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Witasciwosci magnetyczne warstw wielokrotnych V/Fe i Nb/Fe

Warszawa 21.07.2022

Praca ta zostata wykonana w Instytucie Fizyki Molekularnej PAN w Poznaniu, ma ona
objetos¢ 105 stron wraz z referencjami i objasnieniem uzytych skrotow. Praca posiada
tradycyjny uktad tzn. zawiera takie rozdziaty jak cel badan, przeglad literaturowy, opis
uzytych metod badawczych, przedstawienie uzyskanych wynikéw wtasnych oraz wnioski.

Celem rozprawy byto zbadanie i okreslenie mechanizméw prowadzacych do niekolinearnego
sprzezenia wymiennego w warstwach wielokrotnych V/Fe i Nb/Fe nanoszonych na
naturalnie u tlenione podfoza Si (100). Dodatkowo zbadano wptyw absorpcji wodoru na
miedzywarstwowe sprzezenie wymienne w warstwach wielokrotnych Nb/Fe. Warstwy
wielokrotne zostaty wykonane metodg rozpylania magnetronowego. Jak pisze autorka praca
ma charakter poznawczy i jej gtdwnym zatozeniem jest poszerzenie stanu wiedzy na temat
mechanizmoéw prowadzgcych do antyferromagnetycznego sprzezenia wymiennego poprzez
wanad oraz niob. Takie sformuftowanie celu badan jest bardzo ogdlne i zbyt mato
szczegotowe, zwtaszcza biorgc pod uwage, ze uktady V/Fe i Nb/Fe byty szeroko badane
wczesniej, co zresztg znajduje odzwierciedlenie w przegladzie literaturowym i licznych
pracach cytowanych przez autorke. Czytajgc wiec rozdziat Cel badan trudno sie zorientowacd
o jakie aspekty planuje autorka poszerzy¢ stan wiedzy na temat mechanizméw
prowadzacych do antyferromagnetycznego sprzezenia wymiennego poprzez wanad oraz
niob.

Przeglad literatury w tematyce badan jest dos¢ szczegétowy i mozna uznac, ze dobrze oddaje
stan wiedzy na temat witasciwosci magnetycznych warstw wielokrotnych V/Fe i Nb/Fe.
Chocby tylko z ilosci zacytowanych przez autorke prac wida¢ wyraznie, ze oba te uktady
cienkowarstwowe byty intensywnie badane i to od wielu juz lat pod katem ich wtasciwosci
magnetycznych, w tym sprzezenia magnetycznego czy wartosci momentu magnetycznego w
poszczegdlnych warstwach. Dlatego aktualne jest pytanie zadane w paragrafie powyzej —
jaka byta motywacja wyboru do badan akurat uktadéw V/Fe i Nb/Fe i jakie konkretnie cele
badawcze zostaty postawione jako wyniki podjetych badan.

Jednak w podrozdziale 2.1 Miedzywarstwowe sprezenie wymienne MSW na stronach 5i 6
znajdujg sie rysunki 2.2, 2.3 i 2.4 (Schematyczne przedstawienie catkowitej energii sprzezenia
wymiennego oraz jej sktadowych w funkcji kata miedzy wektorami namagnesowan M1 i M2),
ale brak jest odnosnikow wskazujgcych na ich Zzrodto. Rysunki te s umieszczone w rozdziale
dotyczagcym przegladu literaturowego, wiec nalezy przyja¢, ze raczej nie sg to wyniki wtasne



autorki. Nalezy tu nadmieni¢, ze pozostate rysunki Rozdziale2 posiadajg wtasciwe odnosniki
literaturowe.

