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Abstrakt 
Vlastnosti fázové p řeměny v železo-rhodiu (FeRh) z ant iferomagnetické fáze (AF) do fe
romagnet ické fáze ( F M ) jsou výrazně ovlivňovány s t ruk tu rn ími defekty v FeRh. Ep i t axn í 
vrstvy FeRh jsou př ipraveny na s u b s t r á t u M g O (001). Povrchové a t o m á r n í terasy sub
s t r á t u mohou vyvolat defekty ve s t ruk tu ře ep i taxn í vrstvy a modifikovat její elektronické 
a magnet ické vlastnosti. V t é to práci je s tudován vl iv povrchových teras s u b s t r á t u M g O 
na šířku a hysterezi me tamagne t i ckého fázového přechodu tenkých vrstev FeRh a na-
n o d r á t ů z FeRh. Vzájemná orientace teras a n a n o d r á t ů ovlivňuje počet a charakter de
fektů, k te ré se projeví na p o č t u skokových přechodů z F M fáze do A F fáze v n a n o d r á t e c h 
FeRh. Pro p ř íp ravu n a n o d r á t ů byla použ i t a metoda elektronové litografie. F M domény 
v n a n o d r á t e c h byly zobrazeny pomocí mikroskopu magnet ických sil a byla provedena mě
ření elektrického transportu v různě orientovaných nanodrá t ech na subs t rá tech s odl išnou 
šířkou povrchových teras. S rostoucí hustotou teras byl pozorován výrazný ná růs t p o č t u 
skokových přechodů z F M fáze do A F fáze. 

Abstract 
Properties of the phase transition in iron-rhodium (FeRh) from the antiferromagnetic 
(AF) to ferromagnetic phase ( F M ) are largely affected by lattice defects in FeRh. Epi ta 
xia l layers of FeRh are grown on monocrystalline M g O (001) substrates. Surface atomic 
terraces of the substrate can induce defects in epitaxial layers and modify electronic and 
magnetic properties. In this thesis the effect of surface atomic terraces on the width and 
the hysteresis of the metamagnetic phase transition in FeRh thin layers and nanostructu-
res is studied. The amount and character of defects in FeRh are also affected by mutual 
orientation of terraces and FeRh nanowires, which changes the number of discrete jumps 
in F M - A F transition. The nanowires have been fabricated by electron-beam lithography. 
F M domains in in FeRh have been observed by magnetic force microscopy and electrical 
transport properties of differently oriented nanowires have been studied by 2-probe me
asurements. Higher density of surface atomic terraces significantly increases the number 
of discrete jumps in the F M - A F transition. 

K l í č o v á slova 
železo-rhodium, ep i taxn í vrstvy, a t o m á r n í povrchové terasy, me tamagne t i cká fázová pře
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Úvod 
Uniká tn í přechod z ant iferomagnetické fáze (AF) do feromagnetické fáze ( F M ) ve sli

t ině železo-rhodia (FeRh) poprvé pozoroval M . Fallot již roku 1939 [1]. Následně pokra
čoval výzkum v šedesátých letech, kdy byl zaměřen na vlastnosti objemové formy FeRh. 
Později byly pozorovány nové vlastnosti s p o s t u p n ý m zmenšováním struktur FeRh až 
na úroveň nanostruktur. Specifický fázový přechod umožňuje využi t í FeRh pro da tový 
záznam ( H A M R - z angl. Heat Assisted Magnetic Recording) [2], senzory, či pro magne-
tokalorické aplikace [3]. 

Fázová p ř e m ě n a z A F do F M fáze nas tává za teploty okolo 360 K . Fázový přechod 
může být t aké efektivně ovlivněn mnoha faktory, jako jsou dopování slitiny atomy j iných 
mater iá lů , vnější magnet ické pole, nebo p n u t í v mřížce FeRh vyvolané subs t r á t em. Nízká 
teplota fázového přechodu a rozmani té možnos t i regulace fázového přechodu umožňují 
využi t í slitiny FeRh v zařízeních s pracovní teplotou blízkou pokojové tep lo tě a t aké pro 
základní výzkum metamagne t i ckého fázového přechodu. 

Ep i t axn í vrstvy FeRh jsou př ipravovány metodou magne t ronového naprašování na 
monokrys ta l ickém s u b s t r á t u M g O (001), předevš ím kvůli vzájemné shodě d ruhů mřížky 
a mřížkových p a r a m e t r ů . Mnoho vědeckých prací vyzdvihuje vl iv kvality povrchu sub
s t r á t u na př ipravované ep i taxní vrstvy, např . [4, 5, 6]. Nedokonalý povrch s u b s t r á t u 
vyvolává velké množs tv í defektů v ep i taxní vrs tvě, čímž jsou výrazně ovlivněny vlastnosti 
t é t o vrstvy. N a základě předešlých prací byla zvolena metoda žíhání pro zlepšení povr
chových v las tnos t í subs t r á tu . Ž íháním se na povrchu s u b s t r á t u formují povrchové terasy, 
které naopak mohou výrazněji naruš i t strukturu FeRh. Vzájemná orientace teras a nano
struktur se může projevit na elektronických a magnet ických vlastnostech nanostruktur. 
Prověření v l ivu povrchových teras s u b s t r á t u na struktury FeRh může vést k lepšímu po
rozumění chování ma te r i á lu při me tamagne t i cké fázové přeměně , k teré je nezbytné pro 
možnost průmyslového využi t í tohoto mate r iá lu . 

Exper imentá ln í část práce zahrnuje úp ravu s u b s t r á t u metodou d louhodobého žíhání 
a analýzu povrchu subs t r á tu , k t e rá byla provedena pomocí mikroskopu a tomárn ích sil 
( A F M ) . Exper imen tá ln í část dále zahrnuje p ř íp ravu a analýzu FeRh vrstev, k teré jsou 
př ipravovány na různě ž íhaných subs t rá tech . Fázový přechod souvislé FeRh vrstvy byl 
charakter izován pomocí metody vibrační magnetometrie ( V S M ) . Pro př íp ravu prosto
rově omezených struktur byla použ i t a metoda elektronové litografie ( E B L ) a pro elek
trické kontakty byla použ i t a metoda fotolitografie ( U V L ) . Ana lýza n a n o d r á t ů z FeRh 
byla provedena pomocí mikroskopu magnet ických sil ( M F M ) a p ros t ředn ic tv ím dvoubo
dové metody měření elektrických t r anspor tn í ch v las tnos t í byla u rčena tep lo tn í závislost 
odporu n a n o d r á t ů s různou orientací vzhledem k povrchovým te rasám. Cílem práce je 
tedy analýza vrstev FeRh př ipravených na různě žíhaných subs t rá tech M g O , dále pří
prava a analýza prostorově omezených struktur z FeRh a zároveň popis v l ivu vzájemné 
orientace krystalové mřížky s u b s t r á t u a př ipravených epi taxních vrstev na t r an spo r tn í 
vlastnosti FeRh d rá tů . 

V kapitole 1 jsou rozvedeny základy teorie magnetismu nezbytné pro pochopení zís
kaných výsledků. Kapi to la 2 blíže rozvíjí vlastnosti a chování slitiny FeRh. V následující 
kapitole 3 se blíže zabýváme vlastnostmi M g O s u b s t r á t u a poslední kapitola 4 je věnována 
exper imentá ln í části t é t o práce . 
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1. Vybrané základy magnetismu 
V té to kapitole jsou definovány základní pojmy z oblasti magnetismu použi té v t é to 

práci . 

1.1. Veličiny pro popis magnetického pole 
Základní vel ičinou 1 pro popis magnetismu je magnet ický moment fi. N a a tomárn í 

úrovni je vn i t řn í magnet ický moment atomu spjat s o rb i tá ln ím a spinovým magne t i ckým 
momentem e lek t ronů 2 [7]. Pro makroskopický 3 popis magnet ického momentu se zavádí 
veličina magnetizace M, k t e rá je d á n a [8] 

*í = £ f ' <L1> 
i 

kde V je objem vzorku. 
Další veličinou pro popis magnet ického pole je magne t ická indukce B, k t e rá pod léhá 

Gaussovu zákonu magnetismu [8] 

V • B — 0. (1.2) 

Pro popis magnet ického pole v mate r i á lu se zavádí p o m o c n á veličina magne t ická in
dukce H. Veličiny B, H a M jsou v d a n é m mate r i á lu svázány vztahy [8] 

B = //o (H + M) = //o (1 + x) H = HQHTH, (1.3) 

kde no je permeabilita vakua a p la t í fio = 4n • 10~ 7 H m - 1 , \ir je re la t ivní permeabilita 
mate r iá lu a x je magne t ická susceptibilita mater iá lu , k t e rá popisuje reakci ma te r i á lu na 
vnější magnet ické pole. Pro anizot ropní mate r iá ly p la t í [8] 

M = XH, (1.4) 

kde x J e tenzor d ruhého ř á d u magnet ické susceptibility a veličiny M a H tedy nemusejí 
být kolineárními vektory. V izotropních mater iá lech je magne t ická susceptibilita ma te r i á lu 
kons tan tn í . 

Celkový magnet ický moment částice lze vyjádři t ve tvaru 

H = Vorb + Vs, (1-5) 

kde [x0rb je orbi tá ln í magnet ický moment atomu a fis je spinový magnet ický moment 
atomu. 

x Pro definici základních pojmů a veličin pro popis magnetismu v celé té to práci budou použity jednotky 
a definice soustavy SI - Systéme international ďunités. 

2 Magnetický moment jádra je kvůli své hmotnosti o tři řády nižší než příspěvek elektronů, a proto jej 
považujeme za zanedbatelný. 

3 Lokální magnetický moment vlivem teplotních vlivů na atomární úrovni velice výrazně fluktuuje, 
a proto je z praktického hlediska nezbytné definovat makroskopickou hustotu magnetického momentu [8]. 
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O r b i t á l n í m a g n e t i c k ý moment 

Orbi tá ln í magnet ický moment fJ,orb je veličina plynoucí z pohybu záporně nab i tých 
elektronů okolo k ladně nab i t ého j ád ra . Tuto veličinu lze vyjádři t jako [7, 8] 

g 
f X o r b = ~2rnl = l 1 , 

kde e je hodnota e lementárn ího náboje , me je hmotnost elektronu a l je moment hybnosti 
elektronu. Konstanta 7 se označuje jako gyromagnetický poměr. Z kvantové mechaniky 
plyne, že nelze změři t všechny složky vektoru fAorb- S t a n d a r d n ě měř íme pouze z-ovou 
složku, kterou lze vyjádři t jako [8] 

g 

kde mi je orbi tá ln í kvantové číslo nabývající hodnot mi = 0, ± 1 , ± 2 , . . . a h je redukovaná 
Planckova konstanta 4 . Př i rozenou jednotkou magnet ického momentu je Bohrův magneton 
fj,B, k te rý je definován jako [7, 8] 

fjiB = — = 9, 274 • 1 0 " 2 4 A m 2 . (1.8) 

S p i n o v ý m a g n e t i c k ý moment 

Spinový moment fis je vn i t řn í v las tnos t í e lektronů a n e m á žádnou klasickou analo
gii [8]. Opě t zde p la t í možnost měření pouze jedné projekce, kterou lze vyjádři t ve tvaru 

eh 
Hs,z = msh, (1.9) 

me 

kde m s je spinové kvantové číslo nabývající hodnot ms = ± 1 / 2 [8]. 

1.2. Energie a magnetismus 
Stabili ta u spo řádán í magnet ických m o m e n t ů v mate r i á lu je definována minimalizací 

celkové energie sys tému e, ve k te ré je zastoupeno velké množs tv í složek energie, p la t í 
tedy [8] 

e = ez + eex + ed + ea + ... (1.10) 

Hlavními př íspěvky celkové energie e je Zeemanova energie ez, v ý m ě n n á energie eex, 
energie dipólové interakce a an izot ropní energie ea. Tyto hlavní složky energie jsou v 
následující sekci blíže rozvedeny. 

^ - = 1.055 • 1 ( T 3 4 Js 
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Zeemanova energie 

P ů s o b e n í m vnějšího magnet ického pole HEXT na mater iá l s magnet izac í M dojde 
k př ik lánění vektoru M ke směru vnějšího pole HEXT. T í m t o jevem je vyvolán moment 
síly T = Ho M x HEXT působící na magnetizaci M, čímž dojde v mate r i á lu ke změně 
tzv. Zeemanovy energie ez dané vztahem [8] 

ez = -Ho j j j ^ M - H e x t ( ř r . ( 1 . 1 1 ) 

V ý m ě n n á energie 

Výmenná energie plyne ze vzájemné interakce mezi spinovými momenty jednot l ivých 
a tomů. Tato interakce je zodpovědná za dalekodosahová u spo řádán í magnet ických mo
mentů . Hami l ton ián t é t o interakce mnohae lek t ronového sys tému m á obecně tvar [7, 8] 

HEX = ^ ^ JíjŠi • Šj, (1.12) 

kde Si, S j jsou spinové momenty hybnosti z-tého a j - t é h o elektronu a .1^ př ís lušná vý
m ě n n á konstanta pro daný mater iá l . 

