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Abstrakt

Vlastnosti fazové premény v zelezo-rhodiu (FeRh) z antiferomagnetické faze (AF) do fe-
romagnetické faze (FM) jsou vyrazné ovliviiovany strukturnimi defekty v FeRh. Epitaxni
vrstvy FeRh jsou pfipraveny na substratu MgO (001). Povrchové atomarni terasy sub-
stratu mohou vyvolat defekty ve struktufe epitaxni vrstvy a modifikovat jeji elektronické
a magnetické vlastnosti. V této praci je studovan vliv povrchovych teras substratu MgO
na sitku a hysterezi metamagnetického fazového prechodu tenkych vrstev FeRh a na-
nodratiu z FeRh. Vzajemna orientace teras a nanodratii ovliviiuje pocet a charakter de-
fekt, které se projevi na poctu skokovych prechodi z FM faze do AF faze v nanodratech
FeRh. Pro pripravu nanodratt byla pouzita metoda elektronové litografie. FM domény
v nanodratech byly zobrazeny pomoci mikroskopu magnetickych sil a byla provedena mé-
feni elektrického transportu v rtizné orientovanych nanodratech na substratech s odlisnou
sitkou povrchovych teras. S rostouci hustotou teras byl pozorovan vyrazny narust poctu
skokovych prechodt z FM faze do AF faze.

Abstract

Properties of the phase transition in iron-rhodium (FeRh) from the antiferromagnetic
(AF) to ferromagnetic phase (FM) are largely affected by lattice defects in FeRh. Epita-
xial layers of FeRh are grown on monocrystalline MgO (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 FM-AF transition. The nanowires have been fabricated by electron-beam lithography.
FM 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 FM-AF transition.
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L d
Uvod

Unikatni prechod z antiferomagnetické faze (AF) do feromagnetické faze (FM) ve sli-
tiné Zelezo-rhodia (FeRh) poprvé pozoroval M. Fallot jiz roku 1939 [1]. Nésledné pokra-
coval vyzkum v Sedesatych letech, kdy byl zaméren na vlastnosti objemové formy FeRh.
Pozdéji byly pozorovany nové vlastnosti s postupnym zmensovanim struktur FeRh az
na uroven nanostruktur. Specificky fazovy prechod umoznuje vyuziti FeRh pro datovy
zdaznam (HAMR - z angl. Heat Assisted Magnetic Recording) [2], senzory, ¢i pro magne-
tokalorické aplikace [3].

Fazova preména z AF do FM faze nastava za teploty okolo 360 K. Fazovy prechod
muze byt také efektivné ovlivnén mnoha faktory, jako jsou dopovani slitiny atomy jinych
materiali, vnéjsi magnetické pole, nebo pnuti v mrizce FeRh vyvolané substratem. Nizka
teplota fazového prechodu a rozmanité moznosti regulace fazového prechodu umoznuji
vyuziti slitiny FeRh v zafizenich s pracovni teplotou blizkou pokojové teploté a také pro
zékladni vyzkum metamagnetického fazového prechodu.

Epitaxni vrstvy FeRh jsou pripravovany metodou magnetronového naprasovani na
monokrystalickém substratu MgO (001), predevsim kvuli vzajemné shodé druht miizky
a mrizkovych parametrii. Mnoho védeckych praci vyzdvihuje vliv kvality povrchu sub-
strdtu na pripravované epitaxni vrstvy, napt. [4, 5, 6]. Nedokonaly povrch substratu
vyvolava velké mnozstvi defekti v epitaxni vrstve, ¢imz jsou vyrazné ovlivnény vlastnosti
této vrstvy. Na zakladé predeslych praci byla zvolena metoda zihani pro zlepseni povr-
chovych vlastnosti substratu. Zthanim se na povrchu substratu formuji povrchové terasy,
které naopak mohou vyraznéji narusit strukturu FeRh. Vzajemna orientace teras a nano-
struktur se mize projevit na elektronickych a magnetickych vlastnostech nanostruktur.
Provéreni vlivu povrchovych teras substratu na struktury FeRh muze vést k lepsimu po-
rozuméni chovani materidlu pii metamagnetické fazové preméné, které je nezbytné pro
moznost prumyslového vyuziti tohoto materialu.

Experimentalni ¢ast prace zahrnuje upravu substratu metodou dlouhodobého zihani
a analyzu povrchu substratu, kterd byla provedena pomoci mikroskopu atomarnich sil
(AFM). Experimentélni ¢ast dale zahrnuje pfipravu a analyzu FeRh vrstev, které jsou
pripravovany na ruzné zihanych substratech. Fazovy prechod souvislé FeRh vrstvy byl
charakterizovan pomoci metody vibra¢ni magnetometrie (VSM). Pro pripravu prosto-
rové omezenych struktur byla pouzita metoda elektronové litografie (EBL) a pro elek-
trické kontakty byla pouzita metoda fotolitografie (UVL). Analyza nanodrati z FeRh
byla provedena pomoci mikroskopu magnetickych sil (MFM) a prostfednictvim dvoubo-
dové metody méteni elektrickych transportnich vlastnosti byla urcena teplotni zavislost
odporu nanodratii s riznou orientaci vzhledem k povrchovym terasam. Cilem préce je
tedy analyza vrstev FeRh pripravenych na rizné zihanych substratech MgO, dale pri-
prava a analyza prostorové omezenych struktur z FeRh a zaroven popis vlivu vzajemné
orientace krystalové mrizky substratu a pripravenych epitaxnich vrstev na transportni
vlastnosti FeRh dratu.

V kapitole 1 jsou rozvedeny zaklady teorie magnetismu nezbytné pro pochopeni zis-
kanych vysledkii. Kapitola 2 blize rozviji vlastnosti a chovani slitiny FeRh. V néasledujici
kapitole 3 se blize zabyvame vlastnostmi MgO substratu a posledni kapitola 4 je vénovana
experimentalni ¢asti této prace.






1. Vybrané zaklady magnetismu

V této kapitole jsou definovany zakladni pojmy z oblasti magnetismu pouzité v této
praci.

1.1. Velic¢iny pro popis magnetického pole

Zékladni veli¢cinou! pro popis magnetismu je magneticky moment p. Na atomérni
drovni je vnitini magneticky moment atomu spjat s orbitalnim a spinovym magnetickym
momentem elektront? [7]. Pro makroskopicky® popis magnetického momentu se zavadi
veli¢ina magnetizace M, kterd je déna 8]

M:Z%, (1.1)

kde V' je objem vzorku.
Dalsi veli¢inou pro popis magnetického pole je magneticka indukce B, ktera podléha
Gaussovu zdkonu magnetismu (8]
V-B=0. (1.2)

Pro popis magnetického pole v materialu se zavadi pomocné veli¢ina magneticka in-
dukce H. Veli¢iny B, H a M jsou v daném materialu svazany vztahy [8]

B =g (H + M) = po (1 +x) H = pop, H, (1.3)

kde 1o je permeabilita vakua a plati po = 47 - 1077 Hm™!, y, je relativni permeabilita
materidlu a x je magneticka susceptibilita materialu, ktera popisuje reakci materialu na
vnéjsi magnetické pole. Pro anizotropni materidly plati [8]

M = {H, (1.4)

kde x je tenzor druhého radu magnetické susceptibility a veliciny M a H tedy nemuseji
byt kolinearnimi vektory. V izotropnich materidlech je magneticka susceptibilita materidlu
konstantni.