Nastepnym jest rozdziat 3 Opis metod badawczych Proces osadzania realizowano metodg
magnetronowego rozpylania jonowego z zasilaniem pragd em statym (DC) lub zmiennym o
czestotliwosci radiowej (RF) w temperaturze pokojowej, w atmosferze argonu, w komorze
ultra-wysokiej prdozni Uzyskano cienkie warstwy wielokrotne V/Fe i Nb/Fe o orientacji (110).
Aparatura, za pomoca ktorej przeprowadzono proces nanoszenia cienkich warstw, potgczona
jest z komorg analityczng UHV umozliwiajgcg miedzy innymi wykonanie pomiardow in-situ
XPS —(rentgenowska spektroskopia fotoelektronéw). Dzieki temu mozliwe jest wykonanie
badan jakosciowej i ilosciowej analizy sktadu chemicznego oraz okreslenie dominujacego
typu wzrostu warstw podczas procesu. Ponadto, strukture warstw wielokrotnych zbadano
ex-situ metodg nisko i wysokokatowe] dyfrakcji rentgenowskiej (XRD.  Morfologie
powierzchni warstw okreslono na podstawie badan mikroskopem s it atomowych (AFM)
oraz skaningowego mikroskopu tunelowego (STM). Wtasciwosci magnetyczne warstw
wyznaczono przy uzyciu aparatury PPMS firmy Quantum Design. Pomiary namagnesowania
(petli histerezy) prowadzone byty w zakresie temperatur od 5 K do 300 K i w polu
magnetycznym do +9T. Pomiary magnetooporu bylty prowadzone w zakresie temperatur od
2 Kdo 300 K i w polu magnetycznym do +9 T.
Wszystkie omawiane w tej pracy doktorskiej uktady cienkowarstwowe zostaty naniesione w
Zaktadzie Cienkich Warstw Instytutu Fizyki Molekularnej PAN.
Wykonano trzy serie cienkich warstw wielokrotnych:
a) (1,45 nm - V/dFe - Fe) xn (gdzie: n -liczba powtdrzen w zakresie 10 -25 razy) o orientacji
(110). Grubos$¢ subwarstwy zelaza zmieniata sie w zakresie 0,2 nm < dFe < 2,4 nm (| ML < dFe
<12 ML).
b) (0,6 nm - Fe/dv- V) x 25 o orientacji (110). Grubos¢ subwarstwy wanadu zmieniata sie w
zakresie 0,45 nm <dv< 3,73 nm (2 - 18 ML).
c) (2 nm - Fe/dNb - Nb) xn (gdzie: n -liczba powtdrzen w zakresie 8-20 razy) o orientacji (110).
Grubos¢ subwarstwy niobu zmieniata sie w zakresie 0,45 run < dNb < 3,53 run (2- 15 ML).
Autorka pisze, ze ,Serie pierwszg (a) wykonano w celu wyznaczenia optymalnej grubosci
subwarstwy Fe do uktadu ze zmienng gruboscia wanadu (b). Serie prébek ze zmienng
gruboscig wanadu (b) lub niobu (c) wykonano w celu okreslenia wptywu grubosci przektadki
niemagnetycznej na miedzywarstwowe sprzezenie wymienne. Serie probek ze zmienng
gruboscig niobu (c) zbadano réwniez pod katem wptyw absorpcji i desorpcji wodoru na
MSW.
Nie jest jasne pojecie ,optymalnej grubosci subwarstw Fe”, co ma tu byé zoptymalizowane,
jakie parametry sg brane pod uwage ?
W celu sprawdzenia modelu wzrostu oraz oszacowania wptywu interdyfuzji w obszarze
interfejsow wykonano dwie serie dwuwarstw:
a) dFe-Fe /5nm - Nb, Grubos¢ subwarstwy Fe zmieniata sie w zakresie 0,8 nm < dFe < 2,8 nm
b) dFe-Fe /20nm -V, Grubos¢ subwarstwy Fe zmieniata sle w zakresie 0,5 nm < dFe < 10 nm.
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Nasuwa sie pytanie z jakg doktadnoscig byly osadzane cienkie warstwy, jakg metodg ta
grubos¢ byta kontrolowana? Czy w systemie byfa waga kwarcowa standardowo stosowana
do kontroli predkosci osadzania ? Sg to istotne kwestie i powinny by¢ jasno opisane w pracy,
zwtaszcza gdy tematem badan sg cienkie warstwy, a ich nominalna grubos¢ jest podawana
przez autorke z doktadnoscig do drugiego miejsca po przecinku np. zakres od 0.45 nm do
3.73 nm. W tekscie jest tylko ogdlny opis kalibracji:

»W celu wyznaczenia szybkosci nanoszenia cienkich warstw, wykonane zostaty warstwy
wzorcowe przy okreslonych, statych parametrach (moc rozpylania, ci$nienie parcjalne
argonu, czas nanoszenia). Nastepnie indywidualnie wyznaczono ich grubosci. Kalibracja
szybkosci osadzania warstw dla poszczegdlnych materiatéw (targetéw) przy okreslonej mocy
zasilania Zzrédfa byta realizowana przy uzyciu niskokgtowej dyfrakcji rentgenowskiej. Na
postawie tych informacji obliczono szybkosci nanoszenia warstw”. Brak kontroli predkosci
osadzania w trakcie kazdego procesu moze stanowic istotny problem.