Čas to používanou aproximací obecného vztahu (1.12) je vzá jemná interakce pouze 
sousedních spinu. Hodnota v ý z n a m n ě ovlivňuje výsledné spinové uspořádán í . Pro fe
romagnet ické u spo řádán í je typická hodnota > 0, naproti tomu pro ant iferomagnetické 
uspořádán í je typická hodnota < 0. Ve feromagnet ickém uspo řádán í je tedy prefero
vaná souhlasná orientace sousedních spinu, za t ímco v ant i feromagnet ickém uspo řádán í je 
preferována jejich opačná vzá jemná orientace. [8, 7] 

V aproximaci spoji té magnetizace lze vyjádři t v ý m ě n n o u energii eex ve tvaru [8] 

W / / / ( v 0 ^ ( 1 1 3 ) 

kde A je v ý m ě n n á konstanta, M je magnetizace mater iá lu , Ms je sa turačn í hodnota 
magnetizace a integrace p rob íhá přes objem vzorku V. 

Energie d i p ó l o v é interakce 

Každý magnet ický dipól v mate r i á lu vytvář í magnet ické pole, k teré přispívá k celko
vému vn i t řn ímu poli , tzv. demagnetizačnímu poli HD, k teré interaguje s okolními dipóly. 
Celkový energiový příspěvek daný touto interakcí lze vyjádři t vztahem [8] 

e d = ~ f S S S v M ' H d ( ř r ' ( L 1 4 ) 

A n i z o t r o p n í energie 

V magnet ickém mate r i á lu existuje vždy preferovaná osa - tzv. snadná osa, podél níž 
se magnetizace M snadněji orientuje. K e vzniku t é t o osy vede tvarová a krysta lová ani-
zotropie vzorku. Tvarová anizotropie plyne z tvaru samotného vzorku, za t ímco krystalová 
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anizotropie plyne ze s amo tného uspo řádán í krystalu. S touto anizotropi í je spojena i pří
s lušná an izot ropní energie, k t e rá se odvíjí od vzájemné orientace M a snadné osy. Tato 
energie může být vyjádřena ve tvaru [8] 

Kusm26d3r, (1.15) L\ ,, Mil 1/ ( 
'V 

kde Ku je koeficient anizotropie a úhel 9 je úhel mezi vektorem M a vektorem snadné 
osy. 

1.3. Magnet ická uspořádání 

1.3.1. Diamagnet ické látky 
Diamagnetismus je jev, kdy magnet ické pole v mate r i á lu indukované vnějším magne

t ickým polem míří proti směru vnějšího pole, čímž toto pole oslabuje. Tento jev se do j is té 
míry vyskytuje v každé látce a je-li ma te r iá l ods t r aněn ze vnějšího magnet ického pole, tak 
zaniká i indukované pole. Je-li diamagnetismus v dané látce d o m i n a n t n í m magne t i ckým 
jevem, pak lá tku označujeme za diamagnetickou. 

Za klasickou analogii tohoto jevu lze považovat tzv. Lenzův zákon [7, 9], podle k te rého 
plat í , že je-li vložena proudová smyčka do vnějšího magnet ického pole, tak se ve smyčce 
indukuje proud, k te rý se snaží zamezit změně magnet ického indukčního toku proudovou 
smyčkou. 

Diamagnet ické lá tky jsou charakter is t ické tep lo tně nezávislou susceptibilitou, k t e rá je 
d á n a vztahem [7, 10] 

i 

kde ./V je poče t e lektronů v jednotkovém objemu a člen (rf) je určen rozložením elektronů 
v mater iá lu . Je tedy zřejmé, že hodnota XDÍ je záporná , nezávislá na tep lo tě a s t a n d a r d n ě 
se pohybuje okolo hodnoty XDÍ ~ —10~5. 

1.3.2. Paramagnet ické látky 
Paramagnetismus je jev významný v mater iá lech s nepárovými elektrony v a tomárn ích 

orbitalech, díky čemuž mají nenulový lokální magnet ický moment. Tyto momenty na sebe 
mírně působí , ale vlivem teplo tn ích fluktuací jsou jejich směry n á h o d n é a celková magne-
tizace je přibližně rovna nule. P ř i působení vnějšího magnet ického pole se ale momenty 
uspořádaj í podél vnějšího magnet ického pole pro minimalizaci Zeemanovy složky energie, 
k te rá je p o p s á n a v sekci 1.2, čímž je vyvolána nenulová magnetizace M. Po ods t raněn í 
vnějšího pole se momenty v rá t í do chaotického uspo řádán í a výsledná magnetizace je 
opět nulová [8, 9]. Magnet ická susceptibilita paramagnetik se řídí tzv. Curieovým záko
nem, k te rý m á v př ípadě platnosti p o d m í n k y \IBB ksT tvar [8] 

fM>NfŕB 1 C 
XPa = - J — Ť = ^ ( L 1 7 ) 
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kde \XB je Bohrův magneton (viz 1.1), B je velikost vnějšího magnet ického pole, UB je 
Boltzmannova konstanta a TV je počet nepárovaných e lektronů v jednotkovém objemu. 
Konstanta C se označuje jako Curieova konstanta a susceptibilita je tedy nepř ímo ú m ě r n á 
t e rmodynamické tep lo tě T. S t a n d a r d n í hodnota magnet ické susceptibility paramagnetic-
kých látek je k ladná a její hodnota se pohybuje v rozmezí \Pa ~ 1 0 _ 5 - 1 0 - 2 . V paramag-
netických lá tkách vyvolává vnější pole i diamagnetickou odezvu, k t e r á je však vzhledem 
k paramagne t ické odezvě mate r i á lu zanedba te lná . 

1.3.3. Feromagnetické látky 
Feromagnetické uspořádání ( F M ) je charakter is t ické nenulovou magnet izac í materi

álu bez působení vnějšího magnet ického pole - jednot l ivé magnet ické momenty vytvářejí 
makroskopické oblasti, v nichž jsou momenty souhlasně orientovány. Tyto oblasti ozna
čujeme za magnetické domény a jejich velikost a u spo řádán í jsou v izo t ropním mate r i á lu 
určeny rovnováhou mezi dipólovou a výměnnou interakcí [11], (viz sekce 1.2). Feromag
net ickým l á t k á m odpovídá k l adná v ý m ě n n á konstanta J j j , což způsobí , že souhlasná 
orientace sousedních m o m e n t ů je energeticky nejvýhodnější . V různých magnet ických do
ménách je i různý směr magnet ického momentu. P ř i působení vnějšího magnet ického pole 
dojde k seřazení jednot l ivých domén ve směru vnějšího magnet ického pole a výsledná 
magnetizace výrazně naroste. 

Magnet ická susceptibilita feromagnetických lá tek \Fe je p o p s á n a tzv. Curieovým -
Weissovým zákonem, k te rý m á tvar [7, 8] 

kde Tc předs tavuje tzv. Curieovu teplotu. Spon tánn í magnetizace je tedy výrazně závislá 
na tep lo tě a při dosažení Curieovy teploty T c je rovna nule. Tepelné fluktuace pro teploty 
T > TQ naruš í u spo řádanou doménovou strukturu a mater iá l přechází z feromagnetické 
do paramagne t ické fáze [7]. 

Základní charakterizaci feromagnetických látek poskytuje tzv. hysterezní smyčka. J e d n á 
se o nel ineární závislost magnetizace M na vnějším magne t ickém poli H. Hysterezní 
kř ivka jako celek poskytuje základní pohled na schopnost ma te r i á lu reagovat na vnější 
magnet ické pole. S t a n d a r d n í podoba hysterezní smyčky feromagnetických lá tek je znázor
něna na obrázku 1.1. 

Smyčka začíná v nulovém vnějším poli s nulovou hodnotou magnetizace, nás ledně 
s ros toucím polem H roste i hodnota magnetizace až dosáhne hodnoty sa turačn í mag
netizace M s . Tuto část smyčky označujeme za křivku prvotní magnetizace. Zeslabíme-li 
vnější pole až na nulovou hodnotu, je v ma te r i á lu stále p ř í t o m n a tzv. remanentní magne
tizace Mr. Pro dosažení nulové hodnoty magnetizace je t ř eba snížit vnější pole na hodnotu 
—Hc, k t e rá se označuje jako tzv. koercitivita. Dalš ím n á r ů s t e m záporné hodnoty vnějšího 
pole opět dosáhneme sa tu račn í hodnoty magnetizace v opačném směru. Dalš ím n á r ů s t e m 
vnějšího pole získáme opačnou část kř ivky s analogickým p r ů b ě h e m . Celá kř ivka vytvář í 
uzavřenou hysterezní smyčku [8]. 

1 
XFe oc T-T, c 
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O b r á z e k 1.1: Hysterezní kř ivka feromagnetických látek. MS je sa tu račn í magnetizace. 
MR je r emanen tn í hodnota magnetizace a HC je koercitivita. P řevza to a upraveno z [8]. 

1.3.4. Antiferomagnetické látky 
Dalš ím m o ž n ý m magne t i ckým u s p o ř á d á n í m mate r i á lu je antiferomagnetické uspořá

dání ( A F ) , k te ré je vyvoláno výměnnou interakcí se zápornou hodnotou výměnné kon
stanty Jij, což vyvolá ant ipara le lní preferenční směr orientace sousedních magnet ických 
momen tů . Magnet ická struktura A F látek může být p o p s á n a složením dvou podmř ížek se 
vzájemně opačnými magne t ickými momenty [7], jak je znázorněno na obrázku 1.2. Směr 
těch to magnet ických m o m e n t ů označujeme za tzv. antiferomagnetickou osu. 

i j f i f 

f \ t ! i \ 
1 f i ; i 

* i 4 ! 
-4 

• f 
t 

• f 

• f 

f i f -4 t 
i f -4 4 i 
f 4 i 4 t 
i f -4 i i 

O b r á z e k 1.2: Struktura ant i feromagnet ického mate r i á lu p o p s a n á složením dvou pod
mřížek s opačně or ientovanými magne t ickými momenty. P ř evza to a upraveno z [7]. 

Celkový magnet ický moment A F mřížky bez působení vnějšího pole je tedy roven 
nule [7]. Magnet ická susceptibilita A F látek je rovněž závislá na teplotě . Tato závislost je 
znázorněna na obrázku 1.3. 

Susceptibilita ant i feromagnet ických mate r i á lů závisí na směru vnějšího pole vzhledem 
k A F ose. x\\ roste až do urči té hodnoty TJV zvané Néelova teplota5. Hodnota x± J e P r o  

T < TJV kons tan tn í . P ř i t ep lo tách T > TJV dochází k p řev ládnu t í t e rmáln ích fluktuací, což 
vede k narušení A F uspo řádán í a lá tka se s tává paramagnetickou. Susceptibilita je pro 
T > TN d á n a Cur ieovým zákonem podle vztahu ( 1 . 1 7 ) a pro T < TN se susceptibilita řídí 
modifikovaným Curieovým-Weissovým zákonem ve tvaru [7] 

XAF OC 
T + TÍ N 

; i . i 9 ) 

'Pojmenováno po Louisovi Néelovi, který již v roce 1932 rozvinul teorii antiferomagnetismu. 
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1 ' x 

x± 

x y 

A F F M 

TN T 

O b r á z e k 1.3: Závislost magnet ické susceptibility A F látek na teplotě . Pro teploty 
T < TN, kde TN je Néelova teplota, záleží susceptibilita na směru při loženého magnetic
kého pole. Je-li vnější pole aplikováno rovnoběžně, resp. kolmo, na antiferomagnetickou 
osu, pak značíme susceptibilitu jako x\\i resp. x±- P r o teploty T > TN se l á tka s tává 
paramagnetickou [7]. 