Celkovy magneticky moment ¢astice lze vyjadrit ve tvaru

U= Worb 1+ s, (1.5)

kde porp je orbitdlni magneticky moment atomu a p, je spinovy magneticky moment
atomu.

IPro definici zdkladnich pojmi a veli¢in pro popis magnetismu v celé této praci budou pouzity jednotky
a definice soustavy SI - Systéme international d’unités.

?Magneticky moment jadra je kviili své hmotnosti o ti f4dy nizsi nez pifspévek elektronii, a proto jej
povazujeme za zanedbatelny.

3Lokélni magneticky moment vlivem teplotnich vlivii na atomarni Grovni velice vyrazné fluktuuje,
a proto je z praktického hlediska nezbytné definovat makroskopickou hustotu magnetického momentu [8].



Orbitalni magneticky moment

Orbitalni magneticky moment porp je velicina plynouci z pohybu zaporné nabitych
elektront okolo kladné nabitého jadra. Tuto veli¢inu lze vyjadiit jako [7, §]

e
2m,

kde e je hodnota elementarniho naboje, m. je hmotnost elektronu a I je moment hybnosti
elektronu. Konstanta ~ se oznacuje jako gyromagneticky pomér. 7 kvantové mechaniky
plyne, Ze nelze zmérit vSechny slozky vektoru propp. Standardné mérime pouze z-ovou
slozku, kterou lze vyjadiit jako [§]

Horb = — L=, (1.6)

e
Horb,z = _%mlh> (17)

kde m; je orbitalni kvantové ¢islo nabyvajici hodnot m; = 0, £1,+2,... a h je redukovana
Planckova konstanta®*. P¥irozenou jednotkou magnetického momentu je Bohriiv magneton
wp, ktery je definovan jako [7, §]

eh

=9,274-107%* Am*. (1.8)
Me

Spinovy magneticky moment
Spinovy moment p, je vnitini vlastnosti elektroni a nemé zadnou klasickou analo-
gii [8]. Opét zde plati moznost méreni pouze jedné projekce, kterou lze vyjadrit ve tvaru

h
Ms» = _an mgh, (1.9)
me

kde m; je spinové kvantové ¢islo nabyvajici hodnot mg = +1/2 [8].

1.2. Energie a magnetismus

Stabilita usporadani magnetickych momenti v materialu je definovana minimalizaci
celkové energie systému €, ve které je zastoupeno velké mnozstvi slozek energie, plati
tedy [8]

€E=€E7+ €cx T €4+ €+ ... (1.10)

Hlavnimi prispévky celkové energie € je Zeemanova energie €z, vyménna energie €.,
energie dipélové interakce €5 a anizotropni energie €,. Tyto hlavni slozky energie jsou v
nasledujici sekci blize rozvedeny.

ih = i =1.055-1073* Js
2



Zeemanova energie

Ptisobenim vnéjstho magnetického pole He,; na material s magnetizaci M dojde
k priklanéni vektoru M ke sméru vnéjsiho pole Heyy. Timto jevem je vyvolan moment
sily I' = poM x Hg, plisobici na magnetizaei M, ¢imz dojde v materialu ke zméné
tzv. Zeemanovy energie €, dané vztahem [8

:—Mo// M - H,,, dr. (1.11)

Vymeénna energie

Viymeénnd energie plyne ze vzajemné interakce mezi spinovymi momenty jednotlivych
atomi. Tato interakce je zodpovédna za dalekodosahova usporadani magnetickych mo-
menti. Hamiltonian této interakce mnohaelektronového systému ma obecné tvar [7, 8]

H. =Y J;5-8;, (1.12)
iyji
kde S;, S’j jsou spinové momenty hybnosti i-tého a j-tého elektronu a J;; pfislusna vy-
ménna konstanta pro dany material.

Casto pouzivanou aproximaci obecného vztahu (1.12) je vzajemnd interakce pouze
sousednich spind. Hodnota J;; vyznamné ovliviiuje vysledné spinové usporadani. Pro fe-
romagnetické uspofadani je typicka hodnota J;; > 0, naproti tomu pro antiferomagnetické
usporadani je typickd hodnota J;; < 0. Ve feromagnetickém uspofddéani je tedy prefero-
vana souhlasna orientace sousednich spint, zatimco v antiferomagnetickém usporadani je
preferovana jejich opacnd vzajemnd orientace. [8, 7]

V aproximaci spojité magnetizace lze vyjadrit vyménnou energii €., ve tvaru [§]

- [l (3

2
i ) d*r, (1.13)

kde A je vyménnda konstanta, M je magnetizace materialu, My je saturacni hodnota
magnetizace a integrace probiha pres objem vzorku V.

Energie dipdlové interakce

Kazdy magneticky dip6l v materidlu vytvaii magnetické pole, které prispiva k celko-
vému vnittnimu poli, tzv. demagnetizacnimu poli H g, které interaguje s okolnimi dipoly.
Celkovy energiovy prispévek dany touto interakei lze vyjadrit vztahem [8]

—@// M - Hydr. (1.14)
2 v

V magnetickém materidlu existuje vzdy preferovand osa - tzv. snadnd osa, podél niz
se magnetizace M snadnéji orientuje. Ke vzniku této osy vede tvarova a krystalova ani-
zotropie vzorku. Tvarova anizotropie plyne z tvaru samotného vzorku, zatimco krystalova

Anizotropni energie



anizotropie plyne ze samotného usporadani krystalu. S touto anizotropii je spojena i pri-
slusnd anizotropni energie, kterd se odviji od vzajemné orientace M a snadné osy. Tato
energie muze byt vyjadrena ve tvaru

8]
€a = // K, sin® 0 d*r, (1.15)
1%

kde K, je koeficient anizotropie a thel 6 je tthel mezi vektorem M a vektorem snadné
0sy.

1.3. Magneticka usporadani

1.3.1. Diamagnetické latky

Diamagnetismus je jev, kdy magnetické pole v materialu indukované vnéjsim magne-
tickym polem mif{ proti sméru vnéjsiho pole, ¢imz toto pole oslabuje. Tento jev se do jisté
miry vyskytuje v kazdé latce a je-li material odstranén ze vnéjstho magnetického pole, tak
zanika i indukované pole. Je-li diamagnetismus v dané latce dominantnim magnetickym
jevem, pak latku oznacujeme za diamagnetickou.

Za klasickou analogii tohoto jevu lze povazovat tzv. Lenziv zdkon [7, 9], podle kterého
plati, Ze je-li vlozena proudova smycka do vnéjsiho magnetického pole, tak se ve smycce
indukuje proud, ktery se snazi zamezit zméné magnetického indukéniho toku proudovou
smyckou.