Do nanoszenia warstw wybrano naturalnie utlenione podtoze Si (100). Nie jest dla mnie
jasny wybor takiego wtasnie podtoza, gdyz obecnos$¢ tlenkédw na powierzchni podtoza Si
wyklucza wzrost epitaksjalny warstw, a mozna tylko mie¢ nadzieje na obecnos¢ tekstury.
Dlaczego nie zastosowano podfoza Al203(100) na ktérym wanad rosnie epitaksjalnie i
moznaby uzyskaé probki o znacznie lepszej jakosci ? Czy system sputteringu byt wyposazony
w dziato RHEED ? Obrazy RHEED in-situ na poszczegdlnych warstwach datyby duzo informacji
co do jakosci osadzanych warstw.

W Rozdziale 3 kolejno zostata szczegétowo opisana aparatura badawcza i stosowane metody
pomiarowe, kolejno: aparatura firmy Bestec do nanoszenia i analizy powierzchniowe] in-
situ cienkich warstw wielokrotnych znajdujacej sie w IFM PAN, dyfrakcja i reflektometria
rentgenowska, mikroskopia tunelowa STM i mikroskopia sit atomowych AFM wraz z roznymi
trybami pracy, system PPMS (Physical Property Measurement System, flrmy Quantum
Design) wyposazony w magnes nadprzewodzacy i opcje chtodzenia przy uzyciu ciektego helu
umozliwiajgcy pomiary m. in. momentu magnetycznego, podatnosci magnetycznej,
opornosci elektrycznej i magnetooporu. Pomiary petli histerezy i namagnesowania nasycenia
realizowano za pomocg magnetometru wibracyjnego VSM firmy Quantum Design.

Opis stosowanych metod badawczych i wykorzystywanej aparatury jest wystarczajgco
precyzyjny, jasny i nie budzi wiekszych zastrzezen.

W Rozdziale 4 autorka przedstawita wyniki wtasne.

Podrozdziat 4.2 dotyczy badania morfologii powierzchni wielokrotnych warstw V/Fe i Nb/Fe
metodami AFM i STM. Autorka pisze ,przedstawiono przyktadowe obrazy AFM otrzymane
dla warstwy wielokrotnej (1,2 nm - V/0,6 nm - Fe) x 25, pokrytej warstwg zabezpieczajgcy
palladu o grubosci 5 nm (rys. 4.3). Dla badanej warstwy V/Fe wyznaczono parametr
szorstkosci Ra, ktory wynosi okoto 0,25 nm. Stosunkowo niska warto$¢ Ra wskazuje na
wzrost warstwowy”. Mam tu kilka watpliwosci;

- co oznacza okreslenie ,wzrost warstwowy” w przypadku warstwy polikrystalicznej ?
Szorstko$¢ 0.25 nm jest dos¢ duza wiec dlaczego miatoby to sugerowad wzrost warstwowy ?
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- badania AFM prowadzone byty ex-situ wiec nalezy sadzi¢, ze badana byfa tylko warstwa
zabezpieczajgca czyli Pd o grubosci 5 nm. Czy tez do badan AFM nie pokrywano warstw
wielokrotnych warstwa Pd, ale wéwczas badano utleniona warstwe powierzchniowa. Jesli
zas to badanie dotyczyto warstwy Pd to nic nie wiadomo o trybie wzrostu warstw V i Fe. W
opisie wynikow brak jest tych zasadniczych informacji, a podpisy pod rysunkami sg wrecz
mylace ,Rys. 4.3 Obraz AFM dla warstwy wielokrotnej (1,2 nm (5,81v1L) -V/0,6 nm (3 IvflL) -
Fe) x 25 pokrytej warstwg ochronng 5 nm — Pd”. Badana byta raczej nie warstwa wielokrotna
tylko powierzchnia warstwy palladu.

