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Abstrakt

Slitina zelezo-rhodia, FesoRhsg, vykazuje nizkoteplotni metamagnetickou preménu
z antiferomagnetické na feromagnetickou fazi. Detailni popis této premény pomoci
nastroju povrchové analyzy nebyl dosud proveden. Tato bakalaiskd prace se vénuje
pripravé a charakterizaci ¢istého povrchu slitiny pomoci nastroju rentgenové fotoelek-
tronové spektroskopie a nizkoenergiové elektronové difrakce. Je provedena korekce
obrazu a kvantifikace méreni difrakce pomoci kalibrace vzorkem znamé krystalové
miizky.

Summary

Alloy of iron-rhodium, FesoRhjg, shows a low-temperature metamagnetic phase tran-
sition between its antiferromagnetic and ferromagnetic state. A detailed description of
this transition using the tools of surface analysis has not yet been done. This bache-
lor’s thesis focuses on preparation and characterisation of the alloy’s clean surface using
X-ray photoemission spectroscopy and low-energy electron diffraction. A flat field cor-
rection and a diffraction measurement callibration is done using a sample with known
crystal lattice in order to quantify the diffraction results.

Klicova slova
FeRh, povrchova analyza, LEED, XPS, ¢isty povrch
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Uvod

Tenké vrstvy ekviatomérni slitiny Zelezo-rhodia (FeRh) maji diky své nizkoteplotni
(360 K) metamagnetické fazové preméné mezi antiferomagnetickym a feromagnetickym
stavem potencialné mnoha vyuziti, jedno z nejznaméjsich je metoda tepelné asisto-
vaného magnetického zaznamu. Magnetické, elektrické i optické vlastnosti tohoto ma-
terialu a jeho prostorové omezenych struktur byly jiz dost podrobné zkoumany, detailni
analyza vlastnosti povrchu a metamagnetické fazové pfemény na povrchu nebyla zatim
provedena.

Mozny zpusob zobrazeni fizové premény na povrchu FeRh je pomoci skenovaci
tunelovaci mikroskopie (STM), zména magnetickych vlastnosti latky je totiz dopro-
vazena také zménou elektronové struktury atomi. Vzhledem k dlouhodobé odstéavce
zafizeni STM byl zajem této bakalarské prace pfesunut k metodam casto pouzivanym
spolecné s STM. Mezi né patii rentgenova fotoelektronova spektroskopie (XPS) pro
prvkovou analyzu povrchovych vrstev a difrakce nizkoenergiovych elektroni (LEED)
pro rychlé ovéreni struktury a symetrie povrchu.

V experimentalni ¢asti je provedena piiprava zafizeni LEED pro kvantifikovatelna
mérfeni opravou obrazu a kalibraci pracovni vzdalenosti. Poté je pripaven ¢isty povrch
FeRh, v prubéhu ¢isténi je analyzovan metodami XPS a LEED a v zavéru jsou prezen-
tovany objevené rekonstrukce a nadstruktury adsorbovanych molekul.







1. Zaklady magnetismu materialu

1.1 Definice pojmii

Na rozdil od elektrického pole, neexistuje nebo alespon zatim nebyl objeven magnet-
icky monopol [1]. Zékladni stavebni jednotkou magnetického pole v materialu je tedy
magneticky dipél, a s nim spojeny magneticky dipélovy moment p. Pro proudovou
smycku plochy S, kterou protéka proud I, definujeme p vztahem p = IS. V ¢asti 1.2
jsou uvedeny vztahy pro magneticky dipolovy moment elektront v elektronovém obalu
atomdu.

Pokud mluvime o magnetickém poli, mame obvykle na mysli vektorové pole mag-
netické indukce B. To udava silové t¢inky pole na nabitou ¢astici o naboji ¢ a rychlosti
v podle vztahu (Lorentzova sila)

Fp, =¢(E+ v x B),

kde E je intenzita elektrického pole.

Kromé magnetické indukce se také vyuziva vektorového pole magnetické intenzity
H. Ve vakuu jsou tyto vektorové veli¢iny az na konstantu identické, tuto konstantu
nazyvame permeabilita vakua a definujeme pomérem velikosti magnetické indukce B a
magnetické intenzity H, po = B/H. V materialu plati

HoB oy
Ho
kde M je magnetizace materidlu.

Jak uvidime v ¢éasti 1.2, zdrojem magnetickych dipolovych momentt atomu je jeho
elektronovy obal. Diky tomu, Ze nas obvykle zajimaji pouze makroskopické projevy,
tedy pole ve vzdalenostech mnohem vétsich nez jsou vzdalenosti mezi atomy v latce,
miuzeme jednotlivé magnetické momenty prostorové zprumérovat a vytvorit tak nové
pole, které nazyvame magnetizaci, zna¢ime M a plati

M — D i My
v
kde p; jsou magnetické momenty vsech n atomi obsazenych v jednotkovém objemu V.

Magneticka susceptibilita y vyjadiuje zavislost magnetizace latky na intenzité ex-

terniho magnetického pole. Smér magnetizace obecné nemusi byt totozny se smérem




intenzity pole, jedna se proto o tenzor definovany jako M = yH.

Magnetizace tedy miiZze byt vyvolana vnéj$im polem, nékteré latky ale vykazuji
spontanni (samovolnou) magnetizaci. Pro jeji vysvétleni je dilezita konstanta vyménné
interakce 7. Ta popisuje energiovy rozdil mezi antiparalelni a paralelni orientaci spinu
elektronii atomii, mezi kterymi dochazi k prekryvu vinovych funkei elektront vy, 1.
Pro nejjednodussi dvouatomovy systém plati

T = [ G H e )

kde H je Hamiltonian systému |[2].

1.2 Elektronova struktura atomu a magneticky dipo6-

lovy moment

Magnetismus v latce je projevem kvantovych vlastnosti elektront v orbitalech atomt.
Regenfm Schrodingerovy rovnice pro jediny elektron uvéznény v klasickém elektrostat-
ickém potencidlu kladného jadra ziskdme mnozinu moznych stavi, vinovych funkef,
v jejichZ superpozici se elektron miize nachézet. Tyto stavy jsou popsany tfemi tzv.
kvantovymi ¢isly.

Hlavni kvantové ¢islo n = 1,2,3..., popisuje energii stavu a geometricky také polomér
slupky — mnoziny vlnovych funkei o stejném n. Vedlejsi kvantové ¢islo [ = 0,1,....n
popisuje velikost orbitalnfho momentu hybnosti L elektronu podle vztahu

L=m/I(+1)

, kde A je redukovana Planckova konstanta. V elektronu s nenulovym momentem hyb-
nosti muzeme hledat analogii s proudovou smyckou, z poznatku z klasické fyziky pak
lze oc¢ekavat také nenulovy magneticky orbitalni moment 4. Plati

e

MHorb = — L, (11)

2m,

kde e predstavuje kladny elementarni ndboj a m, hmotnost elektronu [3].

Neni mozné znat vSechny slozky momentu hybnosti, protoZe mezi sebou navzijem
nekomutuji. S kvadratem momentu hybnosti ale komutuje jeho libovolné slozka, bez
ztraty na obecnosti ji ztotoZnéme s osou z. Plati tedy [L? L.] = 0. Stejné jako velikost
momentu hybnosti je kvantovana i tato jeho slozka. Magnetické kvantové ¢islo m; =
—l,—1+1,...,0,....l — 1.l vyjadiuje mozné velikosti prumétu vektoru momentu hybnosti
podle vztahu

Jelikoz nezname v8echny slozky momentu hybnosti, nemiizeme znét ani vSechny
slozky magnetického orbitadlntho momentu. Pfi pramétu rovnice 1.1 do zvolené osy z




dostavame pii vyuziti vztahu 1.2

eh
2Me

Konstantu ug = eh/2me nazyvame Bohrovym magnetronem a pouzivame hlavné pokud

Horb,z = — my = —umy.

mluvime o velikosti magnetického dip6lu atom.