Diamagnetické latky jsou charakteristické teplotné nezavislou susceptibilitou, ktera je
déna vztahem [7, 10]

poN e?
o = L NE S (116

i
kde N je pocet elektronti v jednotkovém objemu a ¢len (r?) je uréen rozloZenim elektronii

v materialu. Je tedy zfejmé, ze hodnota y p; je zdporna, nezavisla na teploté a standardné
se pohybuje okolo hodnoty yp; ~ —107°.

1.3.2. Paramagnetické latky

Paramagnetismus je jev vyznamny v materialech s neparovymi elektrony v atomarnich
orbitalech, diky ¢emuz maji nenulovy lokalni magneticky moment. Tyto momenty na sebe
mirné pusobi, ale vlivem teplotnich fluktuaci jsou jejich sméry nahodné a celkova magne-
tizace je priblizné rovna nule. Pti plisobeni vnéjsiho magnetického pole se ale momenty
usporadaji podél vnéjsiho magnetického pole pro minimalizaci Zeemanovy slozky energie,
kterd je popsana v sekci 1.2, ¢imz je vyvolana nenulova magnetizace M. Po odstranéni
vnéjsiho pole se momenty vrati do chaotického usporadani a vysledna magnetizace je
opét nulova [8, 9]. Magneticka susceptibilita paramagnetik se ¥idi tzv. Curieovym zdko-
nem, ktery ma v ptipadé platnosti podminky upB < kgT tvar [§]

pNpp 1 C

XPa =



kde pup je Bohruv magneton (viz 1.1), B je velikost vnéjsitho magnetického pole, kg je
Boltzmannova konstanta a N je pocet neparovanych elektronti v jednotkovém objemu.
Konstanta C' se oznacuje jako Curieova konstanta a susceptibilita je tedy nepiimo imeérna
termodynamické teploté T'. Standardni hodnota magnetické susceptibility paramagnetic-
kych latek je kladna a jeji hodnota se pohybuje v rozmezi yp, ~ 107°-1072. V paramag-
netickych latkach vyvolava vnéjsi pole i diamagnetickou odezvu, ktera je vsak vzhledem
k paramagnetické odezvé materialu zanedbatelna.

1.3.3. Feromagnetické latky

Feromagnetické usporadani (FM) je charakteristické nenulovou magnetizaci materi-
alu bez pusobeni vnéjsiho magnetického pole - jednotlivé magnetické momenty vytvareji
makroskopické oblasti, v nichz jsou momenty souhlasné orientovany. Tyto oblasti ozna-
cujeme za magnetické domény a jejich velikost a usporadani jsou v izotropnim materialu
urceny rovnovahou mezi dipdlovou a vyménnou interakei [11], (viz sekce 1.2). Feromag-
netickym latkdm odpovida kladnd vyménnd konstanta J;;, coz zpusobi, Ze souhlasnd
orientace sousednich momenti je energeticky nejvyhodnéjsi. V rtznych magnetickych do-
ménach je i rizny smér magnetického momentu. Pti ptsobeni vnéjstho magnetického pole
dojde k sefazeni jednotlivych domén ve sméru vnéjsiho magnetického pole a vysledna
magnetizace vyrazné naroste.

Magneticka susceptibilita feromagnetickych latek yge je popséna tzv. Curieovym -
Weissovym zdkonem, ktery ma tvar [7, §]

1
T-T:
kde T predstavuje tzv. Curieovu teplotu. Spontanni magnetizace je tedy vyrazné zavisla
na teploté a pri dosazeni Curieovy teploty T¢ je rovna nule. Tepelné fluktuace pro teploty
T > Ty narusi usporadanou doménovou strukturu a material prechazi z feromagnetické
do paramagnetické faze [7].

Zakladni charakterizaci feromagnetickych latek poskytuje tzv. hysterezni smycka. Jedna
se o nelinearni zavislost magnetizace M na vnéjsim magnetickém poli H. Hysterezni
kiivka jako celek poskytuje zakladni pohled na schopnost materidlu reagovat na vnéjsi
magnetické pole. Standardni podoba hysterezni smycky feromagnetickych latek je znazor-
néna na obrazku 1.1.

Smycka zac¢ind v nulovém vnéjsSim poli s nulovou hodnotou magnetizace, nasledné
s rostoucim polem H roste i hodnota magnetizace az dosdhne hodnoty saturaéni mag-
netizace M,. Tuto cast smycky oznacujeme za krivku prvotni magnetizace. Zeslabime-li
vnéjsi pole az na nulovou hodnotu, je v materialu stale pritomna tzv. remanentni magne-
tizace M,. Pro dosazeni nulové hodnoty magnetizace je tfeba snizit vnéjsi pole na hodnotu
—H,, kterd se oznacuje jako tzv. koercitivita. Dalsim nartistem zaporné hodnoty vnéjsiho
pole opét dosahneme saturacni hodnoty magnetizace v opacném sméru. Dalsim nartstem
vnéjstho pole ziskdme opacnou ¢ast kiivky s analogickym pribéhem. Cela krivka vytvari
uzavienou hysterezni smycku [8].

XFe X (118)



Obrazek 1.1: Hysterezni krivka feromagnetickych latek. M, je saturacni magnetizace,
M, je remanentni hodnota magnetizace a H, je koercitivita. Pievzato a upraveno z [8].

1.3.4. Antiferomagnetické latky

Dalsim moznym magnetickym usporadanim materialu je antiferomagnetické uspord-
dani (AF), které je vyvolano vyménnou interakci se zapornou hodnotou vyménné kon-
stanty J; j, coz vyvold antiparalelni preferencni smér orientace sousednich magnetickych
momentu. Magneticka struktura AF latek muze byt popsana sloZzenim dvou podmiizek se
vzajemné opacnymi magnetickymi momenty [7], jak je zndzornéno na obrazku 1.2. Smér
téchto magnetickych momentl oznacujeme za tzv. antiferomagnetickou osu.

...... + ..... ..... .% ...... + ...... SRS * ..... ..... .+ + ...... % ..... * ..... !

Obrazek 1.2: Struktura antiferomagnetického materialu popsand slozenim dvou pod-
miizek s opacné orientovanymi magnetickymi momenty. Pfevzato a upraveno z [7].

Celkovy magneticky moment AF mrizky bez pusobeni vnéjsiho pole je tedy roven
nule [7]. Magnetickd susceptibilita AF latek je rovnéz zavisla na teploté. Tato zavislost je
znazornéna na obrazku 1.3.