- Dodatkowo, przeprowadzono badanie STM dla warstwy 1,6 nm - V/2 nm-Fe (rys. 4.4).
Obrazy STM odzwierciedlajg topografie powierzchni gérnej warstwy Fe. Czy wobec tego
komora STM byta potgczona préozniowo z komora wzrostu cienkich warstw, bo tylko wtedy
badania STM maja sens ? W opisie aparatury na str. 26 jest mowa o komorze analitycznej,
ale jest tam tylko wymieniony XPS, UPS, dziato jonowe, spektroskopia Augera, ale nie ma
tam zadnej wzmianki o STM.

Podrozdziat 4.3 dotyczy badan rentgenowskich i tu wyniki sg bardziej miarodajne. Rysunek
4.7a przedstawia dyfraktogram wysokokatowy uzyskany dla probki (1,9 nm (8 ML) - Nb/2
nm (10 ML) - Fe) x 10, na ktérym wystepuje centralny pik Bragga znajdujgcy sie pomiedzy
potozeniami oczekiwanymi dla czystych warstw bcc - Fe (110) i bcc - Nb (110) oraz piki
satelitarne do trzeciego rzedu. Refleksy satelitarne obserwowane w nisko- i
wysokokatowych widmach rentgenowskich potwierdzajg istnienie superstruktury. Nie
obserwowano innych pikow CBP w szerszym zakresie katow, co potwierdza silng teksture
(110) WWNb/Fe. Ze wzgledu na bardzo podobng grubos¢ subwarstw Nb i Fe, obserwuje sie
wygaszenie parzystego piku satelitarnego w niskokatowym dyfraktogramie, satelity S2
lezgcego pomiedzy satelitami S1iS3 (rys. 4.7 b). Podobnie jest dla WW V/Fe.

Nastepny podrozdziat nr 4.4 dotyczy badan XPS i tu eksperyment nie budzi zadnych
watpliwosci, gdyz sktad chemiczny nanoszonych warstw zostat potwierdzony in-situ,
bezzwtocznie po naniesieniu, przenoszgc probki do komory analitycznej wyposazonej w XPS.
Mozliwo$¢ wykonania analizy XPS na dowolnym etapie nanoszenia struktur warstwowych
wykorzystano do badania wzrostu warstw wielokrotnych. Brak widocznych pikéw od
potencjalnych zanieczyszczen, np. tlenu lub wegla potwierdza duzg czystos¢ nanoszonych
warstw. Badania wzrostu warstw Fe na V przeprowadzono in-situ, korzystajgc z analizy XPS
sukcesywnie nanoszonych warstw. Najpierw naniesiono warstwe V o grubosci dv = 1,6 nm
(7,7 ML), ktérg pokryto ultracienka warstwg Fe o grubosci dFe = 0,2 nm (1 ML). Nastepnie
probke przeniesiono do komory analitycznej, gdzie niezwiocznie wykonano pomiar
widma XPS pikéw Fe-2p i V-2p. Po wykonaniu pomiaru XPS kontynuowano nanoszenie
zelaza w komorze preparacyjnej do grubosci dFe = 0,5 nm. Wzgledne zmiany catkowitej
intensywnosci wybranych linii widm XPS pochodzacych od warstwy goérnej (obserwowany
jest wzrost natezenia) i dolnej (spadek natezenia) w funkcji grubosci warstwy przykrywajgce;j
(gérnej) dla uktadu dwuwarstwowego FeV przedstawiono na rysunku 4.10. Jezeli zmiany
natezen catkowych zachodza w sposdb eksponencjalny, wskazuje to na wzrost planarny
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subwarstw Fe i V. Natomiast, gdy zmiana natezen catkowych nie jest eksponencjalna,
woéweczas zachodzi wzrost wyspowy. Zaobserwowano eksponencjalny wzrost intensywnosci
piku 2p3/2 dla Fe, przy eksponencjalnym spadku piku 2p3/2 dla V, co swiadczy o wzroscie
planarnym.

Analiza badan XPS jest opisana w sposéb szczegdtowy, a wyciggniete na ich podstawie
wnioski prawidtowe. Na podstawie analizy pikow XPS grubos¢ warstwy mieszanej Fe-V
oszacowano na okofo 0,8 nm (2 x 0,4 nm). Grubos$¢ warstwy mieszanej na interfejsie Fe/V
jest znacznie mniejsza w poréwnaniu z grubos$cig warstwy mieszanej wyznaczonej na
interfejsie Fe/Nb (okoto 1,5 nm).