V další kapitole se budeme věnovat t ř ídě mate r i á lů vykazující fázovou p řeměnu z A F 
stavu do F M stavu a opačně . Tento přechod označujeme za tzv. metamagnetický fázový 
přechod a může být vyvolán změnou teploty, nebo aplikací vnějšího magnet ického pole na 
vzorek [12]. 
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•v 2. Zelezo-rhodium 
Slit ina železo-rhodia (FeRh) pod léhá metamagne t i cké fázové p řeměně z A F fáze na F M 

fázi, což bylo objeveno M . Fallotem [1] již roku 1939. K fázovému přechodu dochází okolo 
teploty 360 K , což z t é to slitiny tvoří vhodného k a n d i d á t a pro aplikace [12, 13]. Další 
zaj ímavou v las tnos t í FeRh je možnost v ý z n a m n ě regulovat teplotu metamagne t i ckého 
přechodu [14]. Faktory ovlivňující teplotu přechodu jsou diskutovány v sekci 2.2. 

2.1. Fázový diagram a struktura FeRh 
Fázový diagram vykresluje rovnovážný stav slitiny v závislosti na teplotě a a tomárn í , 

resp. h m o t n o s t n í koncentraci p rvků ve slitině. N a obrázku 2.1 je znázorněn fázový diagram 
FeRh. 

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 
Atomárn í koncentrace R h (%) 

O b r á z e k 2.1: Fázový diagram FeRh: L - tavenina; 7 - fcc fáze; ô - vysokoteplotní bcc 
fáze; a - n ízkoteplotní bcc fáze; a' - feromagnet ická fáze s C s C l strukturou; a" - antifero-
magnet ická fáze se strukturou C s C l . Fázový přechod A F - F M se vyskytuje v úzké oblasti 
s a t omárn í koncentrací rhodia 48-54 %. P řevza to a upraveno z [15]. 

Fázový přechod z A F fáze do F M fáze ( A F - F M přechod) nas tává mezi fázemi a' 
( F M fáze) a a" ( A F fáze) pouze při a t omár n í koncentraci 48-54 % R h . Krystalogra
fické u spo řádán í obou fází je prostorově cent rovaná kubická mř ížkaa ( B C C 1 ) analogicky 
se strukturou C s C l [15, 16], k t e r á může být in te rpre tována jako spojení dvou pros tých 
kubických mřížek ( S C 2 ) , kde každá je tvořena atomy jednoho prvku. Toto uspořádán í 
je znázorněno na obrázku 2.2. Mřížka FeRh je tedy tvořena kubickou mřížkou s dvou-
a t o m á r n í bází, kde atom Fe se nachází na pozici [000] a atom R h na pozici [ | | | ] [10]. 
P ř i me tamagne t i cké fázové p řeměně dojde ke změně mřížkových p a r a m e t r ů . Mřížkový 
parametr A F fáze je a = 2.985 Ä a po fázovém přechodu do F M fáze je a = 3.000 Á 
[17, 18]. 

X Z angl. body centered cubic. 
2 Z angl. simple cubic. 
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Uspořádán í magnet ických m o m e n t ů jednot l ivých fází je naznačeno na obrázku 2.2. 
V A F fázi je velikost magnet ického momentu Fe a t o m ů LiFe,AF = 3.3/xs a moment R h 
a t o m ů fiRh,AF = 0. Ve F M fázi odpovídá jednomu atomu Fe moment fXFe,FM = 3.2/XB, 
který m á souhlasný směr s indukovaným momentem R h , k te rý m á velikost [IRK.FM = 

0.9/xB [12]. 

a = 2.985 Á a = 3.000 Á 

Ohřev 

Ochlazení 
/WHh^0.9/x B 

IX F e — 3.3/XB LlFe — 3.2/XB 

(a) (b) 

O b r á z e k 2.2: Krysta lové u spo řádán í FeRh (a) A F fáze, (b) F M fáze. 

2.2. Metamagnet ický fázový přechod FeRh 
Metamagne t i cký fázový přechod odpovídá p řechodu z A F fáze a" přes stav koexis

tence fází A F a F M (a' + a"), až do F M fáze a' (označení fází podle fázového diagramu 
FeRh znázorněného na obrázku 2.1). Fázový přechod z A F fáze do F M fáze je fázovým 
přechodem prvn ího druhu 3 , za t ímco přechod z A F fáze do paramagne t ické fáze se řadí 
mezi fázové přechody d ruhého druhu 4 . 

2.2.1. Teplota A F - F M přechodu 
Kvůli odlišné hodno tě mřížkových p a r a m e t r ů při A F a F M fázi lze dosáhnout stabili

zace j edné z fází vnější změnou mřížkového parametru FeRh, čímž také ovlivníme teplotu 
fázového p ř e c h o d u 5 . 

Teplota me tamagne t i ckého fázového přechodu výrazně závisí na p o m ě r u zas toupení 
jednot l ivých p rvků ve slitině a k romě toho může být modifikována dopováním j iných 
prvků, např . paladiem, platinou, hliníkem, atp. [20]. Dopováním a t o m ů o různé velikosti 
oproti Fe a R h mírně pozměníme mřížkový parametr F e R h 6 , čímž vyvoláme preferenci bud 
A F stavu, nebo F M stavu. Dopován ím FeRh se p o d r o b n ě zabývala t aké R. Barua [21]. 

3 Fázový přechod prvního druhu je charakteristický skokovou změnou parametru uspořádání, čemuž 
zde odpovídá magnetizace M. V tomto případě lze pozorovat koexistenci jednotlivých fází v průběhu 
přechodu [19]. 

4 Fázovému přechodu druhého druhu odpovídá spojitá změna parametru uspořádání. Př i teplotě pře
chodu, tzv. kritickém bodě, nepozorujeme koexistenci fází [19]. 

5Vzhledem k předpokládaným aplikacím blízko pokojové teploty usilujeme především o snížení teploty 
fázového přechodu, tedy o stabilizaci F M fáze. 

6 Dopováním velkého atomu dojde ke snížení mřížkového parametru, zatímco dopováním malého atomu 
dojde ke zvětšení mřížkového parametru. 
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K poklesu teploty přechodu také dochází při působení vnějšího magnet ického pole, k teré 
stabilizuje F M fázi [12]. 

2.2.2. V l i v subs t r á tu na A F - F M přechod v FeRh 
Významný vl iv na teplotu A F - F M přechodu FeRh m á subs t rá t , na němž jsou tenké 

vrstvy FeRh př ip ravovány 7 . Pro tento účel se užívají subs t r á ty s p o d o b n ý m mřížkovým pa
rametrem, jako m á FeRh. Nejhojněji užívanými subs t r á ty jsou monokrystaly M g O (001) 8 

a AI2O3 (0001) (safír). Mřížkový parametr s u b s t r á t u neodpovídá přesně mřížce FeRh, 
čímž dochází k deformaci FeRh mřížky a pro zmíněné subs t r á ty jsou deformace různě 
or ientovaného FeRh zmíněny v tabulce 2.1. 

Tabulka 2.1: Míra napě t í a deformace v různě orientovaných mřížkách FeRh naneseného 
na subs t rá tech M g O (001) a A l 2 0 3 (0001). P r v n í 2 sloupce označují krystalografickou 
rovinu vrstvy FeRh, k t e rá byla měřena pomocí R T G difrakce. \ř m á v ý z n a m úhlu mezi 
normálou vzorku a dopadaj íc ím úh lem R T G paprsku a a je mřížkový parametr př ís lušného 
subs t r á tu . P řevza to z [12]. 

a (Á) Napě t í (%) a(Á) Napě t í (9 
F e R h / M g O F e R h / A l 2 0 3 (°) M g O M g O A 1 2 0 3 A 1 2 0 3 

(002) (111) 0,0 2,9980 +0,33 2,9800 -0,27 
(110) 35,2 2,9854 -0,09 

(011) 45,0 0,9890 +0,03 
(200) 54,7 2,9901 +0,07 

(020) (1-10) 90,0 2,9750 -0,44 2,9950 +0,23 

Změnou mřížkového parametru je možné stabilizovat jednu z fází A F - F M fázového 
přechodu, čímž lze regulovat teplotu přechodu. Z tabulky 2.1 plyne, že různá uspořádán í 
FeRh na různých subs t rá tech vedou k napě t í , k teré rozšiřuje, resp. smršťuje mřížku FeRh, 
čímž dochází ke stabilizaci F M , resp. A F fáze a dochází k poklesu, resp. n á r ů s t u teploty 
přechodu. Porovnán í závislosti magnetizace na tep lo tě pro jednot l ivé subs t r á ty je znázor
něno na obrázku 2.3, z čehož lze jednoznačně pozorovat pokles teploty přechodu FeRh 
př ipraveného na A 1 2 0 3 subs t r á tu , na rozdíl od zvýšení teploty přechodu v př ípadě M g O 
subs t r á tu . 

Dalšího poklesu teploty přechodu lze dosáhnou t mezivrstvou mate r i á lu mezi subs t rá
tem a FeRh vrstvou s vyšší hodnotou mřížkového parametru než m á FeRh, čímž lze 
vyvolat vyšší roz tažné napě t í v FeRh mřížce, a tedy stabilizovat F M fázi FeRh. Pro 
tyto účely lze použí t vrstvu wolframu (W) pod vrstvou FeRh s mř ížkovým parametrem 
a = 3,1652 Á [22] a B C C krystalickou mřížkou, k t e r á zajišťuje možnos t ep i taxního rů s tu 
W vrstvy na M g O s u b s t r á t u a nás ledný růs t FeRh vrstvy. 

2.2.3. Elektrické t r anspo r tn í vlastnosti FeRh 
M i m o fázovou p řeměnu vykazuje FeRh s t a n d a r d n í chování elektrického odporu v zá

vislosti na teplotě typické pro kovy. K výraznému poklesu elektrického odporu dochází při 
A F - F M přechodu FeRh, kdy dochází k poklesu odporu až o 50 % původn í hodnoty [14]. 

7 Způsob přípravy FeRh vzorků je blíže rozveden v kapitole 4.3. 
8 M g O - F C C mřížka (NaCl struktura), a = 4,212 Á. 
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O b r á z e k 2.3: Porovnání teplotních závislostí magnetizace M (T) FeRh vrstev př iprave
ných na různých subs t rá tech . P ř evza to a upraveno z [12]. 

Závislost odporu na teplotě při A F - F M přechodu v FeRh je výrazně ovlivněna pro
s torovým omezením FeRh struktur, k teré vyvolává asymetrii mezi A F - F M a F M - A F pře
chodem. Touto asymetr i í se zabýval Uhlíř et al. [23]. Měřen ím o d p o r ů n a n o d r á t ů FeRh 
při fázovém přechodu se ukázalo , že A F - F M přechod je t éměř hladký, za t ímco F M - A F 
přechod je realizován několika diskrétními skoky. Tato asymetrie je znázorněna na ob
rázku 2.4. Toto chování bylo vysvět leno r ů z n ý m p o č t e m nukleačních center metamagne-
tického fázového přechodu mezi A F a F M fází, kde A F uspo řádán í je výrazně narušeno 
s t ruk tu rn ími poruchami, jako jsou hranice zrn nebo čárové poruchy, za t ímco F M uspo
řádán í není narušeno ani ve výrazně zrni tých s t ruk tu rách a počet nukleačních center pro 
fázový přechod je mnohem menší [23]. 
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+342 K : 
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A352 K 

354 K 
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O b r á z e k 2.4: Teplotní závislost odporu FeRh d rá tů , (a) Opakovatelnost měření byla 
ověřena dvěma shodnými měřeními (červená a černá kř ivka) . Parametry d rá tu : t loušťka -
50 nm, šířka - 220 nm, délka - 2,6 / im. (b) Měření neúplných fázových přechodů s různým 
množs tv ím zbytkové A F fáze. S ros toucím podí lem zbytkové A F fáze se s tává F M - A F pře
chod více h ladkým. Vyznačené teploty odpovídaj í t ep lo tám, kdy byl pozastaven A F - F M 
přechod. Parametry d rá tu : t loušťka - 33 nm, šířka - 550 nm, délka - 4 /xm. P řevza to a 
upraveno z [23]. 
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3. MgO substrát 
Vrstvy FeRh se nejčastěji př ipravuj í ep i taxně na subs t r á tu monokrysta l ického oxidu 

horečna tého - M g O (001). Bližší informace o ep i t axn ím r ů s t u a o použi t í M g O s u b s t r á t u 
jsou rozvedeny v t é t o kapitole. 

3.1. Epi taxní růst 
Za tzv. epitaxní růst označujeme růs t krystal ické struktury na krystal ickém subs t r á tu . 

Podmínkou je možná návaznost krystalové mřížky ep i taxn í vrstvy na mřížku subs t r á tu . 
Rozdíly v druhu mřížky a mřížkových parametrech s u b s t r á t u a ep i taxní vrstvy vedou 
na mnoho s t ruk tu rn ích poruch v ep i taxní vrs tvě [24]. Schémat icky jsou různé p ř ípady 
epi taxního rů s tu znázorněny na obrázku 3.1. 