Rozsitenim klasické kvantové mechaniky na relativistickou objevime dalsi vlastnost
¢astic, spin. Se spinem je spojen spinovy moment hybnosti S, jehoz velikost popisuje
spinové kvantové ¢islo s podle vztahu

S =hys(s+1)

. Elektron patii mezi fermiony, ¢astice s polo¢iselnym spinem, jeho spinové kvantové
¢islo nabyva pouze jedné hodnoty: s = 1/2. Stejné jako u orbitalniho momentu hybnosti,
muzeme mérit pouze prumét momentu hybnosti spinu ve sméru externiho magnetického
pole, tento smér ztotoznéme s osou z. Velikost prumétu S, je kvantovana, udava ji
spinové magnetické kvantové ¢islo my, = £1/2 podle vztahu S, = hmg. Se spinovym
momentem hybnosti je svazan spinovy magneticky dipélovy moment,

e
S
2Mme

Hs =g

kde g je tzv. g-faktor, pro elektron plati ¢ = —2.0023 [3]. Vzhledem ke kvantovani
spinového momentu hybnosti miizeme dale psat

qh

——Mms = —2ppm;
2m

Hsz=9

K celkovému magnetickému momentu prispivaji kromé elektront také samotna ja-
dra atomi svym spinem, nicméné piispévek jader je asi tisickrat mensi nez prispévek
elektront, nebudeme se jim tedy dale zabyvat.

V atomu, ktery obsahuje vice elektroni, se jednotlivé prispévky orbitalnich i spino-
vych momenti hybnosti ode vSech elektroni scitaji. To stejné plati i pro magnetické
dip6lové momenty s témito hybnostmi svazanymi. Vzhledem k tomu, Ze elektrony se
jako fermiony nemohou nachéazet ve stejném stavu, Gplné zaplnéna slupka obsahuje
elektrony ve vSech moznych stavech. Jednotlivé prispévky magnetického dipélového
momentu se pak musi odec¢ist. O magnetickych vlastnostech latky rozhoduji tedy pouze
valené¢ni elektrony v nezaplnénych orbitalech.

P1i tvorbé chemické vazby dochazi k prekryvu vinovych funkei elektront a tvorbé
novych (vazebnych a antivazebnych) orbitali. V kovech prekryvem vlnovych funkei
vznikaji celé, energiové témér spojité, pasy stavi, mluvime pak o delokalizovanych
elektronech. Zpusob obsazeni stavi elektrony se tedy komplikuje. Magnetické vlastnosti
pak neni mozné pfifazovat prvkim jako takovym, ale pouze konkrétnim latkdm, a to
jesté v zavislosti na teploté, usporadani a dalsich faktorech.

Teorie popsana v této kapitole dokaze, pri uvazeni vazebnych orbitali, odhadnout




magnetické vlastnosti nékterych latek, napt. idedlntho plynu.

1.3 Projevy magnetismu v latce

1.3.1 Diamagnetismus

Jako diamagnetické oznacujeme latky, jejichZz atomy nenesou zadny magneticky dipolovy
moment v nulovém externim magnetickém poli. PTi pfilozeni externiho pole se vsak
na atomech indukuje maly magneticky moment s opac¢nou orientaci k externimu poli.
V atomech vézané elektrony s nenulovym orbitalnim momentem zac¢nou pii aplikaci
vnéjsiho pole konat tzv. Larmourovu precesi. S ni je spojen vlastni moment hybnosti,
a tedy i magneticky dipélovy moment. Jde ukazat, Ze pro magnetickou susceptibilitu
vzniklou touto diamagnetickou odezvou plati

2

x =207 4, (1.3

kde po je permeabilita vakua, N pocet atomu v jednotce objemu, Z atomové ¢islo,

pro neutralni atom tedy i pocet elektront, a (r?) je stiedni hodnota kvadratu poloméru
orbitalt daného atomu [4]. Pro diamagnetické latky obvykle plati |x| < 1.

Jelikoz je diamagnetickd odezva dana samotnou strukturou atomu, vyskytuje se u
vSech latek viceméné nezavisle na jejich dalsich magnetickych vlastnostech. Diamagnet-
ickd odezva je vSak co do velikosti obvykle podstatné mensi nez dale zminéné projevy
magnetismu.

Vztah 1.3 je odvozen pro elektrony vazané v orbitalech jadra. V latkach, napft.
kovech, benzenovych jadrech atd., vSak existuji také delokalizované elektrony. Ty také

N

1.3.2 Paramagnetismus

Jako paramagnetické oznacujeme latky, jejichZ atomy sice nesou magneticky dipolovy
moment, ale vyménné interakce mezi magnetickymi dipély atomu je nulovéd, nebo
prilis mala vici tepelné energii. Nedochazi k zadnému makroskopickému zorientovéni,
v nulovém magnetickém poli paramagnetické latky nevytvaii zadné vlastni magnet-
ické pole. Pr1i aplikaci externiho pole v8ak dojde k minimalizaci energie magnetického
dip6lu v externim magnetickém poli (tzv. Zeemanova energie), a tedy k zorientovani
magnetickych dipolu atomu do sméru pole. Mira zorientovani bude ddna pomérem mezi
Zeemanovou energii —u - B a tepelnou energii kg7, kde kp je Boltzmanova konstanta
a T je termodynamicka teplota. V materialu se pak objevuje nenulova magnetizace.
Vezméme nyni atomy, jejichz magneticky moment je tvofen pouze spinem jediného
neparového elektronu — jsou tedy mozné pouze dvé orientace spinového magnetického
momentu vici vnéjsimu poli: po a proti sméru. Dale uvazujme mala pole B a teploty
blizké pokojové, ¢ vyssi. Pro magnetickou susceptibilitu takového materialu pak plati




vztah

2
_ HoltpT g (14)

kgT T
znamy jako Courieho zékon, kde n je hustota poctu nepéarovych elektronu v latce [5].
Konstantu C' = pou%in/kp nazyvame Courieho konstantou.
Vztah 1.4 je zvlastnim piipadem Brillouinovy teorie paramagnetismu atomi s elek-
tronovym obalem, kde kvantové ¢islo celkového momentu hybnosti elektroni spliuje

j=1/2.

1.3.3 Feromagnetismus

Jako feromagnetické oznacujeme latky, jejichz atomy nesou magneticky dipolovy mo-
ment a konstanta vymeénné interakce je kladna, takze se samovolné tvoii celé oblasti s
viceméné jednotnou magnetizaci =- magnetické domény. Hranice domén se ¢asto tvori
na okraji zrn materialu, ¢i v mistech vétsi hustoty poruch. Ani dokonale isotropni mater-
ial v nulovém vnéjsim poli vSak nemusi byt homogenné magnetizovan v celém objemu.
Kromé energie spojené s vymeénnou interakei, ktera je typicky uvazovana pouze mezi
nejblizsimi sousednimi atomy, existuje také anisotropni energie a energie tvoreného mag-
netického pole zavisla na tvaru feromagnetu. Tvorba magnetickych domén je vysledkem
minimalizace sou¢tu téchto energii.

Ke ztraté feromagnetickych vlastnosti a prechodu do paramagnetického stavu do-
chazi pti tzv. Curieho teploté T, kterd je latkovou konstantou. Pii prekroceni této
teploty dojde ke ztraté usporadani magnetickych momenti uvnitt domén. Analogicky
s paramagnetismem, magnetickou susceptibilitu materidlu pro teploty T' > T popisuje
Curieho-Weissiv zakon

_C
T —Tg

Feromagnetické latky vykazuji hysterezi — nelinearni zavislost magnetizace na vnéj-

X

$fm magnetickém poli. Moznou podobu hysterezni kiivky vidime na Obr. 1.1. Pti zave-
deni vnéjsiho pole je do systému uvedena jiz zminéné Zeemanova energie, ktera zptisobi
¢astecnou zménu orientace magnetizace celych domén do sméru tohoto pole. Zesilenim
externfho pole je mozné dojit az do stavu, ve kterém jsou vSechny domény dokonale
zorientovany do sméru pole. V tomto stavu - oznacovan jako saturovany stav — je
magnetizace feromagnetu M, maximalni. Odstranénim vnéjsiho pole v8ak nedojde k
demagnetizaci, nybrz k relaxaci domén a vzniku remanentniho pole M,. Pro vynulovani
magnetizace v materialu je potfeba znovu uvést vnéjsi pole H., oznacujeme jako ko-
ercitivni, tentokrat v opacném sméru nez pti priméarni magnetizaci. Dal$im zvySovanim
tohoto pole dojdeme znovu do stavu saturace, pouze v opacném sméru vnéjsiho pole a
magnetizace.