Podrozdziat 4.5 dotyczy wtasciwosci magnetycznych WW V/Fe.

W celu sprawdzenia wptywu grubosci Fe na miedzywarstwowe sprzezenie wymienne w WW
V/Fe wykonano serie prébek ze stata gruboscig V i zmienng gruboscig Fe. Magnetyczng
charakteryzacje warstw wielokrotnych wykonano przy uzyciu magnetometru wibracyjnego
VSM. Petle histerezy badane byty w pfaszczyznie warstw w kierunku tatwego
namagnesowania w polach do 9 T. Na rysunku 4.20 przedstawiono przyktadowe petle
histerezy w polu 9 T w temperaturze 150 K i 300 K dla warstwy wielokrotnej (V 1,45 nm (7
ML)/ Fe 0,6 nm (3 ML) x 25. Jak wida¢ w temperaturze 300 K remanencja wynosi w
przyblizeniu zero, co Swiadczy o sprzezeniu AF subwarstw Fe.

Energie sprzezenia w funkcji grubosci subwarstwy wanadu w temperaturze 5 K (niebieskie
okregi) i 300 K (czerwone kwadraty) przedstawiona zostatat na rysunku 4.23. Mozna
zauwazyc cztery wyrazne minima energii potwierdzajgce lokalne maksima AF sprzezenia dla
grubosci wanadu okoto 6- 7; 9-10; 13-14; 16 - 17 ML. Period oscylacji AF sprzezenia wynosit
okoto 3 -4 ML (0,6 - 0,8 nm) wanadu. Dodatkowo, w niskich temperaturach (5 K) pojawia sie
minimum energii dla okoto dwéch monowarstw wanadu.

Badano takze zaleznos$¢ temperaturowg magnetooporu w warstwach wielokrotnych V/Fe,
np. (V 1.5 nm/Fe 0.6 nm) x 25. Przedstawiajac zalezno$¢ GMR w funkcji grubosci subwarstwy
wanadu dla 2 K obserwuje sie wyrazny wzrost wartosci GMR (rys. 4.30) do 2,7 %. Potozenie
maksimum GMR (okoto 7 .ML V) odpowiada w przyblizeniu minimum energii AF sprzezenia
wyznaczonej z pola nasycajacego. W temperaturze 300 K wartos¢ GMR ulega obnizeniu do
okoto 0,7 %.

Zaleznos¢ temperaturowa energii MSW, namagnesowania i remenencji w warstwach
wielokrotnych V/Fe: 1,5 nm (7,2 ML)- V/0,6 nm (3 ML)- Fe) x 25 oraz dla WW (1,6 nm (7,7
ML)- V/0,6 nm (3 ML) -Fe) x 25 jest przedstawiona w podrozdziale 4.5.3. Temperaturowa
zaleznos¢ energii miedzywarstwowego sprzezenia wymiennego MSW Jo dla warstwy
wielokrotnej (7,2 ML - V/3 ML - Fe) x25 pokazana jest na lys. 4.32b. Jo oznacza energie
MSW ekstrapolowang do O K. Biorgc pod uwage duzy btgd w wyznaczaniu J, energia MSW
spetnia zaleznos¢:

i T 3f2

-

Jo Ie/

. gdzie: Jo oznacza energie MSW w temperaturze O K.
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Nastepnie autorka dokonuje poréwnania wynikéw eksperymentalnych MSW w WW

V/Fe z obliczeniami teoretycznymi. Przedstawiono energie MSW w WW V/Fe w funkgji
grubosci V. w temperaturze 5 K wyznaczong z pomiardow petli histerezy. Dodatkowo,
pokazano wynik obliczen ab-initio energii MSW w funkcji dFe. Obliczenia wykonano dla
warstw potréjnych 3 ML- Fe/n ML- V/3 ML- Fe o orientacji (110). Obliczenia zostaty
przeprowadzone przez dr Marie Pugaczowga-Michalskg z Instytutu Fizyki Molekularnej PAN
przy zastosowaniu przyblizenia GGA ( Generalized Gradient Approximation). Zgodnos¢
jakosciowa eksperymentu z teorig jest dobra.