Susceptibilita antiferomagnetickych materialt zavisi na sméru vnéjsiho pole vzhledem
k AF ose. x roste az do ur¢ité hodnoty Ty zvané Néelova teplota®. Hodnota x 1 je pro
T < Ty konstantni. Pri teplotach T' > T dochazi k prevladnuti termélnich fluktuaci, coz
vede k naruseni AF usporadani a latka se stava paramagnetickou. Susceptibilita je pro
T > T dana Curieovym zdkonem podle vztahu (1.17) a pro T' < Ty se susceptibilita ridi
modifikovanym Curieovym-Weissovym zdkonem ve tvaru [7]

1

_ 1.19
T (119

XAF X

5Pojmenovano po Louisovi Néelovi, ktery jiz v roce 1932 rozvinul teorii antiferomagnetismu.
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Obrazek 1.3: Zavislost magnetické susceptibility AF latek na teploté. Pro teploty
T < Ty, kde T je Néelova teplota, zélezi susceptibilita na sméru prilozeného magnetic-
kého pole. Je-li vnéjsi pole aplikovano rovnobézné, resp. kolmo, na antiferomagnetickou
osu, pak znacime susceptibilitu jako x|, resp. x1. Pro teploty T" > Ty se litka stava
paramagnetickou [7].

V dalsi kapitole se budeme vénovat tiidé materidlu vykazujici fazovou preménu z AF
stavu do FM stavu a opacné. Tento prechod oznacujeme za tzv. metamagneticky fazovy
prechod a mize byt vyvolan zménou teploty, nebo aplikaci vnéjstho magnetického pole na
vzorek [12].
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2. Zelezo-rhodium

Slitina Zelezo-rhodia (FeRh) podléha metamagnetické fazové preméné z AF faze na FM
fazi, coz bylo objeveno M. Fallotem [1] jiz roku 1939. K fazovému prechodu dochézi okolo
teploty 360 K, coz z této slitiny tvoii vhodného kandidéata pro aplikace [12, 13]. Dalsi
zajimavou vlastnosti FeRh je moznost vyznamné regulovat teplotu metamagnetického
prechodu [14]. Faktory ovliviujici teplotu pfechodu jsou diskutovany v sekei 2.2.

2.1. Fazovy diagram a struktura FeRh

Fazovy diagram vykresluje rovnovazny stav slitiny v zavislosti na teploté a atomarni,
resp. hmotnostni koncentraci prvki ve slitiné. Na obrazku 2.1 je znadzornén fazovy diagram
FeRh.

2000+

16003

— ]

0 rerrrm N — 74 S W——

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Atomérni koncentrace Rh (%)

Obrazek 2.1: Fazovy diagram FeRh: L - tavenina; v - fcc faze; § - vysokoteplotni bee
faze; « - nizkoteplotni bee faze; o - feromagneticka faze s CsCl strukturou; o - antifero-
magnetickd faze se strukturou CsCl. Fazovy prechod AF-FM se vyskytuje v tizké oblasti
s atomarni koncentraci rhodia 48-54 %. Prevzato a upraveno z [15].

Fazovy prechod z AF faze do FM faze (AF-FM prechod) nastdvd mezi fazemi o
(FM faze) a o” (AF faze) pouze pii atomdarni koncentraci 48-54 % Rh. Krystalogra-
fické uspofddani obou fazi je prostorové centrovand kubickd mifzkaa (BCC!) analogicky
se strukturou CsCl [15, 16], kterd mize byt interpretovana jako spojeni dvou prostych
kubickych mifzek (SC?), kde kazda je tvofena atomy jednoho prvku. Toto usporaddni
je znazornéno na obrazku 2.2. Mrizka FeRh je tedy tvorena kubickou mftizkou s dvou-
atomdrni bézi, kde atom Fe se nachdzi na pozici [000] a atom Rh na pozici [111] [10].
Pii metamagnetické fazové preméné dojde ke zméné mrizkovych parametri. Miizkovy
parametr AF faze je a = 2.985 A a po fazovém prechodu do FM fize je a = 3.000 A
17, 18].

17 angl. body centered cubic.
27 angl. simple cubic.
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Usporadani magnetickych momentt jednotlivych fazi je naznaceno na obrazku 2.2.
V AF fazi je velikost magnetického momentu Fe atomt ppear = 3.3up a moment Rh
atoml pppar = 0. Ve FM fazi odpovidd jednomu atomu Fe moment ppe pyr = 3.215,
ktery mé souhlasny smér s indukovanym momentem Rh, ktery ma velikost ppy ry =

a = 2985 A a=3.000 A

i >

¢ ® ¢ ®

Ohrev

Rh T -

prr =0 \/ =0.9
Fe Ochlazeni Hi Ko

® ¢ ® ¢

Hre = 3.31p Hre = 3.2/ip
(a) (b)
Obrazek 2.2: Krystalové usporadani FeRh (a) AF faze, (b) FM faze.

2.2. Metamagneticky fazovy prechod FeRh

Metamagneticky fazovy prechod odpovidd prechodu z AF faze o pies stav koexis-
tence fazi AF a FM (o/ + "), az do FM faze o/ (oznaceni fazi podle fazového diagramu
FeRh znazornéného na obrazku 2.1). Fazovy prechod z AF faze do FM féze je fazovym
pfechodem prvniho druhu?®, zatimco pfechod z AF fize do paramagnetické fize se fadi
mezi fazové prechody druhého druhu®.

2.2.1. Teplota AF-FM prechodu

Kvili odlisné hodnoté mrizkovych parametri pri AF a FM fazi lze dosahnout stabili-
zace jedné z fazi vnéjsi zménou miizkového parametru FeRh, ¢imz také ovlivnime teplotu
fazového prechodu®.

Teplota metamagnetického fazového prechodu vyrazné zavisi na poméru zastoupeni
jednotlivych prvka ve slitiné a kromé toho miize byt modifikovina dopovanim jinych
prvki, napt. paladiem, platinou, hlinikem, atp. [20]. Dopovanim atomu o rizné velikosti
oproti Fe a Rh mirné pozménime mifZzkovy parametr FeRh®, ¢im? vyvoldme preferenci bud
AF stavu, nebo FM stavu. Dopovanim FeRh se podrobné zabyvala také R. Barua [21].

3Fazovy piechod prvniho druhu je charakteristicky skokovou zménou parametru uspordddni, ¢emuz
zde odpovidd magnetizace M. V tomto pripadé lze pozorovat koexistenci jednotlivych fazi v pribéhu
prechodu [19].

4Fazovému prechodu druhého druhu odpovidé spojitd zména parametru usporadani. P¥i teploté pre-
chodu, tzv. kritickém bodé, nepozorujeme koexistenci faz{ [19].

5Vzhledem k predpoklddanym aplikacim blizko pokojové teploty usilujeme pfedevsim o sniZeni teploty
fazového prechodu, tedy o stabilizaci FM faze.

5Dopovanim velkého atomu dojde ke sniZzeni miizkového parametru, zatimco dopovinim malého atomu
dojde ke zvétseni mrizkového parametru.
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K poklesu teploty prechodu také dochazi pri ptisobeni vnéjstho magnetického pole, které
stabilizuje FM fazi [12].

2.2.2. Vliv substratu na AF-FM prechod v FeRh

Vyznamny vliv na teplotu AF-FM prechodu FeRh méa substrat, na némz jsou tenké
vrstvy FeRh pfipravovany’. Pro tento ticel se uzivaji substraty s podobnym mifzkovym pa-
rametrem, jako méa FeRh. Nejhojnéji uZivanymi substraty jsou monokrystaly MgO (001)%
a Al,Os (0001) (safir). Miizkovy parametr substratu neodpovida presné mrizce FeRh,
¢imz dochéazi k deformaci FeRh mrizky a pro zminéné substraty jsou deformace rtzné
orientovaného FeRh zminény v tabulce 2.1.