Podle velikosti hysterezni kiivky délime feromagnety na tvrdé — se Sirokou hys-
terezni kifivkou, a mékké — s tizkou hysterezni kiivkou. Navratit feromagnet do stavu




Obrézek 1.1: Priklad hysterezni kiivky.

spontanni magnetizace je mozné bud rychlym prepindnim a postupnym sniZovanim
velikosti vnéjsiho pole, nebo zahfatim feromagnetu nad Courieho teplotu T¢ latky a
opétovnym zchlazenim.

1.3.4 Antiferomagnetismus

Jako antiferomagnetické oznacujeme latky, jejichz atomy nesou magneticky dipolovy
moment, ale konstanta vyménné interakce je zapornéa. To zpusobi opa¢nou orientaci
sousednich magnetickych momenti, a tedy nulovou vyslednou magnetizaci. V krys-
talech muZzeme atomy takové latky rozdélit do dvou (pro nékteré antiferomagnety i
vice) podmiizek. Kazda z nich bude obsahovat pouze atomy se stejnou orientaci mag-
netickych momentii, mizeme jim tedy pfifadit nenulovou, a pro ptipad dvou podmfizek
opacnou, magnetizaci. Pokud je magnetizace obou podmfizek stejné, mluvime o antif-
eromagnetismu, v pripadé, Ze je jedna z magnetizaci mensi, mluvime o ferimagnetismu.
Dale uvazujme pouze Neélovy antiferomagnety — struktury se dvémi podmfiizkami o
stejné velikosti magnetizace.

Prestoze maji antiferomagnety v nulovém externim poli nulovou magnetizaci, a
neni tedy tvofeno vlastni pole, se kterym by mohla byt spojena volna energie, tvori
se v materidlu domény. Ty nejsou dany smérem magnetizace jako u feromagneti, ale
smérem magnetizace podmiizek.

Ze stejného duvodu jako feromagnety, také antiferomagnety prechézeji do paramag-
netického stavu pii prekroceni teploty Ty, kterou nazyvame Neélova teplota. V obou
podmfizkich miZzeme navic pozorovat stejny pokles saturace s teplotou blizici se Ty.
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2. Zaklady krystalografie

Difrakci zafeni o vinové délce podobné velikosti jako vzdélenost atomu v krystalu lze
ziskat informace o struktufe materidlu, napr. miizkovém parametru, pozici atomu a
symetrii. Prvni takovy experiment provedl Max von Laue za pouziti rentgenového
zafeni v roce 1912, za coZ dostal o dva roky pozdéji Nobelovu cenu [6]. Pozdéji byl
podobny experiment proveden také s elektrony a neutrony. V této kapitole se zaméiime
na teorii potfebnou k vykladu téchto jevii.

2.1 Definice pojmii

2.1.1 Struktura idealniho krystalu

Idealni krystal je forma pevné latky, ve které jsou atomy, molekuly ¢i ionty usporadény
v pravidelné struktute zvané krystalova miizka. V kazdém bodé krystalové miizky
lezi baze — atom ¢i skupina atomu — slozenim miizky a baze musi byt popsany vsechny
atomy krystalu. Nejmensi seskupeni bodii miizky s plnou symetrii krystalu se nazyva el-
ementarni buiika. Primitivn{ buiika je nejmensi seskupeni bodt m¥izky, nemusi mit vsak
symetrii krystalu. Opakovanim bunék musi byt krystal vyplnén beze zbytku. Sméry
a odpovidajici vzdalenosti opakovani nazyvame zakladnimi translacnimi vektory a ob-
vykle znac¢ime a, b, c¢. Pokud elementarni buiice piislusi jediny bod miizky, nazyvame ji
prostou, miize byt vSak také centrovana. Vzajemnou pozici dvou bodt prosté krystalové
miizky r muzeme zapsat jako celo¢iselnou linearni kombinaci transla¢nich vektoru

r = ha+ kb + lc,

kde koeficienty h, k,l € Z. Sméry transla¢nich vektori oznacujeme jako krystalické osy.
Pocet translacnich vektoru je stejny jako pocet bazovych vektoru prostoru, v rovinné
miizce budou tedy dva, v prostorové tii. Krystalova miizka je dana elementarni buiikou,
podle velikosti a tthlu mezi transla¢nimi vektory rozlisujeme pét Bravaisovych mfizek
v roviné, viz Obr. 2.1, ¢trnact v prostoru.

Vsech sedm prostorovych primitivnich mfizek je uvedeno na Obr. 2.2, pro kubickou
miizku jsou také uvedeny jeji prostorové a stranové centrované varianty. Plosné cen-
trovana muze byt také ortorombické miizka, prostorové centrované mohou byt miizky
ortorombické a tetragonalni. Plosné centrovanéd v podstavach mize byt mfizka monok-
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Obréazek 2.1: Rovinné elementarni bunky.
linicka a ortorombicka.

2.1.2 Millerovy indexy

K popisu smért uvnit¥ krystalu se vyuziva baze zéakladnich transla¢nich vektori miizky.
Soufadnice pak predstavuji koeficienty h,k,l € Z, zapisujeme [h k [|. Vzhledem k vysoké
symetrii krystali je ¢asto zbyteéné mluvit o konkrétnim sméru [h k], protoze existuje
cela skupina sméri, ve kterych krystal musi mit identické vlastnosti, tuto skupinu
znacime (h k). Pocet ekvivalentnich smért nazyvame Getnosti skupiny.

Krystalické roviny se popisuji trojici tzv. Millerovych indext (h k1), skupina ekviva-
lentnich rovin potom {h kl}. Polozime-li pocatek souradného systému do bodu mfizky
a nalezneme-li prusec¢iky popisované roviny s krystalovymi osami, muzeme Millerovy
indexy urcit jako nejmensi nesoudélnou trojici pfevracenych hodnot téchto prusecikii.
Pokud je rovina rovnobézna s nékterou z os, bude index piislusejici této ose nulovy.
Zaporné indexy zna¢ime nadtrzenim, napt. (R k).

V kubické soustavé je smér [hkl] zaroven normalou roviny (hkl), obecné toto
neplati.

2.1.3 Notace podle Woodsové

Na povrchu krystalu se muze, v dusledku minimalizace povrchové energie, vytvaret
jiné usporadani atomu nez by bylo obvyklé v objemu krystalu. Adsorbované latky
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Obrazek 2.2: Primitivni prostorové elementarni bunky. Pro kubickou buniku je uveden
piiklad prostorové centrované a plo$né centrované varianty.

mohou také na povrchu vytvaret periodické struktury. Tyto svrchni vrstvy se vSak
obvykle 1idi usporfadanim atomu v miiZce, toho se vyuziva pro popis jejich struktury.
Pokud je svrchni vrstva pravidelna, muzeme nalézt jeji elementarni bunku a jeji velikost
popsat nasobky H, K délky elementarni buniky substratu v jednotlivych krystalickych
osach. Orientaci vici substratu pak zaddvame dhlem rotace . Zapisujeme ve tvaru
(H x K)Ry. Pokud se jedné o primitivni buiikku, mize se uvést pred zavorku pismenem
,p‘. Centrovana bunka se znaci pismenem ,,c“. Priklad vidime na Obr. 2.3, strukturu
svrchni vrstvy bychom zapsali jako (2 x 1). Pokud je rotace nulova, neuvadi se. Notace
podle Woodsové neumoznuje zapis struktury svrchni vrstvy, ve které krystalické osy
sviraji jiny thel nez osy substratu. V takovych pripadech se vyuziva maticového zéapisu.
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Obrézek 2.3: Mozné usporadani atomi svrchni vrstvy na substratu.