Pomimo informacji, ze obliczenie ab-initio wykonata dr Michalska, to rozumiem, ze mozna
przyjgé, iz doktorantka brata w tych pracach udziat i zapoznata sie z metodologig i
zatozeniami teoretycznymi tych obliczen. Uzyskano rowniez teoretyczne rozktady
momentdw magnetycznych obliczone w przyblizeniu GGA dla uktadu 3 ML- Fe/dv - V/3 ML —
Fe o orientacji (110). Najwiekszy moment (ok. 0,3- 0,4 ug/atom) indukuje sie w
monowarstwach V znajdujacych sie bezposrednio w sgsiedztwie subwarstwy Fe i jest
ustawiony przeciwnie w stosunku do momentu magnetycznego w subwarstwach zelaza. W
kolejnych monowarstwach V liczac od interfejsu , indukowany moment magnetyczny jest
znacznie mniejszy i oscyluje miedzy wartosciami dodatnimi i ujemnymi. Dodatkowo,
wystepuje rowniez spadek wartosci momentu magnetycznego w poszczegdlnych
monowarstwach Fe (1.7-1.8 pg/atom w stosunku do momentu dla litego zelaza.

Tu nasuwa sie uwaga, ze brak jest jakiegokolwiek odniesienia do danych literaturowych i
uzyskanych tam wartosci momentu Fe i V, a przeciez ten ukfad byt intensywnie badany w
przesztosci. Mozna tez byto pokusi¢ sie o zweryfikowanie uzyskanych teoretycznie wartosci
momentu magnetycznego dla Fe i V poprzez badania XMCD na synchrotronie. Szkoda, ze
autorka tego nie zrobita.

Analogiczne badania wtasciwosci magnetycznych przeprowadzono dla warstw wielokrotnych
Nb/Fe oraz przeprowadzono poréwnanie wynikéw eksperymentalnych MSW w WW Nb/Fe z
obliczeniami teoretycznymi. Pokazano wyniki obliczen ab-initio w przyblizeniu  LSDA
(przyblizenie lokalnych gestosci spinowych). Obliczenia dla idealnych krysztatéw tréjwarstw
10ML- Fe/n ML- Nb/10 ML - Fe o strukturze bcc i orientacji (110) zostaty wykonane
ponownie przez dr hab. Marie Pugaczowg-Michalskg (IFM PAN). Wyrazne maksima
antyferromagnetycznego sprzezenia wystepujg dla grubosci subwarstwy niobu dNb =3 i 5
ML, co daje bardzo dobrg zgodno$¢ z wynikami eksperymentalnymi. Ze wzgledu na efekt
sgsiedztwa pojawia sie indukowany moment magnetyczny w pierwszych monowarstwach Nb
od strony interfejsu Fe/Nb oraz Nb/Fe. Dla grubszej subwarstwy niobu obserwowany jest
nieznaczny wzrost indukowanego momentu magnetycznego, szczegdlnie na monowarstwach
Nb znajdujacych sie bezposrednio na interfejsie. Bezposrednio na interfejsie Fe/Nb (Nb/Fe)
moment magnetyczny na monowarstwach Nb jest skierowany antyréwnolegte wzgledem
momentu w subwarstwie Fe. Momenty magnetyczne w subwarstwach Fe bezposrednio na
interfejsie sg silnie zredukowane w poréwnaniu do wartosci dla litego zelaza. W kolejnych
warstwach atomowych Fe, indukowany moment magnetyczny jest nieco wiekszy, niz w
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pierwszej warstwie (bezposrednio przy interfejsie). Na rys 4.35 i 4.40 brak jest oszacowanego
btedu (error bar) dla wartosci momentu magnetycznego, brak podania konkretnych wartosci
momentu indukowanego dla warstw Nb, a cienkie zielone kreski na rys. 4.40 uniemozliwiajg
czytelnikowi oszacowanie tych wartosci chocby w przyblizeniu, a wrecz mozna sie
spodziewad, ze sg one w granicach btedu.

Tu rowniez brak jest odniesien literaturowych i poréwnania tych wartosci z juz
opublikowanymi danymi dla uktadu Fe/Nbi uwagi krytyczne dotyczace uktadu Fe/V powyzej
pozostajg aktualne.