Tabulka 2.1: Mira napéti a deformace v rtizné orientovanych miizkach FeRh naneseného
na substratech MgO (001) a Al;O3 (0001). Prvni 2 sloupce oznacuji krystalografickou
rovinu vrstvy FeRh, ktera byla méfena pomoci RTG difrakce. ¥ ma vyznam tthlu mezi
normalou vzorku a dopadajicim thlem RTG paprsku a a je miizkovy parametr prislusného
substratu. Prevzato z [12].

U a(A) Napéti (%) a(A) Napéti (%)
FeRh/MgO FeRh/A12 03 (o) MgO MgO A1203 A12 03

(002) (111) 0,0 20980  +0,33 20800  -027
(110) 35,2 2,0854  -0,09
(011) 45,0 0,9890  +0,03
(200) 54,7 2,0901  +0,07
(020) (1-10) 90,0 29750  -044 29950 40,23

Zménou miizkového parametru je mozné stabilizovat jednu z fazi AF-FM fazového
prechodu, ¢imz lze regulovat teplotu prechodu. Z tabulky 2.1 plyne, Ze rizna usporadani
FeRh na rtiznych substratech vedou k napéti, které rozsituje, resp. smrstuje mrizku FeRh,
¢imz dochazi ke stabilizaci FM, resp. AF faze a dochazi k poklesu, resp. narustu teploty
prechodu. Porovnani zavislosti magnetizace na teploté pro jednotlivé substraty je znazor-
néno na obrazku 2.3, z ¢ehoz lze jednoznacéné pozorovat pokles teploty prechodu FeRh
pripraveného na Al;O3 substratu, na rozdil od zvyseni teploty prechodu v pripadé MgO
substratu.

Dalsiho poklesu teploty prechodu lze dosahnout mezivrstvou materialu mezi substra-
tem a FeRh vrstvou s vyssi hodnotou mrfizkového parametru nez méa FeRh, ¢imz lze
vyvolat vyssi roztazné napéti v FeRh miiZzce, a tedy stabilizovat FM fazi FeRh. Pro
tyto ucely lze pouzit vrstvu wolframu (W) pod vrstvou FeRh s mfizkovym parametrem
a=3,1652 A [22] a BCC krystalickou mrizkou, kterd zajistuje moznost epitaxniho rustu
W vrstvy na MgO substratu a nasledny rust FeRh vrstvy.

2.2.3. Elektrické transportni vlastnosti FeRh

Mimo fazovou preménu vykazuje FeRh standardni chovani elektrického odporu v za-
vislosti na teploté typické pro kovy. K vyraznému poklesu elektrického odporu dochazi pri
AF-FM prechodu FeRh, kdy dochazi k poklesu odporu az o 50 % ptvodni hodnoty [14].

"Zptisob piipravy FeRh vzorki je blize rozveden v kapitole 4.3.
8MgO - FCC mifzka (NaCl struktura), a = 4,212 A.
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Obrazek 2.3: Porovnani teplotnich zavislosti magnetizace M(T') FeRh vrstev priprave-
nych na ruznych substratech. Pievzato a upraveno z [12].

Zavislost odporu na teploté pii AF-FM prechodu v FeRh je vyrazné ovlivnéna pro-
storovym omezenim FeRh struktur, které vyvolava asymetrii mezi AF-FM a FM-AF pre-
chodem. Touto asymetrii se zabyval Uhlif et al. [23]. Méfenim odport nanodratu FeRh
pri fazovém prechodu se ukazalo, ze AF-FM prechod je témér hladky, zatimco FM-AF
prechod je realizovan nékolika diskrétnimi skoky. Tato asymetrie je znazornéna na ob-
razku 2.4. Toto chovani bylo vysvétleno riznym poctem nukleacnich center metamagne-
tického fazového prechodu mezi AF a FM fazi, kde AF usporadani je vyrazné naruseno
strukturnimi poruchami, jako jsou hranice zrn nebo ¢arové poruchy, zatimco FM uspo-
radani neni naruseno ani ve vyrazné zrnitych strukturach a pocet nukleacnich center pro
fazovy prechod je mnohem mensi [23].

260 i : ; .
800 ] _ _ +342 K]
1 . \ 345 K
. @348 K-
7004 0] \\‘—/\ e
& 1 4352 K]
E/ 7 354 IIE‘
7 *356 K1
180 A 1
6004 ] 1/\; 358 K
T T T T T T 140
310 320 330 340 350 360 370 380 300 310 320 330 340 350 360 370
T (K) T (K)

(a) (b)

Obrazek 2.4: Teplotni zavislost odporu FeRh dratu. (a) Opakovatelnost méreni byla
ovérena dvéma shodnymi méfenimi (Cervena a ¢ernd kiivka). Parametry dratu: tloustka -
50 nm, siika - 220 nm, délka - 2,6 ym. (b) Méfeni netiplnych fazovych prechodi s riznym
mnozstvim zbytkové AF faze. S rostoucim podilem zbytkové AF faze se stava FM-AF pre-
chod vice hladkym. Vyznacené teploty odpovidaji teplotdm, kdy byl pozastaven AF-FM
prechod. Parametry dratu: tloustka - 33 nm, sitka - 550 nm, délka - 4 pm. Pfevzato a
upraveno z [23].

16



3. MgO substrat

Vrstvy FeRh se nejcastéji pripravuji epitaxné na substratu monokrystalického oxidu
horecnatého - MgO (001). Blizsi informace o epitaxnim ristu a o pouziti MgO substratu
jsou rozvedeny v této kapitole.

3.1. Epitaxni rist

Za tzv. epitaxni rust oznacujeme rust krystalické struktury na krystalickém substratu.
Podminkou je mozna navaznost krystalové mrizky epitaxni vrstvy na mrizku substratu.
Rozdily v druhu mfizky a mrizkovych parametrech substratu a epitaxni vrstvy vedou
na mnoho strukturnich poruch v epitaxni vrstvé [24]. Schématicky jsou rizné piipady
epitaxniho ristu znazornény na obrazku 3.1.
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. .
Epitaxni &
iy U
vrstva G-
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Obrazek 3.1: (a) Dokonaly epitaxni rust (iplnd shoda miizkovych parametru), (b)
epitaxni rust s napétim vyvolanym ve vrstvé (neshoda miizkovych parametri), (c) rela-
xované epitaxni vrstva (vyraznd neshoda mrizkovych parametru).