Ep i t axn í 
vrstva 

Subs t rá t 

Q Q Q Q Q Q Q G ) 
( M M M M M M M ) 
( M M M M M M M ) 
( M M M M M M Č - é 

( M M M M M M M ) 
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Ó O Ó Ô Ô Ô Ô Ô Ó O Ó Ô Ô Ô Ô Ô 
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©• 

(a) (b) (c) 

O b r á z e k 3.1: (a) Dokonalý ep i taxní růs t (úplná shoda mřížkových p a r a m e t r ů ) , (b) 
epi taxní růs t s n a p ě t í m vyvolaným ve vrs tvě (neshoda mřížkových p a r a m e t r ů ) , (c) rela
xovaná ep i taxn í vrstva (výrazná neshoda mřížkových p a r a m e t r ů ) . 

Klíčovou záležitostí pro růs t kvali tních epi taxních vrstev je použi t í vhodného sub
s t r á t u pro př ís lušnou epi taxní vrstvu, čímž lze dosáhnou t dos ta tečné shody mřížkových 
p a r a m e t r ů . Část ice ep i taxn í vrstvy se vážou na povrch subs t r á tu , a proto lze očekávat , 
že s rostoucí kvalitou povrchu subs t r á tu poroste kvalita vzniklé vrstvy. V l i te ra tuře je 
často zdůrazněna důležitost p ř íp ravy s u b s t r á t u pro růs t ep i taxn í vrstvy [4, 5, 6]. Cílem 
je použi t í s u b s t r á t u s min imá ln ím rozdílem v mřížkových parametrech oproti epi taxní 
vrs tvě a s vhodně navazující mřížkou, čímž lze dosáhnou t malého p o č t u mřížkových po
ruch, omezit počet hranic zrn a eliminovat další nežádoucí jevy, k teré se dále projevují 
na vlastnostech epi taxní vrstvy. Pro minimalizaci p o č t u poruch v př ipravované vrs tvě se 
používají monokrysta l ické subs t r á ty [24]. 

P ř i řezání s u b s t r á t u na požadovanou krystalografickou rovinu vždy dochází k ma
lým odchylkám úhlu mezi řeznou a krystalografickou rovinou, což vede ke vzniku tzv. 
teras. V záhybech je vyšší p ravděpodobnos t vazby mezi s u b s t r á t e m a část icemi epi taxní 
vrstvy a právě v záhybech začíná ep i taxn í vrstva růs t . Tento směr rů s tu je znázorněn na 
obrázku 3.2. 

Subs t rá t 

O b r á z e k 3.2: Směr rů s tu ep i taxn í vrstvy na s u b s t r á t u s terasami. 

17 



3.2. Povrchová úprava subs t rá tu 
Existuje několik metod úp ravy s u b s t r á t u pro dosažení jeho opt imálních s t ruk tu rn ích 

vlas tnost í . Čas to se používají různé způsoby chemického čištění, p ř ípadně žíhací procesy. 
Chemickým čiš těním jsme schopni eliminovat množs tv í nečistot z povrchu subs t r á tu , ale 
nedocíl íme t ímto způsobem výrazné s t ruk tu rn í změny a zlepšení kvality mřížky. Velice roz
šířené je použi t í slabších rozpouštědel (aceton, isopropylalkohol - I P A , ethanol, trichlo
rethylen) v kombinaci s u l t r azvukovým čištěním. Naprot i tomu ohřevem s u b s t r á t u na 
vysoké teploty d o d á m e část icím s u b s t r á t u po t ř ebnou akt ivační energii pro p řeuspořádán í 
do pravidelnějšího uspořádán í , k te ré je zároveň pro krystal energeticky výhodnějš í a může 
vést k vý raznému zlepšení struktury epi taxních vrstev [4]. Žíhání lze provádět po delší 
dobu (řádově několik hodin) na stálé teplotě - vhodné pro nevodivé vzorky, nebo lze pou
žít tzv. flashing. Tato metoda spočívá ve velice p r u d k é m náh lém ohřevu vzorku na teplotu 
přesahující 1000 °C a v nás ledném ochlazení po několika v teř inách. Vysoké teploty je dosa
ženo nejčastěji p růchodem proudu vzorkem, což dělá tuto metodu použi te lnou pouze pro 
elektricky vodivé vzorky. Takových cyklů se provádí několik za sebou. Flashing je t ř eba 
provádět ve velmi vysokém vakuu ( U H V 1 ) pro zamezení dopadu nečistot na rekonstruo
vaný povrch. K r á t k á doba ohřevu je prevencí proti možnému odplyňování vzorku, což by 
vedlo ke zhoršení t laku v a p a r a t u ř e a k nás ledné kontaminaci povrchu. Tato metoda se 
hojně využívá např . pro p ř íp ravu uspo řádán í Si (111) 7 x 7 [25]. 

Porovnání v l ivu chemického čištění a ž íhání s u b s t r á t u na fyzikální a s t r uk tu rn í vlast
nosti epi taxních vrstev bylo již d iskutováno v článcích [4, 5, 6] a nejlepších výsledků bylo 
dosaženo právě žíhacími procesy. Schroeder et al. [5] zároveň diskutují v l iv ž íhání sub
s t r á t u na vrstvy s různými rozdíly mřížkových p a r a m e t r ů oproti s u b s t r á t u a mnohem 
výraznějšího zlepšení dosáhla vrstva s m a l ý m rozdílem mřížkových p a r a m e t r ů ( subs t rá t 
M g O , ep i taxní vrstva T i N , rozdíl mřížkových p a r a m e t r ů 0.6 %, oproti s u b s t r á t u M g O , 
ep i taxní vrs tvě H f N a rozdílu mřížkových p a r a m e t r ů 7.2 %). Ep i t axn í vrstva tedy velice 
přesně kopíruje povrch a p ř ímo navazuje na strukturu subs t r á tu , a s rostoucí shodou 
mřížkových p a r a m e t r ů roste vl iv kvality s u b s t r á t u na ep i taxní vrstvu. 

3.3. Použit í M g O subs t rá tu 
M g O subs t rá t je často použ ívaným s u b s t r á t e m pro růs t kovů a oxidů kovů. Př íč inou 

použi t í pro růs t FeRh je výrazná shoda mřížkových p a r a m e t r ů (rozdíl mřížkových para
m e t r ů M g O a A F fáze, resp. F M fáze FeRh je 0.2 %, resp. 0.7 %). Další výhodou M g O 
je stabilita při vysokoteplotních procesech, což umožňuje použi t í žíhacích metod. Teplota 
t á n í se pohybuje okolo 2500 °C. Výhodou je rovněž plošně cent rovaná kubická mřížka 
( F C C 2 ) , k t e rá často odpov ídá s t ruk tu ře kovů, k te ré jsou na M g O s u b s t r á t u př ipravo
vané [26]. 

Největšími nevýhodami M g O s u b s t r á t u je nízká krystalinita, kdy lze pozorovat několik 
zrn na m m 2 . Rovněž k degvelké radaci povrchu M g O dochází vlivem reaktivity M g O 
s H 2 0 , čímž se na povrchu s u b s t r á t u vytvář í krystalky M g ( O H ) 2 , k teré znehodnocuj í 
povrch [5]. Ty to nevýhody by měly být částečně eliminovány právě ž íháním s u b s t r á t u [26]. 

1Z angl. ultra high vacuum. 
2 Z angl. face centered cubic. 
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Kvůli elektrické nevodivosti M g O byla použ i t a metoda d louhodobého žíhání. P o s t u p n á 
nukleace krys ta lků M g ( O H ) 2 je zobrazena na obrázku 3.3. 

(a) 1 den po ž íhání . (b) 3 dny po ž íhání . (c) 10 dn í po ž íhání . 

O b r á z e k 3.3: A F M měření topografie povrchu M g O s u b s t r á t u uchovávaného na vzduchu 
po různý počet dní po žíhání při teplotě 1050 °C po dobu 12 h. 

Pro minimalizaci degradace povrchu s u b s t r á t u je tedy nezbytné omezit dobu pobytu 
s u b s t r á t u na vzduchu, a proto bude pro žíhání subs t r á tu na tep lo tách do 800 °C použ i ta 
aparatura pro samotnou depozici FeRh. Po celou dobu byly v t é to práci použi ty M g O 
(001) subs t r á ty o čistotě >99.95 %, s rozměry: 5 x 5 x 0.5 m m 3 . 

3.4. Struktura FeRh na M g O 
Preferovanou orientací nanesené vrstvy FeRh na M g O je n a t o č e n á mř ížka o úhel 45°. 

Mřížkovému parametru FeRh (a = 2.985 Á v A F fázi, a = 3.000 Ä v F M fázi) odpovídá 
hodnota mřížkového parametru M g O a — ^ • 4.212 Ä = 2.978 Ä. V l i v e m komprese mříž
kového parametru FeRh v rovině vzorku ( IP 3 ) dochází k expanzi mřížkového parametru 
ve směru kolmém na vzorek ( O O P 4 ) pro zachování objemu e lementárn í buňky. Pokles IP 
mřížkového parametru FeRh stabilizuje A F fází a navyšuje teplotu přechodu. Vzájemné 
uspořádán í M g O s u b s t r á t u a FeRh vrstvy je znázorněno na obrázku 3.4. 

4.212 Á 

(a) (b) 

O b r á z e k 3.4: (a) Krysta l ická struktura objemového FeRh. (b) Orientace struktury FeRh 
na s u b s t r á t u M g O . Mřížka M g O vyvolává ve s t ruk tu ře FeRh kompresní napě t í , čímž 
stabilizuje A F fázi a navyšuje teplotu A F - F M přechodu. 

3 Z angl. in plane. 
4 Z angl. out of plane. 
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4. Experiment 
V následující kapitole je p o p s á n a exper imentá ln í část t é t o práce , k t e r á zahrnuje úp ravu 

a ana lýzu povrchu s u b s t r á t u a nás lednou p ř íp ravu a analýzu struktur FeRh. 

4.1. Exper imentální techniky 
Použi té exper imentá ln í techniky pro př íp ravu a analýzu struktur jsou s t ručně popsány 

v t é t o kapitole. Informace o samotné př ípravě a analýze struktur jsou popsány v kapi to lách 
4.2 a 4.3. 

4.1.1. Magnet ronové naprašování 
Magnet ronové naprašování je druh tzv. fyzikálni depozice z plynné fáze ( P V D 1 ) použí

vaná pro p ř íp ravu tenkých vrstev na povrchu subs t r á tu . Tato metoda se vyznačuje velmi 
vysokou adhezí deponovaného mate r i á lu na subs t rá t a vysokou mírou homogenity nade-
ponované vrstvy. Pro minimalizaci kontaminace deponovaných vrstev se depozice často 
provádí ve velmi vysokém vakuu ( U H V 2 ) [27]. Schéma magne t ronového naprašování je 
znázorněno na obrázku 4.1. 
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Použi tý pracovní p lyn (v našem př ípadě argon - A r ) se p ros t ředn ic tv ím srážek s vol
nými elektrony ionizuje. Ionty A r + a volné elektrony jsou dále urychlovány elektr ickým 
polem mezi katodou a anodou. S ros toucím p o č t e m srážek také roste p ravděpodobnos t 
srážky A r + s elektronem, čímž opět vzniká neu t rá ln í A r a proces se může obnovit. Magne
t ickým polem jsou ionty A r + směrovány na terč , kde vyrazí atomy z terče, k teré nás ledně 
doapdaj í na vzorek. Magnet ické pole také vyvolává gyrační pohyb nab i tých částic, čímž 
je navýšena p ravděpodobnos t srážky, a tedy i p ravděpodobnos t ionizace. Pro podporu 
epi taxního rů s tu je možné držák s u b s t r á t ů vyhř ívat na vysoké teploty (až 1100 °C) [28]. 

Pro elektricky vodivé mate r i á ly terče se používá s te jnosměrné n a p ě t í mezi elektro
dami, za t ímco pro nevodivé terče je p o t ř e b a použí t s t ř ídavé n a p ě t í mezi elektrodami pro 
zamezení kumulace náboje na terči [29]. 