Kolejny podrozdziat 4.7. dotyczy wyznaczenia statych sprzezenia wyzszego rzedu w
warstwach wielokrotnych V/Fe i Nb/Fe. Dotychczasowe badania eksperymentalne petli
histerezy uktadéw wielowarstwowych typu FM/NM pokazaty, ze do ich opisu nalezy zwykle
bra¢ pod uwage sprzezenie biliniowe i bikwadratowe ujemne (tzn. sprzezenie 90°).
Efektywne oddziatywanie Ero: jest wynikiem konkurencji réznego typu oddziatywan. Do tej
pory, w opisie teoretycznym MSW ograniczano sie do dwdch cztondéw: biliniowego J1 i
bikwadratowego J2. W niniejszej pracy uwzgledniono dodatkowo wktad od kubicznej statej
sprzezenia wymiennego J3, ktéry moze rowniez dawac przyczynek do catkowitej energii. Dla
wiekszosci wielowarstw V/Fe i Nb/Fe wykazujagcych antyferromagnetyczne sprzezenie
(zerowa remanencja) subwarstw Fe udziat bikwadratowego i kubicznego sprzezenia jest
znacznie mniejszy niz udziat sprzezenia biliniowego. Zachowanie takie mozna zaobserwowa¢é
na przyktadzie petli histerezy zmierzonej dla WW (1,9 nm (8 ML) - Nb/2 nm (10 ML) - Fe) x
10 (rys. 4.45). Z dopasowania wynika, ze stata sprzezenia bikwadratowego J2 jest 69 razy
mniejsza od statej sprzezenia biliniowego J1. Ponadto, nie ma koniecznosci wprowadzania
sprzezenia kubicznego. Pokazano takze zaleznosci temperaturowe poszczegdlnych statych
sprzezenia- rys. 4.46. State sprzezenia zostaly wyznaczone z najlepszego dopasowania do
eksperymentalnych petli histerezy w poszczegdlnych temperaturach. Tu akurat w
przeciwienstwie do poprzednio omawianych wynikdw podano oszacowang wartos¢ btedu
(error bar).

Nastepny podrozdziat 4.8 dotyczy wynikdéw absorpcji/desorpcji wodoru w uktadzie
wielowarstwowym Nb/Fe. Warstwy wielokrotne Nb/Fe wodorowano w temperaturze
pokojowej przy cisnieniu okoto 1000 mbar przez okres co najmniej 2 h. Subwarstwy Fe nie
absorbujg wodoru w ogdle. Absorpcja wodoru moze zachodzi¢ jedynie w subwarstwach Nb i
w stopach Nb-Fe. Absorpcje wodoru monitorowano poprzez pomiar oporu elektrycznego w
rzeczywistym czasie wodorowania. Po absorpcji wodoru nastepuje wyrazny wzrost J2 (J2/J1
=0,19) i spadek J3 do zera (rys. 4.48c). Modyfikacja sprzezenia poprzez absorpcje wodoru
jest w petni odwracalna. Po desorpcji wodoru w powietrzu w temperaturze pokojowej
probka wrodcita do stanu wyjsciowego. Wodorownie powoduje obnizenie catkowitej energii
sprzezenia (rys. 4.49a). Porownanie uzyskanych wynikdw eksperymentalnych i modeli
teoretycznych Slonczewskiego prowadzi do wniosku, ze za wystepowanie bikwadratowego
sprzezenia wymiennego odpowiada gtéwnie mechanizm "fluktuacji gmbosci przektadki
niemagnetycznej". Natomiast, model "luznych spindw" tlumaczy wystepowanie sprzezenia
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kubicznego w warstwach wielokrotnych Nb/Fe. Przedstawione powyzej mechanizmy
fizyczne prowadzace do znacznego udziatu statych J2 i J1 w catkowitej energii sprzezenia w
wielowarstwach Nb/Fe sg rowniez istotne w przypadku omawianych wczesniej WW V /Fe.
Ostatni rozdziat omawianej pracy doktorskiej to Whnioski. Posumowano to wszystkie
uzyskane wyniki eksperymentalne i teoretyczne.