~~
o
A

Klicovou zalezitosti pro rust kvalitnich epitaxnich vrstev je pouziti vhodného sub-
stratu pro prislusnou epitaxni vrstvu, ¢imz lze dosdhnout dostatecné shody miizkovych
parametrii. Castice epitaxni vrstvy se vazou na povrch substratu, a proto lze ocekévat,
ze s rostouci kvalitou povrchu substratu poroste kvalita vzniklé vrstvy. V literature je
casto zdiraznéna dilezitost piipravy substratu pro rist epitaxni vrstvy [4, 5, 6]. Cilem
je pouziti substratu s minimalnim rozdilem v mfizkovych parametrech oproti epitaxni
vrstvé a s vhodné navazujici mrizkou, ¢imz lze dosdhnout malého poc¢tu mrizkovych po-
ruch, omezit pocet hranic zrn a eliminovat dalsi nezadouci jevy, které se dale projevuji
na vlastnostech epitaxni vrstvy. Pro minimalizaci po¢tu poruch v pripravované vrstvé se
pouzivaji monokrystalické substraty [24].

Pri fezani substratu na pozadovanou krystalografickou rovinu vzdy dochéazi k ma-
Iym odchylkdm thlu mezi feznou a krystalografickou rovinou, coz vede ke vzniku tzv.
teras. V zahybech je vyssi pravdépodobnost vazby mezi substratem a c¢asticemi epitaxni
vrstvy a pravé v zahybech zac¢ina epitaxni vrstva rist. Tento smér ristu je znazornén na
obrazku 3.2.

@ @

Substrat

@

Obrazek 3.2: Smér rustu epitaxni vrstvy na substratu s terasami.
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3.2. Povrchova tuprava substratu

Existuje nékolik metod tpravy substratu pro dosazeni jeho optimalnich strukturnich
vlastnosti. Casto se pouzivaji riizné zpisoby chemického ¢isténi, pifpadné Zihaci procesy.
Chemickym ¢isténim jsme schopni eliminovat mnozstvi neéistot z povrchu substratu, ale
nedocilime timto zptisobem vyrazné strukturni zmény a zlepseni kvality mtizky. Velice roz-
sitené je pouziti slabsich rozpoustédel (aceton, isopropylalkohol - TPA, ethanol, trichlo-
rethylen) v kombinaci s ultrazvukovym ¢isténim. Naproti tomu ohfevem substratu na
vysoké teploty dodame ¢éasticim substratu potiebnou aktivacéni energii pro preusporadani
do pravidelnéjsiho usporadani, které je zaroven pro krystal energeticky vyhodnéjsi a muze
vést k vyraznému zlepSeni struktury epitaxnich vrstev [4]. Zihdn{ lze provadét po delsi
dobu (fadoveé nékolik hodin) na stalé teploté - vhodné pro nevodivé vzorky, nebo lze pou-
Zit tzv. flashing. Tato metoda spociva ve velice prudkém nahlém ohtrevu vzorku na teplotu
presahujici 1000 °C a v nasledném ochlazeni po nékolika vterinach. Vysoké teploty je dosa-
zeno nejcastéji pruchodem proudu vzorkem, coz déla tuto metodu pouzitelnou pouze pro
elektricky vodivé vzorky. Takovych cykld se provadi nékolik za sebou. Flashing je tieba
provadét ve velmi vysokém vakuu (UHV?!) pro zamezeni dopadu necistot na rekonstruo-
vany povrch. Kratka doba ohfevu je prevenci proti moznému odplynovani vzorku, coz by
vedlo ke zhorseni tlaku v aparatufe a k nasledné kontaminaci povrchu. Tato metoda se
hojné vyuziva napt. pro pripravu usporadani Si (111) 7 x 7 [25].

Porovnani vlivu chemického cisténi a zihani substratu na fyzikalni a strukturni vlast-
nosti epitaxnich vrstev bylo jiz diskutovano v ¢lancich [4, 5, 6] a nejlepsich vysledki bylo
dosazeno pravé zihacimi procesy. Schroeder et al. [5] zaroven diskutuji vliv zihéni sub-
stratu na vrstvy s raznymi rozdily miizkovych parametri oproti substratu a mnohem
vyraznéjsiho zlepseni doséhla vrstva s malym rozdilem mrizkovych parametri (substrat
MgO, epitaxni vrstva TiN, rozdil miizkovych parametru 0.6 %, oproti substratu MgO,
epitaxni vrstvé HfN a rozdilu miizkovych parametria 7.2 %). Epitaxni vrstva tedy velice
presné kopiruje povrch a pfimo navazuje na strukturu substratu, a s rostouci shodou
miizkovych parametri roste vliv kvality substratu na epitaxni vrstvu.

3.3. Pouziti MgO substratu

MgO substrat je ¢asto pouzivanym substratem pro rist kovi a oxidi kovi. Pricinou
pouziti pro rust FeRh je vyraznd shoda mrizkovych parametru (rozdil miizkovych para-
metra MgO a AF faze, resp. FM faze FeRh je 0.2 %, resp. 0.7 %). Dalsi vyhodou MgO
je stabilita pri vysokoteplotnich procesech, coz umoznuje pouziti zihacich metod. Teplota
tani se pohybuje okolo 2500 °C. Vyhodou je rovnéz plosné centrovana kubicka mtizka
(FCC?), ktera casto odpovida struktufe kovil, které jsou na MgO substratu pfipravo-
vané [26].

Nejvétsimi nevyhodami MgO substratu je nizka krystalinita, kdy lze pozorovat nékolik
zrn na mm?2. RovnéZ k degvelké radaci povrchu MgO dochdzi vlivem reaktivity MgO
s HyO, ¢imz se na povrchu substratu vytvari krystalky Mg(OH),, které znehodnocuji
povrch [5]. Tyto nevyhody by mély byt castecné eliminovany prave zithanim substratu [26].

17 angl. ultra high vacuum.
27, angl. face centered cubic.
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Kvtli elektrické nevodivosti MgO byla pouzita metoda dlouhodobého zihani. Postupna
nukleace krystalkii Mg(OH), je zobrazena na obrazku 3.3.

2 nm 4 nm 6 nm
1 2 3
0 - 0 0
(a) 1 den po zihéni. (b) 3 dny po zihani. (c) 10 dni po zihani.

Obrazek 3.3: AFM méreni topografie povrchu MgO substratu uchovavaného na vzduchu
po rizny pocet dni po zihani pri teploté 1050 °C po dobu 12 h.

Pro minimalizaci degradace povrchu substratu je tedy nezbytné omezit dobu pobytu
substratu na vzduchu, a proto bude pro zihani substratu na teplotach do 800 °C pouzita
aparatura pro samotnou depozici FeRh. Po celou dobu byly v této praci pouzity MgO
(001) substraty o cistoté >99.95 %, s rozméry: 5 x 5 x 0.5 mm?.

3.4. Struktura FeRh na MgO

Preferovanou orientaci nanesené vrstvy FeRh na MgO je natocena mrizka o tihel 45°.
Mifzkovému parametru FeRh (@ = 2.985 A v AF fazi, a = 3.000 A v FM fazi) odpovida
hodnota mfizkového parametru MgO a = g -4.212 A =2 2.978 A. Vlivem komprese miiz-
kového parametru FeRh v roviné vzorku (IP?) dochézi k expanzi miizkového parametru
ve sméru kolmém na vzorek (OOP*) pro zachovani objemu elementarni buiiky. Pokles IP
mrizkového parametru FeRh stabilizuje AF fazi a navysuje teplotu prechodu. Vzajemné
usporadani MgO substratu a FeRh vrstvy je znazornéno na obrazku 3.4.