4.1.2. Vibrační magnetometrie 
Vibrační magnetometrie ( V S M 3 ) je metoda měření magnetizace vzorku založená na 

elektromagnet ické indukci. Měřený vzorek je uchycen v držáku a k m i t á ve vnějším magne
t ickém poli v okolí detekčních cívek, v nichž je indukováno napě t í . N a základě měřeného 
napě t í lze urči t magnet ický moment vzorku [30]. Schéma aparatury vibračního magneto
metru je znázorněno na obrázku 4.2. 

Vibrační jednotka 

O b r á z e k 4.2: Schéma aparatury vibračního magnetometru. 

3 Z angl. vibrating-sample magnetometry. 
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4.1.3. Litografie 
E l e k t r o n o v á litografie 

Elektronová litografie ( E B L 4 ) je metoda př ípravy struktur o velikosti až desí tek na
nomet rů . Základem elektronové litografie je tzv. rezist, což je mate r iá l (většinou orga
nický polymer) vyznačující se v ý z n a m n o u s t ruk tu rn í změnou po expozici e lekt ronovým 
paprskem. Vrstva rezistu se nejčastěji nanáš í metodou tzv. spin-coating, při níž dochází 
k vytvoření homogenní vrstvy pomocí odst ředivé lakovačky. Rozlišujeme dva základní 
druhy rezistů - pozi t ivní a negat ivní rezist. Reak t ivn í část rezistu se b ě h e m vyvolání od
plaví a zůs tane pouze ne rozpus tná část , k t e rá slouží jako maska pro selektivní depozici 
a selektivní iontové leptání . V př ípadě pozi t ivního rezistu dojde při vyvolání k ods t raněn í 
exponovaných ploch, za t ímco u nega t ivn ího rezistu jsou odplaveny části , k teré expono
vány nebyly. Maskou nezakry té části tvoř í základ pro vznik struktur [31]. 

Rozlišujeme dva základní litografické postupy - pozi t ivní a negat ivní . Schéma pozitiv
ního, resp. negat ivního litografického procesu je znázorněno na obrázku 4.3, resp. 4.4. P ř i 
pozi t ivním procesu se po vyvolání pozi t ivního rezistu nadeponuje požadovaná vrstva pro 
výsledné nanostruktury. Následuje tzv. lift-off, což je krok litografie, kdy se za pomocí 
rozpouš těd la ods t r an í zbývající rezist spolu s vrstvou pokrývající rezist a zůs tanou pouze 
struktury z deponovaného mate r i á lu [31]. 

1 I 1 

Subs t rá t Nanesení rezistu (P) 

I 1 i I 1 I 1 I 1 
U V / E B expozice rezistu 

Vyvolání rezistu Depozice mate r i á lu Lift-ofř 

O b r á z e k 4.3: Schéma pozi t ivního litografického procesu. 

Subs t rá t 

I I i 
Depozice ma te r i á lu 

U V / E B expozice rezistu Vyvolání rezistu 

Nanesení rezistu (N) 

\ \ \ \ \ \ \ \ i 

Lep tán í 

Ods t r aněn í rezistu 

O b r á z e k 4.4: Schéma negat ivního litografického procesu. 

l Z angl. electron beam litography. 
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Negat ivní proces vyžaduje depozici ma te r i á lu pro nanostruktury ješ tě p řed nanesen ím 
negat ivního rezistu. Po expozici rezistu a vyvolání se pomocí leptání ods t r an í nadepo-
novaný mater iá l nezakry tý rezistem a částečně se ods t r an í i pozůs ta lý rezist. Nakonec se 
v h o d n ý m rozpouš těd lem ods t r an í i zbytek rezistu a zůs tanou pouze požadované struktury 
z nadeponovaného mate r i á lu [31]. 

O p t i c k á U V litografie 

Opt ická litografie ul t raf ialovým zářením ( U V L 5 ) je v principu stejná metoda jako E B L , 
j ed iným rozdílem je nutnost použi t í tzv. fotorezistu, k te rý reaguje právě na U V záření, 
k teré prochází na fotorezist skrze otvory v chromové masce, k teré definují požadované 
struktury, a expozice vzorku tedy prob íhá jen v těch to oblastech. 

U V L je mnohem rychlejší metoda než E B L , je však n u t n é vyrobit masku, k t e rá je velmi 
nák ladná . P ř i použi t í U V L rovněž nelze dosáhnou t tak j emných struktur jako pomocí 
E B L . Metodou U V L je možné za vhodných p o d m í n e k př ipravovat struktury o minimální 
velikosti stovek n a n o m e t r ů . 

S u c h é a m o k r é l e p t á n í 

Jedn ím ze základních litografických procesů je leptání , k te ré nachází využi t í jak při 
ods t raňování zby tků rezistu, tak při ods t raňování rezistem nepokry té vrstvy mate r i á lu při 
vy tvářen í struktur. Rozlišujeme tzv. suché leptání pomocí vysokoenergiových částic plynu 
a tzv. mokré leptání pomocí chemických rozpouštědel . Zásadní výhodou suchého leptání 
je anizotropie při leptání . Proud částic leptá pouze ve směru svého dopadu a nezasahuje 
příliš do okolí, čímž vznikají kolmé hrany leptané struktury. To však nepla t í pro mokré 
leptání , kde rozpouštědlo působí izotropně na všechny strany a nevytvář í kolmé hrany 
leptaných struktur. Výhodou mokrého leptání je vý razná selektivita leptání , kdy dané 
chemické rozpouštědlo p řednos tně reaguje pouze s požadovanou látkou, za t ímco suchým 
lep tán ím lep táme t éměř celý povrch [31]. Rozdíl mezi an izo t ropn ím a izo t ropním lep tán ím 
je znázorněn na obrázku 4.5. 

(a) (b) (c) 

O b r á z e k 4.5: (a) Anizot ropní leptání , (b) částečně izotropní leptání , (c) výrazně izot
ropní leptání . 

Čas to používanými rozpouš tědly při m o k r é m leptání jsou kyselina fluorovodíková (HF) , 
T M A H (hydroxid t e t r ame ty l - amonný) , nebo pufrovaný oxid ( B O E 6 ) . 

Suché leptání lze dále členit na fyzikální, chemické a kombinované, větš inou označo
vané jako tzv. reaktivní iontové leptání ( R I E 7 ) , k te ré využívá jak fyzikálního, tak che
mického suchého leptání . Fyzikální suché leptání se vyznačuje dopadem částic s vysokou 
kinetickou energií, kdy dochází k vyrážení částic leptané látky. P ř i chemickém suchém 

5 Z angl. ultra-violet litography. 
6 Z angl. buffered oxide etch. Směs H F s pufračním činidlem - nejčastěji NH4F. 
7 Z angl. reactive ion etching. 
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lep tání dochází k chemické reakci mezi leptanou látkou a dopadaj íc ími částicemi a k ná
s lednému ods t raněn í vzniklé sloučeniny. R I E kombinuje oba tyto principy a j e d n á se 
o nejpoužívanější metodu suchého leptání , k te rý je zároveň nejrychlejší. Suché leptání 
nachází své využi t í p ředevš ím u velmi j emných struktur, kdy roste v ý z n a m anizotropie 
leptání [31]. 

4.1.4. Mikroskopie a tomárn ích a magnet ických sil 
Jak mikroskopie a tomárn ích sil ( A F M 8 ) , tak mikroskopie magnet ických sil ( M F M 9 ) 

spadá do sekce skenovací sondové mikroskopie ( S P M 1 0 ) , což je druh mikroskopie zalo
žený na interakci mezi o s t rým hrotem uchyceným na p ružném raménku , tzv. cantilevrem, 
a m ě ř e n ý m povrchem [32]. Vzájemné působení hrotu a povrchu lze popsat Lennard-Jone-
sovým potenciá lem, k te rý zahrnuje odpudivou složku pro krá tké vzdálenost i způsobenou 
překryvem elektronových obalů interagujících částic, a př i tažl ivou složku pro větší vzdále
nosti vyvolanou var der Waalsovou interakcí, k t e rá plyne z dipól-dipólové interakce mezi 
interagujícícmi částicemi [32]. 

Velice j emného a přesného kmi t án í cantileveru je dosaženo pomocí piezokrystalu, což 
je mater iá l podléhající inverznímu piezoelektr ickému jevu, kdy se na základě aplikova
ného napě t í mění rozměry krystalu [32]. Detekce signálu je založena na odrazu laserového 
paprsku od cantileveru na č tyřsegmentovou fotodiódu a při vychýlení cantileveru dojde 
také k odchýlení odraženého paprsku, což je z aznamenáno fotodiódou. 

A F M na základě interakce hrotu a povrchu mapuje p o s t u p n ý m skenováním topografii 
povrchu vzorku. A F M obyčejně pracuje v tzv. kontaktním módu založeném na vychýlení 
cantileveru vlivem interakce s povrchem vzorku, nebo v tzv. dynamickém módu (tap-
ping mode), k te rý je založen na změně rezonanční frekvence cantileveru vlivem interakce 
s povrchem. V p ř ípadě dynamického m ó d u dochází vlivem silového působení od povrchu 
ke změně jak amplitudy, tak fáze k m i t ů hrotu, což vede ke změně rezonanční frekvence 
hrotu. Změna amplitudy vede k detekci topografie a změna fáze k detekci magnet ických 
v las tnos t í vzorku. 

Měření M F M prob íhá s t a n d a r d n ě dvoukrokově - v tzv. lift módu. Schéma dvoukroko-
vého měření M F M je znázorněno na obrázku 4.6. P ř i p rvn ím p růchodu dochází ke změ
ření topografie povrchu v bezpros t řední blízkosti vzorku, za t ímco př í d r u h é m p růchodu 
se hrot s magneticky akt ivní vrstvou vzdálí do urči té vzdálenost i od vzorku, kde dominují 
magnet ické síly a hrot kopíruje topografii vzorku, čímž pos tupně rekonstruuje rozptylové 
magnet ické pole měřeného vzorku [32]. 

4.2. Př íprava a analýza subs t rá tu 
Pro s t ruk tu rn í úp ravu subs t r á tu jsme zvolil i proces žíhání, k te rý již byl v l i te ra tuře 

[4, 5, 6] označen zajeden z nej efekt i vnějších p o s t u p ů pro rekonstrukci povrchu subs t r á tu . 
Ž íháním M g O s u b s t r á t u očekáváme výrazné p řeuspořádán í povrchu subs t r á tu . Formování 
většího množs tv í povrchových teras subs t r á tu může výrazně ovlivnit množs tv í defektů 
ve vrs tvách FeRh. Význam povrchových v las tnos t í s u b s t r á t u na ep i taxní vrstvy bude 

8 Z angl. atomic force microscopy. 
9 Z angl. magnetic force microscopy. 

1 0 Z angl. scanning probe microscopy 
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Subs t rá t 

Držák vzorku 

O b r á z e k 4.6: Dvoukrokové měření M F M (lift mode). V p rvn ím kroku se měř í topografie 
vzorku a ve d r u h é m kroku se hrot vzdálí a při opisování topografie vzorku jsou měřeny 
magnet ické vlastnosti vzorku. 

navíc umocněn výraznou shodou mřížkových p a r a m e t r ů s u b s t r á t u a rostoucí vrstvy (rozdíl 
mřížkových p a r a m e t r ů je menší než 0.7 %) - viz kapitola 3. V t é t o kapitole je analyzován 
povrch žíhaných subs t r á tů . 

4.2.1. Žíhání M g O 
Různá teplota a doba žíhání vedou na odlišný stav povrchu subs t r á tu . Parametry 

žíhání jednot l ivých vzorků jsou shrnuty v tabulce 4.1. Aparatura pro magne t ronové na-
prašování byla použ i t a pro žíhání do teplot 800 °C pro minimalizaci degradace povrchu 
s u b s t r á t u vzduchem, kdy v t é to a p a r a t u ř e lze p ř ímo pokračovat s depozicí FeRh. Povrch 
s u b s t r á t u byl pozorován pomocí A F M Dimension Icon od společnosti Bruker v Scana-
syst-air m ó d u a byly použi ty hroty Scanasyst A i r 1 1 . Porovnání sn ímků z jednot l ivých 
exper imentů popsaných v tabulce 4.1 z A F M je znázorněno na obrázku 4.7. 

Tabulka 4.1: Parametry žíhání s u b s t r á t ů M g O (001). T značí teplotu žíhání, t je čas 
žíhání, p je tlak v komoře při ž íhání a snímek na obrázku 4.7 odpov ídá příslušné topografii 
subs t r á tu . 