2.1.4 Reciprokid mrizka

P1i studiu difrakce zafeni na atomech miizky je vyhodné zavést tzv. reciprokou miizku.
Vzajemnou polohu dvou bodi miizky popiSeme vektorem reciproké mrizky G,

G = ma* + nb* + oc* (2.1)

kde a*, b*, c* predstavuji zdkladni transla¢ni vektory reciproké mtizky; m.n,o € Z. Ty
ziskdme defini¢nim vztahem
b xc cxa axb

_ =2T——, " =2r———. 2.2
a-(bxc) b-(cxa)’ c-(axb) (22)

Pro ziskani reciproké mfizky v roviné miiZzeme rozsifit rovinnou miizku na pros-
torovou vektorem c tak, ze plati (c L b) A (c L a), a posléze vzit pouze vektory a* a
b*.

a* =2r¢

2.2 Difrakce elektroni a podminka elastického rozptylu

Elektron byl objeven J.J. Thomsonem roku 1897 v katodovém zéfeni jako ¢astice se
zapornym nabojem [7]. O necelych t¥icet let pozdéji vyslovil De Broglie hypotézu o vl-
novych projevech vech hmotnych ¢astic [3]|. Tato teorie dostala experimentalni zaklad
jiz o t¥i roky pozdéji, kdy Davisson a Gemer prokazali difrakei elektroni na krystalu
niklu jejich vlnovy charakter, s vlnovou délkou odpovidajici predpovézené vinové délce
elektronu o hybnosti p podle vztahu pro De Broglieho vlnovou délku Ag [9]

Ap = —. (2.3)

2.2.1 Laueho difrakéni podminka

Odvozeni bude sledovat postup v [10] s tim rozdilem, Ze jiz od zacatku se zaméfime
na difrakei elasticky odrazenych elektront. Potencial miizky V (r,t), tvofeny prispévky
vn(r) jednotlivych atomt, kde vektor n = (h k) zna¢i soufadnice atomu miizky, za-
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piSeme nasledovné

V(rt) =Y ua(r). (2.4)

Bez pokusu o objasnéni konstatujme, Ze pravdépodobnost rozptylu elektronu na
atomech mrizky w je z ¢asové zavislé poruché teorie kvantové mechaniky dana jako

w = lim —[e(7)]",

kde ¢ je tzv. amplituda pfechodu, definovana vztahem

o(r) = %‘ / /0 " )V () (r.) didPr. (2.5)

Pro dopadajici i odrazenou vlnu elektronu, ;(r,t), respektive s(r,t), uvazujeme
tvar rovinné viny o amplitudé A. Vzhledem k elasticité odrazu budou mit obé viny
stejnou frekvenci i velikost vlnového ¢&isla |k| = |k'|, ale jiny smér.

Yi(r,t) = Ae i(BY/h-ker) (2.6)
Yuld) = Ae B 2.7)

Oznacme K = k’ —k. Dosazenim rovnic 2.6, 2.7 a 2.4 do 2.5 a dalsi apravou ziskdme

—iA? :
o(t) = . TZ/vne_lK'rdr

Potenciél jednotlivych atomt uvazujme ve tvaru Diracovy od-funkce se stfedem v

misté daného atomu, tedy

Un =190 (ha+kb+lc—r).
Po dosazeni dostavame

—iA?
h

C(’T) = g T E e—1K~(ha+kb+lc)
hk,l

Uvazujme nekonec¢nou polorovinu krystalu, ve které vektory a a b lezi v roviné
rozhrani. Odpovidajici soufadnice tedy budeme sumovat pfes vSechna cela ¢isla, soutad-

nici ve sméru kolmém na rovinu budeme sumovat jako [ = 0,1,...,00. Pro w tedy
dostavame
= h o~ ke 1 i
W~ Z (e—iKa) Z (e—iK~b) (e—iKc) (28)
h=—00 k=—00 =0

V prvnim i druhém ¢lenu vidime soucet dvou nekonecnych geometrickych fad, t¥eti
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¢len jiz nekonecnou geometrickou rfadou je. Maximum nastane pii splnéni podminek

K-a=2mm
K-b=2mn
K- c=2mo,

kde m,n,0 € Z nazyvame soutradnicemi reciproké miizky. Nyni vyuZijme znalosti
predem definovanych vztaht 2.2 a 2.1. VSimnéme si, ze G - a = 2mm, podobné i pro
b a c. Jelikoz se K i G po skalarnim soucinu s libolnym vektorem rovnaji, musi jit o
stejné vektory, tedy

K =G. (2.9)

Podminku 2.9 oznac¢ujeme jako Laueho difrakéni podminku, plati nejenom pro difrakei
elektronu, ale také pro difrakci rentgenového zareni nebo neutront.

2.2.2 Difrakce na povrchu

Stredni neelastickd volna draha, tedy vzdélenost, kterou elektron urazi, aniz by prisel
o Cast své energie, je v materidlech pro elekrony pouzivané v nizkoenergiové difrakci
(30 — 200eV) typicky pouze par angstromu, viz Obr.2.4. Pro ziskédni obdoby Laueho

1.8 T T T

=

o
[
|

1.4 =

0.8 —

0.6 —

Stredni neelastickd volna drdha (nm)

0.4 l
0 50 100 150 200 250 300

Energie elektronu (eV)

Obréazek 2.4: Stfedni neelasticka volna draha elektront, obecny predpis z [11]

podminky pro difrakci na povrchu tedy nemiZeme v rovnici 2.8 uvazovat sumu pies
vSechny indexy ve sméru kolmém na povrch, ale pouze prvnich nékolik ¢leni. Tim
padem dochazi ke ztraté podminky K - ¢ = 27o. Rovnice 2.9 tedy pii difrakci na
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povrchu plati pouze pro slozky K rovnobézné s povrchem

K, = G|| = ma”* + nb". (2.10)

)

20)

Obrazek 2.5: Ewaldova sféra a geometrie svazku dopadajictho na povrch krystalu pod
thlem «.

Nyni se podivejme konkrétné na geometrii difrakce na Obr. 2.5. Na povrch vzorku
dopada rovinna vlna elektronu k pod thlem « a je rozptylena na atomech 2D miizky.
Ty jsou znaceny indexy reciproké mtizky (mmn). Obrazek je fezem roviny pro n = 0.
Znézornéné kruznice je fez tzv. Ewaldovou sférou, ktera slouzi pro grafické znazornéni
podminky z rovnice 2.10. V bodech, ve kterych sféru protnou kolmice na povrch vy-
chéazejici z bodu reciproké mfiizky, bude splnéna podminka 2.10. V téchto smérech
(urceny vektory k') pak budou lezet difrakéni maxima. Podivejme se, pod jakymi tihly
od normaly povrchu vznikaji difrakéni body. Pro bod (00) plati Gy = 0, a tedy podle
2.10

k' sin(¢) — ksin(a) = 0.

Jelikoz z podminky elasticity plyne |k'| = k' = |k| = k, musi platit ¢ = . Smér nultého
difrakéniho maxima je tedy stejny jako smér odrazeného paprsku podle zakona odrazu.
Pro bod (20) analogicky
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K sin(B + ¢) — ksin(a) = 2a*

2a*

£ = arcsin ( ’

+ sin(a)) —a (2.11)

Ze vztahu 2.11 vidime, Ze thel § mezi nultym a druhym difrakénim smérem je zavisly
na thlu dopadu viny na povrch «. Navic pro nenulové o nebude obrazec symetricky,
ozna¢me [ smér odpovidajici (20)

K sin(B — ¢) + ksin(a) = 2a*
3 = arcsin (22* - sin(a)) + a,

vidime, ze 3 # B.