4212 A

2.985 A ~
- QM o @ o @
® © &
Rh Rh Fe
[ ® O ® S

Fe

o o 2.978 A
© ® & ® o
(a) (b)

Obrazek 3.4: (a) Krystalicka struktura objemového FeRh. (b) Orientace struktury FeRh
na substratu MgO. Mrizka MgO vyvolava ve strukture FeRh kompresni napéti, ¢imz
stabilizuje AF fazi a navysuje teplotu AF-FM prechodu.

37 angl. in plane.
47 angl. out of plane.
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4. Experiment

V nasledujici kapitole je popsana experimentalni ¢ast této prace, ktera zahrnuje ipravu
a analyzu povrchu substratu a naslednou pripravu a analyzu struktur FeRh.

4.1. Experimentalni techniky

Pouzité experimentalni techniky pro pripravu a analyzu struktur jsou struéné popsany
v této kapitole. Informace o samotné pripravé a analyze struktur jsou popsany v kapitolach
4.2 a 4.3.

4.1.1. Magnetronové naprasovani

Magnetronové naprasovani je druh tzv. fyzikdini depozice z plynné fize (PVD') pouzi-
vana pro pripravu tenkych vrstev na povrchu substratu. Tato metoda se vyznacuje velmi
vysokou adhezi deponovaného materialu na substrat a vysokou mirou homogenity nade-
ponované vrstvy. Pro minimalizaci kontaminace deponovanych vrstev se depozice casto
provadi ve velmi vysokém vakuu (UHV?) [27]. Schéma magnetronového naprasovani je
znazornéno na obrazku 4.1.

Drzak substratu

Substrat
. Nadeponované atomy

Anoda

Piivod Ar

Obrazek 4.1: Schéma magnetronového naprasovani.

17 angl. physical vapor deposition.
27 angl. ultra high vacuum.
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Pouzity pracovni plyn (v nasem piipadé argon - Ar) se prostfednictvim srazek s vol-
nymi elektrony ionizuje. Ionty Art a volné elektrony jsou déle urychlovany elektrickym
polem mezi katodou a anodou. S rostoucim poctem srazek také roste pravdépodobnost
srdzky Art s elektronem, ¢imz opét vznika neutralni Ar a proces se mize obnovit. Magne-
tickym polem jsou ionty Ar™ smérovany na ter¢, kde vyrazi atomy z terce, které nasledné
doapdaji na vzorek. Magnetické pole také vyvolava gyracni pohyb nabitych c¢astic, ¢imz
je navysena pravdépodobnost srazky, a tedy i pravdépodobnost ionizace. Pro podporu
epitaxniho ristu je mozné drzak substratu vyhiivat na vysoké teploty (az 1100 °C) [28].

Pro elektricky vodivé materialy terce se pouziva stejnosmérné napéti mezi elektro-
dami, zatimco pro nevodivé terce je potfeba pouzit st¥idavé napéti mezi elektrodami pro
zamezeni kumulace ndboje na terci [29].

4.1.2. Vibracni magnetometrie

Vibra¢ni magnetometrie (VSM?) je metoda méfeni magnetizace vzorku zaloZend na
elektromagnetické indukci. Méfeny vzorek je uchycen v drzaku a kmita ve vnéjsim magne-
tickém poli v okoli detekénich civek, v nichz je indukovano napéti. Na zakladé méreného
napéti lze uréit magneticky moment vzorku [30]. Schéma aparatury vibra¢niho magneto-
metru je znazornéno na obrazku 4.2.

Vibracni jednotka
Drzék vzorku Detekéni civky

/ Zdroj B

Vzorek

Obrazek 4.2: Schéma aparatury vibracniho magnetometru.

37 angl. vibrating-sample magnetometry.

22



4.1.3. Litografie
Elektronova litografie

Elektronovd litografie (EBL?) je metoda p¥ipravy struktur o velikosti aZ desitek na-
nometru. Zakladem elektronové litografie je tzv. rezist, coz je materidl (vétsinou orga-
nicky polymer) vyznacujici se vyznamnou strukturni zménou po expozici elektronovym
paprskem. Vrstva rezistu se nejcastéji nanasi metodou tzv. spin-coating, pri niz dochazi
k vytvoreni homogenni vrstvy pomoci odstiedivé lakovacky. RozlisSujeme dva zakladni
druhy rezistl - pozitivni a negativni rezist. Reaktivni ¢ast rezistu se béhem vyvolani od-
plavi a ztstane pouze nerozpustna cast, ktera slouzi jako maska pro selektivni depozici
a selektivni iontové leptani. V pripadé pozitivniho rezistu dojde pri vyvolani k odstranéni
exponovanych ploch, zatimco u negativniho rezistu jsou odplaveny casti, které expono-
vany nebyly. Maskou nezakryté ¢asti tvori zéklad pro vznik struktur [31].

Rozlisujeme dva zakladni litografické postupy - pozitivni a negativni. Schéma pozitiv-
niho, resp. negativniho litografického procesu je zndzornéno na obrazku 4.3, resp. 4.4. Pri
pozitivnim procesu se po vyvolani pozitivniho rezistu nadeponuje pozadovand vrstva pro
vysledné nanostruktury. Nasleduje tzv. lift-off, coz je krok litografie, kdy se za pomoci
rozpoustédla odstrani zbyvajici rezist spolu s vrstvou pokryvajici rezist a zistanou pouze
struktury z deponovaného materialu [31].

e [T e T e

Substrat Naneseni rezistu (P) UV/EB exporzice rezistu

EEEEREERE

T T -

Vyvolani rezistu Depozice materidlu Lift-off

Obrazek 4.3: Schéma pozitivniho litografického procesu.

—»ﬁ—»ﬁ—»

Substrat Depozice materialu Naneseni rezistu (
b EEEEEEEE
e P Y Y
UV/EB exporzice rezistu Vyvolani rezistu Leptani

—)

Obrazek 4.4: Schéma negativniho litografického procesu.

Odstranéni rezistu

47 angl. electron beam litography.
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Negativni proces vyzaduje depozici materialu pro nanostruktury jesté pred nanesenim
negativniho rezistu. Po expozici rezistu a vyvolani se pomoci leptani odstrani nadepo-
novany materidl nezakryty rezistem a ¢astecné se odstrani i poztstaly rezist. Nakonec se
vhodnym rozpoustédlem odstrani i zbytek rezistu a ztistanou pouze pozadované struktury
z nadeponovaného materialu [31].

Opticka UV litografie

Opticka litografie ultrafialovym zafenim (UVL?) je v principu stejnd metoda jako EBL,
jedinym rozdilem je nutnost pouziti tzv. fotorezistu, ktery reaguje pravé na UV zareni,
které prochazi na fotorezist skrze otvory v chromové masce, které definuji pozadované
struktury, a expozice vzorku tedy probiha jen v téchto oblastech.