Aparatura T (°C) t (h) p (mbar) Snímek 
- - - - 4.7a 

Magnetron 450 0.5 5 • Í O " 5 4.7b 
Magnetron 800 1 6.5 • 10" 5 4.7c 
Magnetron 800 3 6.7- 10" 5 4.7d 

Pec na keramiku 1050 12 - 1000 4.7e 

1 1 Nomináln í rezonanční frekvence Scanasyst-air hrotuje 70 kHz, tuhost raménka 0.4 N / m , výška hrotu 
115 /ím a poloměr křivosti špičky hrotu je 2 nm [34]. 
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(e) T = 1050 °C, t = 12 h. 

O b r á z e k 4.7: A F M měření topografie povrchu různě žíhaných M g O subs t r á tů . 

Z obrázku 4.7 je pa t rné , že s rostoucí teplotou a dobou žíhání roste uspořádanos t 
povrchu s u b s t r á t u M g O a tedy roste velikost teras na povrchu s u b s t r á t u M g O . Zíhacími 
procesy lze rovněž eliminovat množs tv í nečistot na povrchu. Vert ikální skoky profilů teras 
bez výj imky odpovídaj í celočíselnému, nebo poločíselnému násobku mřížkového parame
tru M g O (4.212 Á) . 
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S velkým n á r ů s t e m času žíhání (viz snímek 4.7e) dochází k velmi výraznému přeuspo
řádán í povrchu, kdy jsou formovány terasy nepravidelných tvarů . Tento projev času žíhání 
na množs tv í a tvar teras je p a t r n ý i z č lánku [26], kde byly pozorovány tyto nepravidelné 
tvary i při ž íhání po dobu 12 h za nižších teplot. Velké množs tv í teras a jejich výrazný 
preferenční směr mohou mí t významný vl iv na množs tv í defektů v různě orientovaných 
drá tech z FeRh. 

4.3. Př íprava a analýza FeRh struktur 

4.3.1. Depozice 
Depozici slitin pomocí magne t ronového naprašování lze provádět dvěma způsoby -

současnou depozicí z několika t e rčů s jednot l ivými prvky, nebo depozicí z terče s př ís lušnou 
slitinou. Pro depozici FeRh byl použi t te rč Fe5oRh5 0. Veškeré magne t ronové naprašování 
v t é t o práci bylo provedeno v a p a r a t u ř e U H V magnetron sputtering system B E S T E C . 

V kapitole 2.2.2 byl d iskutován vl iv wolframové vrstvy mezi M g O s u b s t r á t e m a FeRh 
vrstvou. Depozice mezivrstvy W není povinný krok a provádí se rovněž pomocí magnetro
nového naprašování pro stabilizaci r ů s t u F e R h vrstvy a snížení teploty metamagne t ického 
fázového přechodu. Pro pozorování p ř ímého v l ivu s u b s t r á t u na vrstvy FeRh nebude vrstva 
W použi ta . Vrstva FeRh je zároveň velmi náchylná na oxidaci, a proto bude pokryta krycí 
vrstvou platiny (Pt), aby nedocházelo k degradaci povrchu způsobené vzduchem. 

Depozice FeRh 

Teplotu vzorku při depozici FeRh udržujeme na stálé h o d n o t ě 450 °C s nas t aveným 
výkonem ohřívače 40 %. Zvýšená teplota m á zajistit kvalitnější promísení a t o m ů depono
vaného Fe a R h . Pro navýšení homogenity rotuje držák vzorků rychlostí 20 rpm. Př í tok 
A r k terči byl nastaven na 50 sccm. Výkon generá toru pro vznik plazmatu by l 50 W . 
Tlak A r při depozici je klíčovou veličinou pro dosažení me tamagne t i cké fázové p řeměny 
vzniklé vrstvy, neboť výrazně ovlivňuje stechiometrii FeRh. Op t imá ln í hodnota t laku A r 
v komoře při depozici FeRh je 2.8 • 1 0 - 3 mbar. Depoziční rychlost dosažená s t ěmi to para
metry byla přibližně 0.3 Á / s . Požadovaná t loušťka FeRh vrstvy byla 25 nm. Takto nízká 
t loušťka vrstvy byla zvolena pro výraznější projev v l ivu subs t r á tu . 

Žíháním po samotné depozici FeRh lze dosáhnou t požadovaného krystalografického 
uspořádán í . Výkon ohřívače byl nastaven na 70 % pro dosažení teploty 750 °C po dobu 
40 min. Následuje zchlazení vzorku před nanesen ím krycí vrstvy P t . 

Depozice Pt 

Krycí vrstva P t je nanesena po zchlazení vzorku na T < 100 °C pro zamezení difúze 
P t do vrstvy FeRh. P ř í tok A r , výkon generá to ru a rychlost rotace vzorku byly nastaveny 
na téže hodnoty jako u depozice FeRh. Výsledná t loušťka vrstvy P t byla 2 nm. Tlak 
v komoře při depozici byl 2.6 • 10~ 3 mbar. 

Veškeré parametry depozice jednot l ivých vrstev jsou shrnuty v tabulce 4.2. 
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Tabulka 4.2: Depoziční parametry jednot l ivých vrstev. T m á v ý z n a m teploty, při níž se 
deponuje, Q je tok A r do aparatury pro produkci plazmatu, t je doba depozice, p je tlak 
v komoře při depozici, Ph je výkon ohřívače vzhledem k jeho max imáln í hodno tě , P je 
výkon generá toru plazmatu, Vdep je depoziční rychlost a d je t loušťka vrstvy. 

Mat . T (°C) Q (sccm) t (min) p (mbar) Ph (%) P (W) vdep (Á/s ) d (nm) 
FeRh 

P t 
450 
90 

50 
50 

14 
0.5 

2.8 • 10" 3 

2.6 • I Q " 3 

40 
0 

50 
50 

0.3 
0.7 

25 
2 

4.3.2. Vibrační magnetometrie 
Pro měření V S M byla použ i t a aparatura Cryogenic C F M - V S M (v2), k t e r á umožňuje 

měření v rozsahu teplot 4-400 K , a umožňuje dosáhnou t vnějšího pole až 9 T. Veškerá 
měření byla provedena při aplikaci vnějšího magnet ického pole v rovině vzorku. 

Pomocí metody V S M byly měřeny magnet ické vlastnosti vrstev FeRh př ipravených 
na různě ž íhaných subs t rá tech . Tloušťky vrstev FeRh na jednot l ivých subs t rá tech jsou 
popsány v tabulce 4.3. Vrstva FeRh na než íhaném s u b s t r á t u není již nadále uvažována, 
protože před samotnou depozicí se subs t rá t ohřívá na teplotu 450 °C. 

Tabulka 4.3: Parametry FeRh vrstev na jednot l ivých subs t rá tech M g O . T značí teplotu 
žíhání subs t r á tu , t je čas žíhání subs t r á tu , d je t loušťka vrstvy FeRh, Tt m á v ý z n a m teploty 
metamagne t i ckého fázového přechodu odečtené z teplo tn ích závislostí magnetizace a A T 
představuje šířku metamagne t i ckého fázového přechodu. 

T (°C) t (h) d (nm) Tt (K) A T (K) 
450 0.5 25.0 372 22 
800 1 27.0 352 24 
1050 12 27.2 375 30 

Z naměřených teplotních závislostí magnet ického momentu \i bylo odeč teno diamagne-
tické pozadí způsobené předevš ím subs t r á t em. Magnet ický moment /x byl podle vztahu 1.1 
převeden na magnetizaci M k t e rá lépe charakterizuje chování vrstvy FeRh. Nenulová 
magnetizace za pokojové teploty je způsobena zbytkovou F M fází FeRh, k t e r á je čás
tečně ve vzorku vždy p ř í tomna . S klesajícím podí lem F M fáze za pokojové teploty roste 
kvalita FeRh vrstev. N a obrázku 4.8 jsou hysterezní smyčky jednot l ivých FeRh vrstev 
př ipravených na různě ž íhaných subs t rá tech . 
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(c) T = 1050 °C, t = 12 h. 

O b r á z e k 4.8: Hysterezní smyčky vrstev FeRh na různě žíhaných subs t rá tech . 

Metamagne t i cký fázový přechod vrstev FeRh na subs t rá tech žíhaných na teplotu 
800 °C se příliš neliší od vrstvy na než íhaném subs t rá tu , což také odpov ídá vysoké shodě 
topografií povrchů zmíněných s u b s t r á t u (viz obrázek 4.7). V př ípadě vrstvy FeRh na sub
s t r á t u ž íhaném na 1050 °C po dobu 12 hodin došlo k rozšíření fázového přechodu téměř 
o 50 %. Lze p ředpok láda t , že s velmi vysokou hustotou povrchových teras dochází k vý
raznějšímu šíření poruch ve vrs tvě FeRh. P ř i me tamagne t i ckém přechodu dochází k vý
raznému p řeuspořádán í krystal ické struktury a tento přechod je s vyšším p o č t e m defektů 
hůře dosažitelný, což se projeví na výraznější hysterezi. Tento výsledek je potvrzen zá
vislostmi magnetizace M na vnějším magne t ickém poli H, k te ré jsou na obrázku 4.9 pro 
vzorky př ipravované na subs t rá tech žíhaných na 800 °C po 1 h a na 1050 °C po 12 h. Tyto 
snímky byly měřeny za teploty 400 K , kdy byly vzorky již v F M stavu. V t é t o fázi dochází 
při změně směru vnějšího pole k přepólování jednot l ivých domén ve směru vnějšího pole, 
což je rovněž zt íženo vysokým p o č t e m defektů ve s t ruk tu ře FeRh. 

Z obrázku 4.9 je p a t r n ý opět t éměř dvojnásobný rozdíl v koercit ivi tě. Dále budeme na 
základě výrazné podobnosti vzorků se subs t r á ty žíhaných za nízkých teplot (< 800 °C) 
pracovat pouze s vrstvami FeRh př ipravenými na subs t rá tech žíhaných na 800 °C po 1 h 
a na 1050 °C po 12 h. 
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O b r á z e k 4.9: Závislost magnetizace M na vnějším magne t ickém poli H FeRh vrstev 
na žíhaných subs t rá tech . Měřeno při teplotě 400 K . 

4.3.3. Litografie 
Pro měření v l ivu teras s u b s t r á t u na fázový přechod FeRh byly vytvořeny různě ori

entované n a n o d r á t y vzhledem k t e r a s á m subs t r á tu . N a povrchu s u b s t r á t ů byl vždy po
zorován preferenční směr teras, a proto lze očekávat větší množs tv í defektů v d rá tech 
orientovaných např íč terasami. Návrh výsledných struktur je schémat icky znázorněn na 
obrázku 4.10. 

O b r á z e k 4.10: Návrh výsledných struktur pro měření v l ivu teras s u b s t r á t u na meta-
magnet ický fázový přechod FeRh. Šířka d r á t ů d na jednot l ivých subs t rá tech se pohybuje 
okolo 200 nm. Pro výrobu k o n t a k t ů bude použ i t a adhezní vrstva T i (3 nm), vrstva C u 
(100 nm) a povrchová vrstva A u (20 nm) pro lepší možnost nás ledného navázání A u d r á t ů 
ke k o n t a k t ů m . Vrs tvy pro kontakty budou vytvořeny metodou elektronového naparování , 
což je metoda, kdy elektronový svazek d o p a d á na terč s mate r iá lem, což vede k evapo-
raci částic terče, k te ré dále ulpívají na vzorku. Kontakty budou vytvořeny pomocí U V L , 
za t ímco samotné FeRh d rá ty budou vytvořeny pomocí E B L . 
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E l e k t r o n o v á litografie 

Veškerá E B L v t é t o práci byla provedena pros t ředn ic tv ím zařízení M I R A 3 od společ
nosti T E S C A N spolu s litografickým sys témem Ra i th Elphy Plus. 

Pro E B L byla použ i t a kombinace pozi t ivního a negat ivního litografického postupu 
s ochrannou mezivrstvou SÍO2 pro lepší ochranu samotného FeRh a pro snadnější odstra
nění negat ivního rezistu. 

Pro E B L FeRh d r á t ů byl použi t následující postup (schéma postupu je znázorněno na 
obrázku 4.11): 

• Depozice FeRh a P t (viz sekce 4.3.1). 

• Depozice 3 nm T i pro navýšení adheze na FeRh a 60 nm SÍO2 pomocí metody 
elektronového naparování . 

• Nanesení rezistu A R - N 7520.07 a nás ledný spin-coating po dobu 60 s při o táčkách 
4000 rpm se zrychlením 1000 rpm/s pro dosažení 120 nm t lus té vrstvy. 

• Zahřá t í rezistu pro jeho z tv rdnu t í na teplotě 85 °C po dobu 1 min. 