Za najwazniejszy wynik tej pracy uwazam pokazanie wystepowania niekolinearnego
sprzezenia wymiennego dla zakresu grubosci warstw wanadu dy < 2 nm oraz warstw niobu
dnb < 1,5 nm) w warstwach wielokrotnych V/Fe (Nb/Fe). Na uznanie zastugujg tez badania
XPS interfejséw Fe-V i Fe-Nb, ktére pozwolity na oszacowanie grubosci warstwy mieszanej,
powstajgcej spontanicznie w obszarze interfejsébw w czasie nanoszenia warstw
wielokrotnych. Ciekawe sg tez wyniki wptywu wodorowania na wartos¢ statych sprzezenia
biliniowego i bikwadratowego.

W pracy jest troche btedéw edytorskich — btedy literowe, gramatyczne czy niepotrzebne
powtdrzenia tych samych tresci, ale nie obnizajg one w istotny sposéb wartosci
recenzowanej pracy doktorskiej, wiec nie bede ich tu wymieniat.

Generalnie mozna stwierdzi¢, ze praca doktorska mgr Raneckiej poprawnie wykonang,
rzetelng i systematyczng pracg badawcza obejmujacg obszerny materiat eksperymentalny
przy zastosowaniu wielu réoznorodnych i dobrze dobranych metod badawczych. Autorka
brata tez udziat w wytworzeniu wszystkich badanych prébek cienkowarstwowych przy uzyciu
systemu rozpylania katodowego znajdujacego sie w IFM PAN w Poznaniu. Warto tez
podkresli¢ udziat mgr Raneckiej w pracach teoretycznych, choé¢ przy wiodgcym udziale
teoretyka dr Michalskiej. Pozwolito to na zapoznanie sie autorki z obliczeniami ab-initio przy
zastosowaniu przyblizenia GGA (Generalized Gradient Approximation) oraz w przyblizeniu
LSDA (przyblizenie lokalnych gestosci spinowych).

Gtéwnym w moim odczuciu zarzutem jest brak jasnego sformutowania motywacji badan,
wyboru takich a nie innych uktadow cienkowarstwowych oraz brak poréwnania wiekszosci
uzyskanych wynikdw z danymi literaturowymi, ktérych akurat dla tych obu uktadéw jest
bardzo duzo. Jedynym jasno sformutowanym wnioskiem jest, ze po raz pierwszy
zaobserwowano wystepowanie niekolinearnego sprzezenia wymiennego w warstwach
wielokrotnych V/Fe (Nb/Fe). Jednakze niniejsza recenzja dotyczy pracy doktorskiej a nie
habilitacyjnej, wiec ten zarzut nie jest decydujacy.

Mgr Ranecka-Marczyniska w okresie lat 2014-2021 jest wspotautorkg 23 prac, z czego
znaczna wiekszos¢ z nich bo 15 prac zostata opublikowana w Acta Phys Polon. A o niskim
wspotczynniku IF. Cztery prace opublikowano w J of Alloys and Compounds (IF= 4.6 w 2019
roku), dwie w Surf & Coat. Techn. (IF=2.6 w 2016 roku), jedng w J Magn. Magn. Mat. (IF= 2,9)
i jedng w Materials (IF= 3.6).

Jest ona tez wspotautorky znacznej ilosci (51) komunikatéw konferencyjnych, z czego dwa
postery zostaty nagrodzone jako wyrdzniajace sie przez organizatoréw konferencji.

W spisie publikacji autorka zaznaczyta 5 prac, ktorych wyniki sktadajg ja sie na zawartosc jej
rozprawy doktorskiej, ale niestety wszystkie zostaty opublikowane w Acta Phys Polon. A.
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W posumowaniu recenzji stwierdzam jednoznacznie, ze rozprawa doktorska mgr Agnieszki
Raneckiej spetnia wymagania stawiane tego typu pracom w odpowiednich przepisach prawa
tzn. art. 13 ustawy z dnia 14 marca 2003 o stopniach i tytule naukowym (Dz.U. nr 65/03, poz.
695 z pdin. zm.) oraz w Rozporzadzeniu Ministra Nauki i Szkolnictwa Wyzszego z dnia 30
stycznia 2018 roku w sprawie szczegétowego trybu przeprowadzania czynnosci w
przewodzie doktorskim, w postepowaniu habilitacyjnym oraz w postepowaniu o nadanie
tytutu profesora (Dz.U. 2018, poz.261) i wnosze o dopuszczenie mgr Raneckiej do dalszych
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