Pred mérenim je tedy nutné nastavit vzorek tak, aby a = 0. Postup, jak tohoto
dosdhnout je popsan v experimentalni ¢asti 4.1.3. Uvazujme a = 0. Pro sinus thlu 3
mezi obecnym — (mn) a nultym difrakénim smérem pak plati

ma* + nb*

sin(f) = — (2.12)

Vzhledem k nizkym energiim pouzivanych elektront, muzeme vlnové ¢islo k urcit z
klasického vztahu pro hybnost p = v/2m.F, vztahu pro velikost vlnového ¢isla k = 27/ A
a De Brogliho vlnové délky 2.3. Plati

V2meE
h

Z méteni thlovych pozic difrakénich sméri a znalosti energie dopadajich elektront

k':

muzeme tedy nalézt velikost reciproké miizky podle vztahu 2.2, a tedy i velikost
miizkovych parametri v roviné povrchu krystalu.
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3. Vlastnosti slitiny Zelezo-rhodia

Ekviatomérni (se stejnym zastoupenim slozek) slitina Zeleza a rhodia (dale FeRh) je
dlouhodobym pfedmétem zajmu védecké komunity hlavné diky pozorované preméné
mezi antiferomagnetickou (AF) a feromagnetickou (FM) fazi, ktera probiha za relativné
nizkych teplot okolo 90 °C(zdroj). Nizkoteplotni pfemeény lze vyuZit napf. pii zapisu a
uchovani dat v magnetickych zaznamovych discich, jednim z navrhovanych systému je
systém tepelné asistovaného magnetického zaznamu (heat assisted magnetic recording,
HAMR). Vzhledem k extrémni vzacnosti rhodia v kute Zemé je pro 8irsi aplikace mozné
uvazovat pouze pouziti v tenkych vrstvach ¢ jinych mikroskopickych objektech. Z
tohoto diivodu je aktualné vyzkum zaméfen na omezené struktury této slitiny, nejinak
je tomu 1 v této praci.

Vyge popisovana metamagnetickd fazova preména FeRh probiha pouze v koncen-
tracich velmi blizkych ekviatomérni slitiné, viz Obr. 3.1. V tomto sloZeni tvoii slitina

pravidelné krystalické uspofadéani, elementarni buika je krychlova prosta s dvouato-

movou bazi s relativni pozici atomu [% % %], jednim z atomu je Zelezo, druhym je

rhodium.

I
95

Atomarni zastoupeni Rh ve slitiné [%]

Obréazek 3.1: Schematické znazornéni fazové premény slitiny FeRh v tzkém rozmezi
okolo ekviatomarniho slozeni. Inspirovano [12].

V AF fazi maji atomy zeleza magneticky dipolovy moment o velikosti pp. = 3.3 ug,
atomy rhodia méfitelny magneticky moment nemaji. Rozdéleni na dvé feromagnetické
podstruktury, jak je popsano v ¢asti 1.3.4, je mozné podle skupiny {111}. Pfi pfeméné
do FM faze dojde kromé preorientovani magnetickych dipolta také k poklesu velikosti
magnetického momentu Zeleza pp, = 3.2 ug, na rhodiu je indukovan dipoélovy moment
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prn = 0.9 up [13]. Strukturu a vzajemnou orientaci slitiny vidime na Obr. 3.2.

dl o dl

el il
. Zelezo O Rhodium

Obrazek 3.2: Elementarni bunka ekviatoméarni slitiny FeRh a usporddani magnetickych
dipo6lovych momenti v AF a FM fazi [13].

Metamagnetické fazova preména nastava v epitaxni vrstvé FeRh piiblizné pii teploté
T = 360 K, navic vykazuje teplotni hysterezi asi 10K, béhem které dochézi ke koex-
istenci obou magnetickych fazi [14]. Teplota metamagnetické fazové premény je velmi
silné zavisla na relativnim zastoupeni slozek, viz. Obr. 3.1, ale také na vné&jSim magnet-
ickém poli 1] a mechanickém napéti v materialu [15]. Pfeména je zarovei doprovazena
expanzi miizky o asi 1% [10].

Pomérné mala ¢ast vyzkumu se zaméfuje na vlastnosti povrchu zelezo-rhodia [17],[16],
ten byva obvykle opatfen antikorozni vrstvou, at uz ve formé platiny, tantalu ¢i oxidu
hotfe¢natého (MgO), coz zabranuje pouziti povrchové citlivych metod.

Jedna z metod ristu krystalického ekviatomarniho FeRh(001) je epitaxné na krys-
talu MgO(001). Vzhledem k rozdilnému mifzkovému parametru substratu (4.212 A [18])
a vrstvy (2.988 A [14]) probiha rist ve sméru [110], jak vidime na Obr. 3.3. Rozdil v
mifzkovém parametru pak ¢ini piiblizné 0.014 A, coz zpiisobi kontrakei mifzky v rov-
in¢ (001), naopak dilataci ve sméru kolmém na rovinu. Pavodné krychlova buiika tedy

G—&— [ w0

aMgO

Q @ (O atom Fe / Rh

(FeRh

O O

Obrazek 3.3: Epitaxni rist FeRh na krystalu MgO. Protoze roviny (001) v FeRh jsou
alternujici vzajemné posunuté monovrstvy Zeleza a rhodia, miize rust zacit kteroukoliv
z nich.

prejde na tetragonalni.
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4. Experimentalni cast

4.1 Pouzité metody

4.1.1 Magnetronova depozice

Rust tenkych vrstev iontovym (magnetronovym) naprasovanim je jedna z metod depoz-
ice z plynné faze. Zafizeni, ve kterém se provadi, se nazyva magnetron. Jako zdroj atomu
pro depozici je pouzivan terc, jehoz slozeni musi odpovidat pozadovanému sloZeni tenké
vrstvy. V blizkosti terce je béhem depozice buzeno plazma nékterého ze vzacnych plyni,
v nasem piipadé argonu. lonty plazmatu narézi na povrch terce a odprasuji atomy, které
posléze adsorbuji na substrat. Zpusob rustu zalezi na substratu a na zvolenych pod-
minkéch depozice. Rychly, kineticky fizeny, rust bude mit s velkou pravdépodobnosti
za vysledek amorfni strukturu. Pomalejsi rist probihajici v blizkosti termodynamické
rovnovahy mezi plynnou a pevnou fazi bude produkovat krystalické vrstvy.

Studovany vzorek, tedy tenkd monokrystalicka vrstva ekviatomarni slitiny FeRh(001)
o tloustce 40 nm je pfipravena epitaxnim rustem (navazuje na krystalickou miizku sub-
stratu) na monokrystalu oxidu hote¢natého, MgO(001). Standardné se na vrstvu FeRh
dale deponuje tenka vrstva platiny jako antikorozni vrstva. Tento krok byl vynechén,
protoze by znemoznil studium vzorku povrchové citlivymi metodami. Také vysoko-
teplotni (800 °C, 45min) zihéni bylo provedeno az pozdéji v preparaéni komote.

4.1.2 Rentgenova fotoelektronova spektroskopie

Rentgenova fotoelektronova spektroskopie (anglicky X-ray photoelectron spectroscopy,
dale pouze XPS) je metoda prvkové analyzy povrchu. Dopadem vhodné urychlenych
elektronti na anodu je produkovano charakteristické rentgenové zareni, které je poté
vedeno na vzorek. Fotony maji dostate¢nou energii pro vyrazeni elektroni z vnitinich
slupek atomu vzorku, v detektoru jsou pak detekovany bud pifimo vyraZené elektrony,
nebo tzv. Augerovy elektrony.

Ty vznikaji zaplnénim vakanci ve vnitinich slupkach jednim z elektroni z vnéjsi
slupky. Pii pfechodu muze dojit k vyzareni fotonu, nebo také k prenosu energie a
vyraZzeni jiného elektronu z elektronového obalu atomu. Narozdil od elektronii pifmo
vyrazenych fotonsy, neni energie Augerovych elektront zévisla na frekvenci dopada-
jiciho zéafeni. Augerovy elektrony zna¢ime kombinaci t¥i pismen (K,L,M,N..) odpovida-
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jici hlavnim kvantovym ¢islam (n = 1,2,3,4...). Prvni pismeno znaéi slupku, ve které je
vytvorena vakance, druhé pak slupku, ze které pochézi elektron, ktery danou vakanci
zaplnil. TTeti pismeno pak znac¢i slupku vyrazeného Augerova elektronu. Dolnimi in-
dexy je mozné znacit vedlejsi kvantové ¢islo danych elektront. Fotoelektrony popisu-
jeme hlavnim i vedlejsim a kvantovym ¢islem a také kvantovym ¢éislem pro celkovy
moment hybnosti j. Priklady téchto znaceni jsou na Obr. 4.8.