• Nanesení vodivé vrstvy rezistu Electra A R - P C 5090.02 a následný spin-coating po 
dobu 60 s na o táčkách 2500 rpm při zrychlení 1000 rpm/s. 

• Zahřá t í rezistu Electra pro jeho z tv rdnu t í na tep lo tě 90 °C po dobu 2 min. 

• Expozice e lek t ronovým svazkem s dávkou 450 / / .C /cm 2 . 

• Ods t r aněn í vodivé vrstvy Electra ponořen ím do deionizované vody na 120 s. 

• Vyvolání negat ivního rezistu ponořen ím do A R 300-47 po dobu 90 s a nás ledné 
opláchnut í deionizovanou vodou a osušení p lynným dusíkem. 

• Suché leptání vrstvy SÍO2 metodou R I E kombinací p lynů C H F 3 + O2. Parametry 
leptání jsou uvedeny v tabulce 4.4. 

• Suché leptání FeRh a P t pomocí A r iontů. Dochází k lep tání mater iá lu , k te rý není 
pokry tý vrstvou S i 0 2 spolu s rezistem. Čás tečně dochází i k lep tání samotného 
negat ivního rezistu. Parametry leptání jsou uvedeny v tabulce 4.4. 

• Pozůs ta lý rezist a vrstva SÍO2 se ods t r an í m o k r ý m lep tán ím, kdy vzorek ponoř íme 
na 120 s do B O E . 

Tabulka 4.4: Parametry suchého leptání při E B L . Veškeré suché leptání bylo provedeno 
v a p a r a t u ř e Oxford Instruments Plasma Technology PlasmaPro 80. V prvních dvou sloup
cích jsou uvedeny použi té plyny a př í toky těch to p lynů do aparatury v j edno tkách sccm, 
t značí čas leptání , p tlak v komoře, P výkon generá to ru plazmatu a D C bias m á význam 
urychlovacího n a p ě t í mezi plazmatem a elektrodou, na níž je umís těn vzorek. 

Mat . 1 (sccm) Mat . 2 (sccm) t (min) p (mTorr) P (W) D C bias (V) 
C H F 3 (50) 0 2 (5) 2 55 150 430 

A r (50) - 10 20 200 555 
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M g O subs t rá t Depozice FeRh 
1 I 1 

Nanesení SiO? 

Nanesení rezistu (N) 
H M U U M 

E B expozice rezistu Vyvolání rezistu 

Suché leptání S i 0 2 Suché leptání FeRh Mokré lep tání S i 0 2 

O b r á z e k 4.11: Schéma postupu E B L FeRh struktur s použ i t ím nega t ivn ího rezistu. 

Optimalizace procesu E B L 

Parametry uvedeného procesu E B L byly opt imal izovány pro dosažení co nejjemnějších 
struktur z ep i taxního FeRh a obecně lze tento postup použí t pro jakoukoliv vrstvu. Správ
nou šířkou krycích vrstev SÍO2 a negat ivního rezistu lze výrazně omezit tzv. redepozici12, 
kte rá hraje v ý z n a m n o u roli při suchém leptání a způsobuje velice výrazný ná růs t rozměru 
př ipravovaných struktur, a to až o 200 nm. S použ i t ím tenčích krycích vrstev tento pří
růs tek výrazně klesá. P ř i použi t í příliš tenké krycí vrstvy riskujeme poškození epi taxní 
vrstvy vlivem průn iku vysokoenergiových iontů při suchém leptání do epi taxní vrstvy. 
S uvedeným opt imal izovaným postupem byla snížena redepozice až na 20-30 nm a lze 
tedy př ipravovat struktury až o velikosti 65-75 nm z epi taxních vrstev F e R h 1 3 . Použi tý 
negat ivní rezist je velice náchylný na expoziční dávku a s vyšší dávkou než je 450 / i C / c m 2 

výrazně roste rozměr př ipravovaných struktur, a to až o 80 nm. Pro p ř íp ravu struktur 
j iných tva rů a velikostí je p o t ř e b a vždy optimalizovat expoziční dávku, za t ímco parame
try pro leptání se pouze odvíjí od t loušťky leptané vrstvy. Postup optimalizace d r á t ů na 
FeRh je zobrazen na obrázku 4.12. 

Fotolitografie 

Veškerá U V L v t é t o práci byla provedena pomocí aparatury Mask Aligner Süss Micro-
Tec M A 8 . B y l a použ i t a chromová maska s př ipravenými strukturami. 

Pro U V L k o n t a k t ů k n a n o d r á t ů m byl použi t následující pozi t ivní litografický postup 
(znázorněn na obrázku 4.3): 

• Nanesení fotorezistu A Z 5214 E a následný spin-coating po dobu 60 s na o táčkách 
4000 rpm při zrychlení 1000 rpm/s pro dosažení 1.8 /J,m t lus té vrstvy. 

• Zahřá t í fotorezistu pro jeho z tv rdnu t í na teplotu 110 °C po dobu 50 s. 

1 2 Efekt , kdy při suchém leptání odprášené částice leptané vrstvy ulpívají na okrajích ochranné vrstvy 
a dochází k nárůstu velikosti krycí vrstvy a tedy i k nárůstu rozměrů výsledných struktur. 

1 3Proces byl optimalizován pro struktury z FeRh o tloušťce 20-25 nm. S rostoucí tloušťkou vrstvy roste 
doba suchého leptání Ar , čímž narůstá efekt redepozice a krycí vrstva SÍO2 nemusí být dostatečná pro 
ochranu epitaxní vrstvy. 
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(a) 40 nm —t 220 nm. (b) 40 nm —t 130 nm. (c) 40 nm —t 70 nm. 

O b r á z e k 4.12: Snímky d r á t ů z 20 nm t lus té vrstvy FeRh o původn í šířce 40 nm poří
zené e lek t ronovým mikroskopem M I R A 3 od společnosti T E S C A N . Snímky byly pořízeny 
po A r suchém leptání FeRh. (a) Příl iš silná krycí vrstva vyvolávající výraznou redepo-
zici . (b) Příliš vysoká expoziční dávka vyvolávající výrazný ná růs t velikosti struktur, 
(c) Opt imal izovaný proces E B L . Nedokonalý tvar je dán nižší expoziční dávkou, k t e rá ale 
umožňuje dosažení jemnějších struktur. 

• U V expozice s dávkou 95 m J / c m 2 . 

• Vyvolání rezistu ponořen ím vzorku do A Z 726 po dobu 60 s a nás ledné ponoření 
do deionizované vody po dobu 60 s. 

• Depozice 3 nm T i , 100 n m C u a 20 nm A u pomocí metody elektronového naparování . 

• Lift-off v acetonu po dobu 3 h a nás ledné ul t razvukové čištění v acetonu po dobu 
15 s. 

N a obrázku 4.13 je zobrazena výsledná podoba př ipravených struktur po komple tn ím 
litografickém procesu. Tyto struktury byly př ipraveny pouze z vrstev FeRh př ipravených 
na subs t rá tech žíhaných na 800 °C po 1 h a na 1050 °C po 12 h. Vzorek se subs t r á t em 
ž íhaným na 800 °C po 1 h zastupuje subs t r á ty s k rá tkou dobou žíhání, k te ré se výrazně 
neliší od p ředem nežíhaného subs t r á tu , za t ímco vzorek se s u b s t r á t e m ž íhaným na 1050 °C 
po 12 h zastupuje vzorky s velmi vysokou hustotou teras subs t r á tu . 

O b r á z e k 4.13: Výsledná podoba litograficky př ipravených struktur. 
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4.4. Analýza fázového přechodu FeRh nanodrá tů 

4.4.1. Mikroskopie magnet ických sil 
Pros t ř edn ic tv ím M F M lze mapovat rozptylové magnet ické pole litograficky př iprave

ných struktur. Pro dosažení fázové p řeměny byl použi t žhavicí stolek s Peltierovým člán
kem pro možnost ohřevu vzorku, k němuž byl př iveden napájecí zdroj Keysight E3649A 
regulovaný poč í tačem. Vzorek byl přichycen k Peltierovu článku pomocí měděné lepicí 
pásky pro dos ta t ečnou tepelnou vodivost mezi č lánkem a vzorkem. Teplota vzorku byla 
měřena t ep lo tn ím čidlem PtlOO. Ve stolku je dále umís těn magnet produkuj íc í kolmé 
magnet ické pole na vzorek. Pomoc í M F M bude měřena kolmá složka rozptylového mag
netického pole vzorku, k t e rá interaguje se souhlasným směrem indukovaného pole hrotu. 
Teplota byla regulována pomocí počí tače v programu L a b V I E W s využ i t ím P I D regulá
toru. Žhavicí stolek byl umís těn do aparatury Bruker Dimension Icon a pro měření byly 
použi ty hroty M E S P - V 2 1 4 . Schéma měřicí aparatury je znázorněno na obrázku 4.14. 

O b r á z e k 4.14: Schéma měřicí aparatury pro M F M se žhavicím stolkem pro vyvolání 
fázové p řeměny v FeRh. 

N a m ě ř e n á data při ohřevu vzorku až na teplotu 100 °C jsou pro vzorek na s u b s t r á t u 
ž íhaném na 800 °C po 1 h, resp. na 1050 °C po 12 h zobrazena na obrázku 4.15, resp. 4.16. 
Je měřena odchylka fáze k m i t ů magneticky akt ivního hrotu, k te rý po změření topografie 
vyjede o 100 nm výše nad vzorek a zde kopíruje měřenou topografii a interaguje s roz
p ty lovým magne t i ckým polem vzorku, př ičemž dochází k měřenému fázovému posuvu 
kmi tů hrotu. N a obrázku 4.15 je p a t r n á náh lá změna struktury při p řechodu z T = 60 °C 
na T = 80 °C. V tomto rozsahu teplot pos tupně dochází k A F - F M přechodu a při tep
lotě T = 100 °C je už vzorek zcela v F M fázi, kdy není pozorovate lná žádná magne t ická 
textura, ale je detekován silný souvislý signál podél jednot l ivých n a n o d r á t ů . 

1 4 Hroty M E S P - V 2 jsou pokryty magneticky aktivní vrstvou kobalt-chrómu, nominální rezonanční frek
vence raménka je 75 kHz, tuhost raménka 2.8 N / m , výška hrotu 225 /ím a poloměr křivosti špičky hrotu 
je 35 nm [35]. 
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(d) 80 °C (e) 100 °C 

O b r á z e k 4.16: M F M měření FeRh d r á t ů různých orientací o šířkách okolo 200 nm. 
Subs t r á t vzorku ž íhán na 1050 ° C po dobu 12 h. Snímky měřeny při ohřevu vzorku. 
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Snímek 4.15d ukazuje daný směr magnet ických domén v jednom z diagonálních směrů. 
Tato orientace je t o tožná pro FeRh d rá ty všech orientací . Oba diagonální směry jsou 
z hlediska krystalografie FeRh rovnocenné a odpovídaj í s n a d n ý m osám d a n ý m krystalovou 
strukturou FeRh. Př íč ina preferenčního směru pouze podél j edné diagonály není zcela 
j a sná a p a t r n ě se ne jedná o vl iv teras subs t r á tu . 

O b d o b n ý jev lze pozorovat i na sn ímku 4.16e, kde začínají bý t magnet ické domény 
p a t r n é až při tep lo tě 100 °C, což přibližně odpov ídá tep lo tě fázového přechodu měřené 
metodou V S M (viz obrázek 4.8c). Pro vyšší teploty nebylo možné realizovat měření M F M . 
I přes známou orientaci teras na vzorku se s u b s t r á t e m ž íhaným na teplotu 1050 °C po dobu 
12 h (viz snímky 4.19a a 4.19b) nepozorujeme pomocí M F M žádný vl iv orientace teras 
na tvar ani orientaci magnet ických domén při fázovém přechodu v FeRh nanodrá t ech . 

4.4.2. Transpor tn í měření 
Defekty v FeRh vyvolané s u b s t r á t e m mohou také ovlivnit elektrické t r a n s p o r t n í vlast

nosti FeRh d rá tů . Různá orientace d r á t ů vzhledem k t e r a s á m s u b s t r á t u umožňuje ověřit 
šíření defektů v různě orientovaných drá tech FeRh, k te ré se předevš ím projeví v teplo tn í 
závislosti odporu při fázové přeměně . Šířka měřených d r á t ů se pohybuje okolo 200 nm, 
a proto lze očekávat pozorování diskrétních skoků v odporu při p řechodu z F M do A F 
fáze popsaných v článku [23]. 

