtszeitraum nicht mdglich,
das das in Teilprojekt 3 bewilligte Lasersystem noch nicht einsatzfahig war (diese Teilprojekt
wurde kostenneutral verlangert). Erste Experimente sind fiir Ende 2024 geplant.

3. Darstellung der wesentlichen Ergebnisse und deren konkreter Nutzen sowie
ggf. die Zusammenarbeit mit anderen Forschungseinrichtungen

Wie berichtet war die Inbetriebnahme der Messkammer und die Einbindung in den regularen
Nutzerbetrieb erfolgreich. Die Messkammer steht regularen Nutzern des Bessy |l wie geplant
zur Verfligung, siehe https://www.helmholtz-
berlin.de/pubbin/igama_output?modus=einzel&sprache=en&qid=2368&typoid=75136.

Die Einbindung des im Teilprojekt 3 beantragten Lasersystems ist noch nicht erfolgt, da
dieses Teilprojekt noch nicht abgeschlossen ist. Erste Testexperimente werden flir Ende
2024 erwartet.
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