Cislo 7 uvadime, nebot ve spektru XPS je mozné pozorovat déleni pika zpusobené
spin-orbitalni interakeci elektronu. Chemicky stav atomu se muze projevit v posunuti
piku.

4.1.3 Nizkoenergiova elektronova difrakce

Metoda difrakce nizkoenergiovych elektroni (anlicky low energy electron diffraction,
LEED) slouzi primarné pro kontrolu krystalické struktury povrchu, piipadné kryci
vrstvy. Ze zhaveného wolframového vlakna jsou emitovany elektrony, ty jsou posléze
soustavou Cocek a kolimétoru urychleny a upraveny do elektronového svazku. Na poza-
dovanou hodnotu energie, typicky 30 — 200 eV, jsou elektrony brzdény na konci zdroje.
Svazek pak dopada na vzorek, kde dochéazi k povrchové difrakci, jak je popséno v ¢asti
2.2.2. Odrazené elektrony prochéazeji supresorem se zapornym potencialem nastavenym
tak, Zze projdou pouze elektrony s energii odpovidajici energii elasticky odrazenych elek-
troni. Poté elektrony dopadaji na sférické fluorescenc¢ni stinitko, kde vytvari difrakéni
obrazec, ten je snimén CCD kamerou. Sestava a chod svazku jsou schematicky zna-
zornény na Obr. 4.1.

fluorescencni stinitko

CCD kamera

el. zdroj

vzorek

N
supresor
S p

=~ —
=~ —

Obrézek 4.1: Schematické znézornéni piisroje LEED.
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(a) Difrakéni obrazec pii energii 160eV. (b) Flat field pfi stejné energii.

Obrézek 4.2: Snimky difrakce na krystalickém kfemiku a flat field na amorfnim molyb-
denu, pozdéji pouzité pro korekci obrazu

V casti 2.2.2 jsme diskutovali vliv ihlu dopadu « elektronového svazku na povrch
vzorku. Pro minimalizaci tohoto tihlu se vyuziva energiové nezéavislosti sméru difrakce
(00), ten je dan zédkonem odrazu. Pfi zméné energie dopadajiciho svazku elektront totiz
dojde k posunu vsech difrakénich maxim kromé (00). Nato¢enim vzorku tak, aby toto
maximum bylo zakryto elektronovym zdrojem (predpokladame souosost CCD kamery a
elektronového zdroje, kameru je mozné nastavit), minimalizujeme tthel dopadu. Rotace
vzorku je bohuzel mozné pouze horizontélné, tuto chybu tedy nelze tplné eliminovat.

,

4.2 Priprava zarizeni LEED pro kvantitavni méreni

V této casti budou ukazéany kroky, které upravi obraz CCD kamery a umozni kvantita-
tivni odhad mfiizkového parametru neznamého vzorku.

4.2.1 Korekce obrazu

I pres stinéni supresorem dopadaji na stinitko i neelasticky odrazené elektrony. Ty
zpusobuji Sum a zhorsuji kontrast difrakéniho obrazce. Dalsi Sum je zptisoben piimo v
kamete ndhodnou tepelnou excitaci pixelu, tzv. dark current. Tyto chyby se standardné
opravuji tzv. metodou flat-field korekce. Kamerou je nejprve sniman difrakéni obrazec.
Poté je vzorek posunut tak, Ze svazek (pii stejné energii elektronii) dopadéa na amorfni
strukturu molybdenového drzaku. Snimany obraz (anglicky oznacovan jako flat-field)
predstavuje pravé sum neelasticky odrazenych elektronti. Nakonec je LEED vypnut a
kamerou nasniméan tzv. dark frame, tedy obraz tepelnych a jinych ndhodnych excitaci
pixeli kamery. Expozi¢éni ¢as pro vSechny t¥i snimky musi byt stejny. Na Obr. 4.2 jsou
ukazany tyto dva snimky (na snimku dark frame neni bez nastaveni jasu a kontrastu nic
vidét, porovnani by pak ale bylo zavadéjici) pro povrch krystalického kiemiku (111).
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(b) Po automatické korekei a ruénim nastaveni
jasu a kontrastu.

(a) Po automatické korekei.

Obrézek 4.3: Snimky difrakce na krystalickém kiemiku po flat field korekci obrazu.

Samotna korekce probihé podle vztahu
R—-D
F—-D
kde K predstavuje opraveny obraz, R snimek difrakce, F' snimek flat field, D snimek

D,

dark field a p je pres cely obrazek priumérovany rozdil F' — D. Snimané obrazky jsou
ve formétu ,,.tif", ten je mozné reprezentovat matici, kde kazdy element matice pred-
stavuje jeden pixel snimku. Ve tmavych ¢astech snimku muze byt rozdil (F' — D) prak-
ticky nulovy, aby nedochézelo k déleni nulou jsou tyto oblasti vybéleny a korekce na
nich neprobiha. V programu Octave 4.2.1. byl vytvoren skript, ktery tuto korekci au-
tomaticky provede a nastavi také jas a kontrast obrazku tak, Ze nedochéazi k orezu
histogramu. Jas a kontrast takového snimku nemusi byt nastaveny idealné, ale protoze
nedoslo k ofezu, vzdycky jdou ru¢né optimalizovat. Opraveny obrazek z 4.2a spolu s
rucéné optimalizovanym jsou prezentovany na Obr. 4.3. Z porovnani Obr. 4.2a a Obr.
4.3b je vidét znacéné zlepseni.

4.2.2 Kalibrace vzdalenosti vzorku

Pouziti metody LEED miuze kon¢it konstatovanim, ze byl nalezen difrakéni obrazec
oCekavané symetrie, a tedy Ze je povrch materidlu ¢isty, s pripadnou rekonstrukci
povrchu. Ze snimku kamery muzeme ur¢it vzdalenost nékterého difrakéniho maxima
ze stfedu difrakéniho obrazce, ale bez znalosti vzdélenosti vzorku od fluorescenéniho
stinitka neni mozné urcit, jaky je thel mezi nultym a danym maximem. Tento thel
pritom potfebujeme pro vypocet velikosti translacnich vektortu reciproké miizky po-
dle rovnice 2.12, a nasledné samotného mrizkového parametru podle 2.2. Na Obr. 4.1
je vzorek umistén ve stfedu fluorescencniho stinitka, experimentélni sestava ale neu-
moznuje toto ovétit. V1iv posunuti vzorku d ze stfedu stinitka S na méfenou vzdalenost
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difrakéniho maxima r,, vidime na Obr. 4.4

Obrazek 4.4: VIiv posunuti vzorku ze stiedu fluorescenéniho stinitka.

Pro d = 0 muzeme jednoduse napsat sinff = 7,0/ R, kde polomér stinitka R lze
zjistit z udaju o pristroji LEED danych vyrobcem. Pokud je d # 0, situace je slozitéjsi.
Analytickym FeSenim polohy difrakéniho maxima jako prusec¢iku piimky s pulkruznici

stinitka ziskdme vztah

2
rm = sin 8 <dcosﬁ—|—R 1— %sin25> . (4.1)

Nyni predpoklddejme, Ze plati d < R. Jelikoz sin® 3 < 1, plati d?/R%sin® 8 < 1.
Potom muzeme vztah 4.1 linearizovat vuci parametru d,

rm = dsin 3 cos 8 + Rsin 3. (4.2)

Pokud vezmeme vzorek se zndmym miizkovym parametrem, muzeme podle vz-
tahu 2.12 urc¢it dhel 3, pod kterym vznika difrakéni maximum. Méfenim vzdalenosti
difrak¢énich maxim r,, pak ziskdme sadu méteni, ze kterych lze linearni regresi metodou
nejmensich ¢tverci ziskat parametr d. Tento postup byl proveden pro vzorek monokrys-
talického kfemiku Si (111). Zafizeni LEED je instalovano v tzv. preparacni komoie
systému ultravysokého vakua, ktera dovoluje posun v ose z, viz Obr. 4.4. Méfeni bylo
provedeno ve tfech pozicich Z; = 15,0cm, Z; = 10,0cm a Z; = 5,0cm. Jemny posuv
s presnosti az setiny milimetru byl v ¢ase vypracovani bakalaiské prace nefunkéni.