Ohřev vzorku je zajištěn pomocí Peltierova článku, k te rý je př iveden k napájec ímu 
zdroji Keysight E3649A, k te rý je regulován pomocí počí tače p ros t ředn ic tv ím P I D regu
lá toru . Teplotní čidlo PtlOO je umís těno v bezpros t řední blízkosti vzorku a přes měřicí 
kartu LabJack je signál převáděn do kontrolního počí tače . Dvoubodové měření odporu 
je zajištěno pomocí odporového mostu LakeShore 372, jehož výs tup je opět převeden do 
kontrolního počí tače . Pro měření byl použi t režim s definovaným elektr ickým proudem 
o hodno tě 1 /xm. Tato hodnota je dos t a t ečná pro redukci šumu při měření elektrického 
odporu a zároveň nedochází k výraznému ohřevu n a n o d r á t ů vlivem Jouleova tepla. Výkon 
disipované energie je řádově 10° n W . K pozlaceným k o n t a k t ů m jednot l ivých FeRh d r á t ů 
jsou př ivedeny zlaté d r á ty o šířce 25 /xm. Schéma aparatury pro měření t r anspor tn í ch 
v las tnos t í FeRh je znázorněno na obrázku 4.17. 

Vzorek 

A u d rá ty 

C u páska 

Pel t ierův 
článek 

PtlOO 
LabJack 

Měřící karta 

Napájecí 
zdroj 

LakeShore r 

Kontroln í P C 

L a b V I E W 

O b r á z e k 4.17: Schéma měřicí aparatury pro transport FeRh d r á t ů na žhavicím stolku 
pro vyvolání fázové přeměny. 

Pro měření elektrického transportu byly použi ty to tožné FeRh struktury jako pro 
měření M F M . N a obrázku 4.18 jsou naměřené závislosti elektrického odporu na teplotě 
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struktur FeRh př ipravených na s u b s t r á t u ž íhaném na 800 °C po dobu 1 h. Mez i závislostmi 
R{T) jednot l ivých d r á t ů není p a t r n ý žádný významný rozdíl. Vert ikální posun smyček je 
částečně d á n odlišnou šířkou d r á tů , kdy s rostoucí šířkou d r á t ů klesá odpor. Vzhledem 
k dvoubodovému měření může být tento mírný posuv vyvolán i př ívodními vodiči. Na 
všech smyčkách je p a t r n á mí rná asymetrie, kdy lze pozorovat několik diskrétních skoků 
při F M - A F přechodu, což odpov ídá článku [23]. Nárůs t p o č t u diskrétních skoků je p a t r n ě 
d á n velkou délkou n a n o d r á t ů (~ 18 / ím) , na základě čeho se formuje vždy větší poče t 
nukleačních center pro fázový přechod. V př ípadě d r á t ů kratš ích než 5 /xm byly dříve 
pozorovány F M - A F přechody v j ed iném skoku, za t ímco v našem př ípadě lze pozorovat 
5-6 diskrétních skoků v odporu při F M - A F přechodu. V t r anspo r tn í ch vlastnostech různě 
orientovaných d r á t ů z FeRh nebyl pozorován žádný vl iv k rá tkého žíhání s u b s t r á t u M g O . 
Rovněž nebyla pozorována závislost t r anspo r tn í ch v las tnos t í FeRh n a n o d r á t ů na orientaci, 
v níž byly d rá ty připraveny. Teplota fázového přechodu FeRh n a n o d r á t ů se dobře shoduje 
s teplotou přechodu tenké vrstvy (viz obrázek 4.18c). K mírného poklesu teploty fázového 
přechodu u FeRh n a n o d r á t ů dochází vlivem relaxace p n u t í vyvolaného s u b s t r á t e m po 
vytvoření prostorově omezených struktur z tenkých vrstev. Tento tep lo tn í pokles může 
být řádově až desí tky K [36]. 

cl " b 

(b) Značení drátů. 

300 320 340 360 380 400 
T ( K ) 

(a) Teplotní závislost odporu FeRh drátů. 

300 340 380 

T ( K ) 

(c) V S M data. 

420 

O b r á z e k 4.18: (a) Teplotní závislost odporu d r á t ů na vzorku se s u b s t r á t e m ž íhaným na 
800 ° C po dobu 1 h. Legenda uvádí měřenou orientaci d r á t ů podle schématu na obrázku 
(b) a skutečnou šířku d rá tu , (b) Orientace příslušných d r á t ů s odpovídající doménovou 
strukturou měřenou pomocí M F M za teploty 80 °C při ohřevu vzorku, (c) V S M data 
přís lušného vzorku pro porovnán í teploty přechodu tenké vrstvy a n a n o d r á t ů . 

Obrázek 4.19 shrnuje data vztahující se k elektr ickému transportu FeRh d r á t ů př ipra
vených na M g O s u b s t r á t u ž íhaném po dobu 12 h na teplotě 1050 °C. Z celkových čtyřech 

38 



orientací FeRh d r á t ů byly p roměřeny pouze t ř i , z důvodu defektu d r á t u v orientaci dh. 
Teplotní závislosti odporu d r á t ů jednot l ivých orientací jsou zobrazeny na sn ímku 4.19d. 
Teplota fázového přechodu n a n o d r á t ů v tomto př ípadě přesněji odpov ídá teplotě p řechodu 
tenké vrstvy FeRh, pokles teplot není pa t rný . I přes šířku d r á t ů okolo 250 nm nebyly po
zorovány žádné diskrétní skoky při chlazení, což je dáno velkým množs tv ím nukleačních 
center při F M - A F přechodu, k teré je p a t r n ě způsobeno vysokým p o č t e m defektů vyvola
ných velkou hustotou povrchových teras subs t r á tu . V př ípadě d r á t u s orientací cg byla 
provedena celkem 4 měření (viz obrázek 4.19e) za to tožných podmínek a při dvou měře
ních byl pozorován výrazný diskrétní skok při A F - F M přechodu, za t ímco zbytek smyčky 
velice přesně odpovídal o s t a t n í m měřením. Tento nestabi lní jev nas tává pouze za nejasně 
definovaných podmínek , není pravidelně opakovatelný, a proto nelze jednoznačně stano
vit, zda souvisí s povrchem subs t r á tu . Pro d rá t or ientovaný např íč terasami s u b s t r á t u 
došlo k velmi vý raznému n á r ů s t u odporu i přes zanedba te lný rozdíl v šířkách d r á t ů (viz 
4.19e). Tento jev byl pozorován i na d ruhé to tožné hvězdicovité s t ruk tu ře př ipravené na 
temže vzorku. Výrazný nárůs t odporu př i řazujeme velkému množs tv í defektů ve směru 
d r á t u např íč terasami subs t r á tu . 
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(d) Teplotní závislost odporu FeRh drátů. 
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(e) Opakované měření drá tu cg. 

O b r á z e k 4.19: Měření t r anspor tn í ch v las tnos t í n a n o d r á t ů z FeRh př ipravených na sub
s t r á t u ž íhaném na teplotě 1050 ° C po dobu 12 h. (a) Označení jednot l ivých d r á t ů 
a odpovídaj ící doménová struktura získaná při M F M měření při 100 °C. (b) Odpovídající 
t e rasovi tá struktura s u b s t r á t u vzhledem k orientaci d rá tů , (c) Hysterezní smyčka tenké 
vrstvy FeRh z níž jsou struktury př ipraveny pro porovnán í teploty přechodu. (d),(e) Tep
lotní závislosti elektrického odporu jednot l ivých FeRh d r á t ů podle značení na sn ímku (a). 
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Závěr 
Cílem t é t o bakalářské práce bylo prověření v l ivu povrchových teras M g O s u b s t r á t u 

na me tamagne t i cký fázový přechod v n a n o s t r u k t u r á c h FeRh. Rešeršní část práce shrnuje 
základy magnetismu, magnet ických uspo řádán í mater iá lů , a k romě popisu samotného 
FeRh a M g O pojednává t aké o ep i t axn ím růs tu . Exper imentá ln í část zahrnuje analýzu 
chování s u b s t r á t u a jeho reakci na tep lo tn í ž íhání spolu s př ípravou nanostruktur z FeRh 
na žíhaných subs t rá tech a nás lednou analýzu fázového přechodu v těch to nanos t ruk tu rách . 

V rámci p ř íp ravy nanostruktur na epi taxních vrs tvách FeRh byl opt imal izován po
stup př ípravy struktur menších než 100 nm pomocí elektronové litografie bez výrazného 
narušení krystal ické struktury. Tento postup není vázán na FeRh a může být použi t pro 
jakoukoliv vrstvu. 

B y l pozorován výrazný ná růs t p o č t u povrchových teras na M g O s u b s t r á t u vlivem 
dlouhého žíhání, což vedlo k n á r ů s t u p o č t u defektů v t enkých vrs tvách FeRh př iprave
ných na těch to subs t rá tech . Terasy vždy měly jeden dominan tn í směr, podél něhož bylo 
vyvoláno větší množs tv í defektů v FeRh. Toto s t ruk tu rn í narušen í v FeRh se projevilo 
na fázovém přechodu mezi antiferomagnetickou ( A F ) a feromagnetickou ( F M ) fází FeRh. 
V př ípadě tenké vrstvy došlo k rozšíření samotné fázové p řeměny FeRh asi o 50 %. Po
mocí mikroskopu magnet ických sil byl pozorován preferenční směr domén v n a n o d r á t e c h 
FeRh při A F - F M přechodu, a to jak na vzorku s ž íhaným, tak i s než íhaným subs t r á t em. 
Tento směr p a t r n ě souvisel s krystalografickou orientací FeRh a neprojevil se na elektric
kých t r anspor tn í ch vlastnostech různě orientovaných nanostruktur. S ros touc ím p o č t e m 
povrchových teras byl pozorován ná růs t p o č t u nukleačních center př i fázové p řeměně při 
t r a n s p o r t n í m měření , což indikuje výrazný ná růs t s t ruk tu rn ích poruch v FeRh. V př ípadě 
nízkého p o č t u povrchových teras s u b s t r á t u nebyl pozorován žádný vl iv směru orientace 
n a n o d r á t u vzhledem k t e r a s á m s u b s t r á t u na t r a n s p o r t n í vlastnosti FeRh, za t ímco v pří
padě vysokého p o č t u povrchových teras došlo k makroskopickému n á r ů s t u odporu d r á t ů 
orientovaných např íč terasami, kde lze očekávat největší poče t s t ruk tu rn ích poruch. 

Tento výsledek potvrzuje výrazný vl iv s u b s t r á t u na ep i taxní vrstvy s m a l ý m vzájem
n ý m rozdílem mřížkových p a r a m e t r ů a přispívá k popisu faktorů ovlivňujících metamag
net ický fázový přechod v FeRh. Úplný popis fázového přechodu n a p o m á h á k apl ikačnímu 
využi t í FeRh a podobných mate r i á lů v odvětvích jako je magnetokalorika či biosenzorika. 

Budoucí experimenty budou zaměřeny na další optimalizaci litografického procesu na
nostruktur z epi taxních vrstev FeRh pro zisk struktur o rozměrech desítek n a n o m e t r ů 
a na nás ledný popis jevů v takto malých s t ruk tu rách FeRh. By lo ověřeno, že vý razná re
strukturalizace povrchu subs t r á tu m á spíše negat ivní v l iv na kvali tu FeRh vrstev, a proto 
je p o t ř e b a hledat j iné cesty pro navýšení kvality ep i taxního FeRh. 
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Seznam použitých zkratek a symbolů 
A F Antiferomagnetismus, ant i feromagnet ický 

A F - F M Fázová p ř e m ě n a z ant iferomagnetické fáze do feromagnetické 

A F M Mikroskopie a tomárn ích sil 

B C C Pros torově centrovaná kubická mřížka 

B O E Pufrovaný oxid ( H F + N H 4 F ) 

E B L Elekt ronová litografie 

F C C Plošně centrovaná kubická mřížka 

FeRh Zelezo-rhodium 

F M Feromagnetismus, feromagnetický 

F M - A F Fázová p ř e m ě n a z feromagnetické fáze do ant iferomagnetické 

IP V rovině vzorku 

I P A Isopropylalkohol 

M F M Mikroskopie magnet ických sil 

M g O O x i d horečna tý 

O O P Kolmo na rovinu vzorku 

P V D Fyzikální depozice z p lynné fáze 

R I E Reak t ivn í iontové leptání 

s c P r o s t á kubická mřížka 

T M A H Hydroxid t e t r ame ty l - amonný 

U H V Ul t r a vysoké vakuum 

U V L Litografie ul t raf ialovým zářením 

V S M Vibrační magnetometrie 
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