Miizka krystalického kiemiku je krychlova plosné centrované s dvouatomovou bazi,
druhy bazovy atom je v pozici [+ 1 +]. Tato struktura se také oznacuje jako diamantova,

141
viz Obr. 4.5.
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Obrazek 4.5: Elementarni bunka kiemiku. Vytvoreno pomoci programu 3D Crystal
viewer.

V roviné (111) jsou atomy usporadény v hexagonalni miizce s miizkovym parame-
trem aq1; = \/5/2a, kde a je mrizkovy parametr krystalu kiemiku, a = 5.43 AV
programu Octave verze 4.2.1 byl vytvoten skript, ktery z uzivatelského zadani polohy
okraje stinitka a jednotlivych difrakénich maxim vypoc¢te R a r,,, ze zadani miizkového
parametru pak vypocte S a provede linearni regresi. Vystup je na Obr. 4.6.

. Z3 =5.0cm

250 — u
+  Z2=10.0cm
e Z1=150cm
% 200 - : -
— ] s '
. =
’% - . ¥
S 150 — . ]
g- i -
[} .
[ 2 ]
100 ~ P S ~
l .-
] I I | I
0.3 0.4 0.5 0.6 0.7
sin(B) [-]

Obrézek 4.6: Linearni regrese méfeni vzdélenosti difrakénich maxim (od nultého max-
ima) krystalického kiemiku.

Takto byly ziskdny hodnoty d; = 11.1px, do = 30.8px a d3 = 49.7px. Vidime,
ze mezi fyzickym Z a experimentélné zjisténym d posuvem existuje linearni zavislost.
Polomér stinitka byl urcen jako 272 px. Aproximace d < R je tedy opravnéna. Zaveér z
kalibrace je takovy, Ze nejlepsi je méteni difrakce LEED provadét v pozici Z; = 15,0 cm,
piipadné jesté bliz, kolik umozni konstrukce zafizeni.

Pokud nyni vezmeme vzorek neznamého miizkového parametru, umistime ho do
jedné z pozic Z (ideadlné Z;) a zméfime vzdélenosti difrakénich maxim od nultého
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difrakéniho maxima, mizeme thel 3, pod kterym dochazi k difrakci, ziskat z rovnice
4.2. Tato rovnice neni linearni a pokus o vyjadieni cos3 = y/1 — sin? 3 vede na problém
hledani kotene polynomu ¢tvrtého stupné, ktery neméa algebraické feseni. Rovnici je
tedy nutné fesit numericky, jednim z moznych zpisobu TeSeni je vyuziti Banachovy
véty o pevném bodu. Pfepsanim 4.2 a poloZzenim sin § = x muZeme dojit k rovnici

T'm
CAV1I-22+R
Je zfejmé, Ze méfend vzdalenost na stinitku r, nemuze byt vétsi nez polomér
stinitka, tedy r,, < R; platnost d < R jsme jiz ukézali. Velikost zorného pole stinitka

= f(2) (4.3)

(ze stfedu) je podle vyrobee (zdroj) 100°, maximélni hodnota x bude tedy x = sin 50°. Z
téchto poznatku jde ukazat, ze |f'(z)| < 1, jedna se tedy o kontrakei. Prostor realnych
¢isel v jakémkoli uzavieném intervalu je uplny, jsou tedy splnény podminky Banachovy
véty a vypocet podle 4.3 bude konvergovat.

4.3 Priprava cistého povrchu FeRh a stanoveni jeho
struktury

Magnetronové depozice zZelezo-rhodia probiha mimo zarizeni ultravysokého vakua (an-
glicky ultrahigh vacuum, dale UHV). Pfi expozici na vzduchu dojde prakticky okamzité
k oxidaci povrchu a k adsorpci molekul vody, uhliku a dalsich ¢astic obsazenych ve
vzduchu na povrch vzorku. Piiprava ¢istého povrchu probihala v preparacni komorie
systému UHV. V komofte je instalovano zafizeni LEED, dale je mozné odprasovani ionty
argonu a elektronové zihani. Po uvedeni do komory byl vzorek opatrné zZihédn po dobu
patnacti minut, emisni proud elektroni byl I, = 1 mA, napéti mezi vzorkem a emis-
nim vlaknem bylo U = 500 V. Na vzorku byl poté metodou LEED naméten difrakéni
obrazec, viz. Obr. 4.7. Stopy patiici reciproké miizce FeRh budou dale zna¢eny hnédym
okruzim.

Obrazek 4.7: Difrakéni obrazec FeRh po kratkém zihéani, reciprokd mizka FeRh znacena
hnéde.

Vzhledem k mife znecisténi vzorku bylo skoro prekvapujici, Ze vibec byla po-
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zorovana difrakce, nicméné v celém energiovém rozmezi 40 az 140 eV nebyly pozorovany
maxima vy&stho nez prvniho fadu. Mifzkovy parametr byl uréen jako a = 3.12 A.

Vzorek byl dale deset minut odprasovan ionty argonu o energii 500eV pii tlaku
p = 8,3 x 107%mbar a p¥es noc pomalu Zhan (I, = 1,5mA, U = 1kV). Vzorek
byl ponechén v ultravysokém vakuu tii tydny, béhem kterych ¢astecné doslo k obnové
néanosu na povrchu.

V dalsich krocich byl vzorek opakované odprasovan, zthan a analyzovan na XPS a
LEED. Aby bylo mozné srovnani, bylo nejdfive naméreno spektrum XPS, viz Obr. 4.8.
Vzorek byl odprasovan (p = 8,0 x 107 mbar, £ = 500eV, I, = 10mA, ¢t = 10 min),
zithan (Ie, = 1,0mA, U =500V, t = 10 min) a zméfen v zafizeni LEED. Aplikované
procedury se ukazaly jako pfilis jemné, doslo pouze k malému zlepSeni povrchu, jak jde
vidét na nejlepsim ze ziskanych difrakénich obrazctii na Obr. 4.9, miizkovy parametr
byl vypoéten jako a = 3.13 A.
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Obréazek 4.8: XPS spektrum FeRh. Modfe je vyznaceno méteni pfed prvnim ¢isténim
(po tfech tydnech v UHV systému), ¢ervenou barvu méa méfeni po prvnim odpraSovani
a zihani. Zelenou bervou je znacené métfeni provedené ihned po ziskéni difrakénich
obrazcu obsahujicich grafen, viz. Obr. 4.11

Taktéz na spektru XPS, viz. Obr. 4.8 bylo vidét pouze malé zlepseni. Dalsi den
byl proveden novy cyklus odprasovéani (stejné podminky, kromé E = 750eV) a zihani
(Iem = 1,5mA). Ziskany difrakéni obrazec je pomérné dobry, miizkovy parametr byl
odhadnut jako 3.08 A, viz Obr. 4.10. Na tomto obrazku si také miZeme poviimnout
diive nepozorovanych maxim (vyznaceny Cervené). Jedna se pravdépodobné o rekon-
strukci povrchu FeRh (v/2 x /2)R45°.

Jelikoz je povrch vzorku jiz pomérné ¢isty, bylo v dalsim kroku provedeno vysoko-
teplotni zithani, které jinak byva provadéno pii depozici. Pokud by byl tento krok prove-
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Obrazek 4.9: Difrakéni obrazec FeRh po jemném odpraSovani a zihani, hnédé jsou
zvyraznény body reciproké miizky FeRh, £ = 160eV.

Obrazek 4.10: Difrakéni obrazec FeRh po druhém odprasovani a zihédni, £ = 100eV.
Reciprokd mifzka FeRh je znagena hnédé, rekonstrukce (v/2 x v/2)R45° je znacena
cervene.

den diive, hrozila by kontaminace vzorku diftzi adsorbovanych atomi z povrchu do
tenké vrstvy, kterd méla za nasledek zménu vlastnosti vrstvy FeRh. Vzorek byl Zihdn
po dobu 20 min p¥i emisnim proudu I, = 10mA a napéti U = 1kV a poté méfen na
zalfizeni LEED. Vybrané difrakéni obrazce jsou prezentovany na Obr. 4.11

Na Obr. 4.11a je kromé reciproké miizky FeRh patrny také stiedovy obrazec (oz-
nacen zelené). Svou velikosti a tvarem odpovidé ¢tveretné miiZce s parametrem 6,10 A,
oproti miiZzce FeRh je rotovana o 45°. O artefakt se patrné nejedné, jsou vidét ostra
maxima a obrazec je patrny pro vSechny energie v intervalu 40 — 130eV.

Na Obr. 4.11b je vidét ¢ervené oznacena rekonstrukce, jiz diskutovana na Obr. 4.10.
Kromeé nf je také patrny difrakéni kruh s dvanactic¢etnou symetrii. Kruhové obrazce jsou
v difrakéni analyze obecné projevem polykrystalicity. Na povrchu FeRh byl jiz diive
skenovacim tunelovacim mikroskopem pozorovan grafen [19]. Detail spektra XPS na
Obr. 4.12také ukazuje na pritomnost uhliku, pro méreni XPS, provedené po ukonceni
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(¢) E=150eV.

Obréazek 4.11: Snimky difrakce na povrchu FeRh po prvnim dlouhém zihéni. Zelenou
a modrou barvou jsou znaceny struktury pivodem pfipisované moiré grafenu a FeRh,
hnédé je znacena reciproka mifzka FeRh, ¢ervené rekonstrukce (v/2 x v/2)R45°. Svétle
a tmavé zlutou jsou zvyraznény dvé preferencni orientace grafenu.

mérfeni na zatfizeni LEED, je pik uhliku o néco posunut smérem k energii Cls ve vazbé
C-C (284,8¢eV) typické pro grafen. Miizkovy parametr FeRh byl urcen jako a = 3,23 A,
parametr diskutované difrakéni kruznice pak a = 2,63A. Pokud bychom uvazovali
miizkovy parametr FeRh roven 3,00A a chybu mezi méfenou a uvaZovanou hodno-
tou pricetli metods, ziskali bychom m¥izkovy parametr kruznice jako a = 2,45 A, coz
dobfe odpovida mifzkovému parametru grafenu a = 2,46 A. Vzhledem ke viem indi-
ciim miizeme bezpec¢né Tici, ze byl na povrchu FeRh pozorovan polykrystalicky grafen
se dvémi preferenénimi orientacemi (vyznaceny svétle a tmavé zlutou barvou).

Na Obr. 4.11c je velmi slabé vidét rekonstrukece (\/5 x V2)R45°. Zajimavé jsou
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Obrazek 4.12: Detail XPS spektrum FeRh v okoli piku Cls. Zelené je vyznaceno méreni
pfed prvnim ¢isténim (po t¥ech tydnech v UHV systému), modrou barvu mé méreni
po prvnim odprasovani a zihani. Cernou je znacené méfeni provedené ihned po ziskani
difrakénich obrazcii obsahujici grafen, viz. Obr. 4.11. Pomérné velky vzrust signalu C
1s piku mezi druhym (modrym) a tfetim méfenim (mezi nimi probéhlo odprasovani a
prvni ¢ast vysokoteplotniho zihani) Ze uhlik neni jenom na povrchu, ale je také uvéznén
ve slitiné FeRh. Vysokoteplotnim zthanim pak dochazi k jeho segregaci na povrchu, kde
vytvari grafen.

priblizné puilkruhové kiivky v okrajich difrakéntho obrazce. Jedna se pravdépodobné o
tzv. moiré grafenu a FeRh. Vzhledem k tomu, Ze struktura diskutovana na Obr. 4.11a
nebyla pozorovana béhem zadného jiného kroku, je mozné ze ma také pivod v moiré.

Vzorek byl nyni naposled odprasovan (p = 8,5 x 107¢ mbar, £ = 1keV, [, =
10mA, ¢ = 10 min), zihan ([, = 10mA, U = 1kV, t = 20min) a méfen na zafizeni
LEED. Jak je vidét na Obr. 4.13, byl timto procesem odstranén grafen, ale také diive
pozorovana rekonstrukce. Ta byla nahrazena kombinaci rekonstrukei (1 x 6) + (6 x 1).
7 tohoto méfeni byl ziskan mifzkovy parametr a = 3.15 A.
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(a) E=80eV. (b) E=190eV.

Obrazek 4.13: Snimky difrakce elektronu na povrchu FeRh po posledni upravé, hnédeé je
vyznacena reciproka miizka FeRh, na snimcich jde zfetelné vidét rekonstrukce povrchu
(1x6)4(6x1).
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Zaver

Cilem této bakalarské prace bylo pfipravit ¢isty povrch ekviatomarni monokrystalické
slitiny FeRh(001) v podminkéach velmi vysokého vakua a déle stanovit strukturu tohoto
povrchu. V teoretické ¢asti prace byly rozvedeny zéklady teorie magnetismu materialu
a na nich stavéjici prehled vlastnosti slitiny FeRh, dale byly ukazany zaklady krystalo-
grafie se zaméfenim na difrakci nizkoenergiovych elektront. Prakticka ¢ast se skladala
z piipravy zafizeni LEED pro kvantitativni méfeni, tedy vypracovani skriptu pro ko-
rekci snimkt difrakéniho obrazce a kalibraci vzdélenosti pozorovaného vzorku ze stredu
sférického difrakéniho stinitka za pomoci vzorku zndmé krystalické miizky — krystal-
ického kiemiku(111).

Postup v pripravé ¢istého povrchu byl prezentovan na vzorku FeRh pripraveném
metodou magnetronového naprasovani. Pro ¢isténi byly pouzity metody elektronového
zihéni a iontového odpraSovani, pro kontrolu ¢istoty a prezentaci struktury povrchu bylo
pouzito rentgenové fotoelektronové spektroskopie a nizkoenergiové elektronové difrakce.
Povrch FeRh byl podle oc¢ekavani ¢tvercové symetrie, odhad miizkového parametru ale
nebyl béhem ¢isténi konzistentni, v systému je navic pfitomna i systematicka chyba
zapri¢inujici nadhodnoceni mfizkového parametru krystalu FeRh. Béhem méreni byly
zjistény dvé povrchové rekonstrukce. Prvni z téchto rekonstruked, (v/2 x v/2)R45° byla
pozorovana hlavné pred vysokoteplotnim zihani, druha rekonstrukce (1 x 6) + (6 x 1)
byla pozorovana az po dokonceni zihani a ¢isténi povrchu. Na povrchu FeRh byla
po prvni pili vysokoteplotniho zithani pozorovéana tvorba polykrystalického grafenu se
dvémi preferenénimi orientacemi, difrakéni obrazec kromé maxim nalezicich grafenu
obsahoval také neznamé struktury, pravdépodobné predstavujici moiré miizky grafenu
a FeRh.

Dalsimi kroky v analyze povrchu FeRh bude zopakovani experimentu pro novy
vzorek a presun na mikroskop nizkoenergiové difrakce elektroni, ktery ukéze vliv orien-
tace grafenu na tvorbu moiré a tak nastinf pivod této struktury. Zadouct je také presun
do primého prostoru méfenim povrchu FeRh skenovacim tunelovacim mikroskopem,
ktery je bohuzel od podzimu roku 2017 do této doby mimo provoz.
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Seznam zkratek

FeRh ......... slitina zelezo-rhodia

LEED ........ difrakce nizkoenergiovych elektront
XPS .......... rentgenova fotoemisni spektroskopie
STM .......... skenovaci tunelovaci mikroskop

LEEM ........ mikroskop nizkoenergiovych elektront
FM ........... feromagneticky, feromagnetismus

AF ............ antiferomagneticky, antiferomagnetismus
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