UVL je mnohem rychlejsi metoda nez EBL, je vSsak nutné vyrobit masku, ktera je velmi
nakladnéa. Pti pouziti UVL rovnéz nelze dosahnout tak jemnych struktur jako pomoci
EBL. Metodou UVL je mozné za vhodnych podminek pripravovat struktury o minimalni
velikosti stovek nanometrii.

Suché a mokré leptani

Jednim ze zékladnich litografickych procesii je leptani, které nachazi vyuziti jak pti
odstranovani zbytku rezistu, tak pri odstranovani rezistem nepokryté vrstvy materidlu pri
vytvareni struktur. RozliSujeme tzv. suché leptani pomoci vysokoenergiovych c¢astic plynu
a tzv. mokré leptani pomoci chemickych rozpoustédel. Zasadni vyhodou suchého leptani
je anizotropie pri leptani. Proud c¢astic lepta pouze ve sméru svého dopadu a nezasahuje
prilis do okoli, ¢imz vznikaji kolmé hrany leptané struktury. To vSak neplati pro mokré
leptani, kde rozpoustédlo ptsobi izotropné na vSechny strany a nevytvari kolmé hrany
leptanych struktur. Vyhodou mokrého leptani je vyrazna selektivita leptani, kdy dané
chemické rozpoustédlo prednostné reaguje pouze s pozadovanou latkou, zatimco suchym
leptdnim leptame témér cely povrch [31]. Rozdil mezi anizotropnim a izotropnim leptanim
je znazornén na obrazku 4.5.

it B4 BB

Obrazek 4.5: (a) Anizotropni leptani, (b) ¢astecné izotropni leptani, (c) vyrazné izot-
ropni leptani.

Casto pouzivanymi rozpoustédly pii mokrém leptéani jsou kyselina fluorovodikové (HF),
TMAH (hydroxid tetrametyl-amonny), nebo pufrovany oxid (BOE®).

Suché leptani lze dale ¢lenit na fyzikalni, chemické a kombinované, vétsinou oznaco-
vané jako tzv. reaktivni iontové leptdni (RIET), které vyuziva jak fyzikalniho, tak che-
mického suchého leptani. Fyzikalni suché leptani se vyznacuje dopadem castic s vysokou
kinetickou energii, kdy dochézi k vyrazeni castic leptané latky. Pii chemickém suchém

57 angl. ultra-violet litography.
67 angl. buffered oxide etch. Smés HF s pufraénim ¢inidlem - nejcastéji NH4F.
77 angl. reactive ion etching.
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leptani dochéazi k chemické reakci mezi leptanou latkou a dopadajicimi ¢asticemi a k né-
slednému odstranéni vzniklé slouceniny. RIE kombinuje oba tyto principy a jedna se
o nejpouzivanéjsi metodu suchého leptani, ktery je zaroven nejrychlejsi. Suché leptani
nachazi své vyuziti predevsim u velmi jemnych struktur, kdy roste vyznam anizotropie
leptani [31].

4.1.4. Mikroskopie atomarnich a magnetickych sil

Jak mikroskopie atomarnich sil (AFM?®), tak mikroskopie magnetickych sil (MFM?)
spada do sekce skenovaci sondové mikroskopie (SPM!Y), coZ je druh mikroskopie zalo-
zeny na interakci mezi ostrym hrotem uchycenym na pruzném raménku, tzv. cantilevrem,
a mérenym povrchem [32]. Vzajemné puisobeni hrotu a povrchu lze popsat Lennard-Jone-
sovym potencidlem, ktery zahrnuje odpudivou slozku pro kratké vzdalenosti zptisobenou
prekryvem elektronovych obalti interagujicich ¢astic, a pritazlivou slozku pro vétsi vzdale-
nosti vyvolanou var der Waalsovou interakci, ktera plyne z dipél-dipélové interakce mezi
interagujicicmi Casticemi [32].

Velice jemného a presného kmitani cantileveru je dosazeno pomoci piezokrystalu, coz
je material podléhajici inverznimu piezoelektrickému jevu, kdy se na zakladé aplikova-
ného napéti méni rozméry krystalu [32]. Detekce signélu je zalozena na odrazu laserového
paprsku od cantileveru na c¢tyrsegmentovou fotodiodu a pri vychyleni cantileveru dojde
také k odchyleni odrazeného paprsku, coz je zaznamenano fotodiodou.

AFM na zakladé interakce hrotu a povrchu mapuje postupnym skenovanim topografii
povrchu vzorku. AFM obycejné pracuje v tzv. kontaktnim maodu zalozeném na vychyleni
cantileveru vlivem interakce s povrchem vzorku, nebo v tzv. dynamickém mddu (tap-
ping mode), ktery je zalozen na zméné rezonancni frekvence cantileveru vlivem interakce
s povrchem. V pripadé dynamického médu dochazi vlivem silového ptisobeni od povrchu
ke zméné jak amplitudy, tak faze kmit hrotu, coz vede ke zméné rezonancni frekvence
hrotu. Zména amplitudy vede k detekci topografie a zména faze k detekci magnetickych
vlastnosti vzorku.

Méteni MFM probihé standardné dvoukrokové - v tzv. [ift modu. Schéma dvoukroko-
vého méreni MFM je znédzornéno na obrazku 4.6. P¥i prvnim priichodu dochézi ke zmé-
feni topografie povrchu v bezprostiedni blizkosti vzorku, zatimco pii druhém prichodu
se hrot s magneticky aktivni vrstvou vzdali do urcité vzdélenosti od vzorku, kde dominuji
magnetické sily a hrot kopiruje topografii vzorku, ¢imz postupné rekonstruuje rozptylové
magnetické pole méfeného vzorku [32].

4.2. Priprava a analyza substratu

Pro strukturni upravu substratu jsme zvolili proces zihani, ktery jiz byl v literature
[4, 5, 6] oznacen za jeden z nejefektivnéjsich postupt pro rekonstrukei povrchu substréatu.
Zihanim MgO substratu ofekavame vyrazné preusporadani povrchu substratu. Formovani
vétstho mnozstvi povrchovych teras substratu muze vyrazné ovlivnit mnozstvi defektt
ve vrstvach FeRh. Vyznam povrchovych vlastnosti substratu na epitaxni vrstvy bude

87 angl. atomic force microscopy.
97 angl. magnetic force microscopy.
107 angl. scanning probe microscopy
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Laser Piezokrystal

Fotodioda

Cantilever

Hrot Rozptylové pole

— 2) MFM
= 1) AFM
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Substrat

Obrazek 4.6: Dvoukrokové méreni MFM (lift mode). V prvnim kroku se méri topografie
vzorku a ve druhém kroku se hrot vzdali a pri opisovani topografie vzorku jsou méreny
magnetické vlastnosti vzorku.

navic umocnén vyraznou shodou mrizkovych parametri substratu a rostouci vrstvy (rozdil
miizkovych parametru je mensi nez 0.7 %) - viz kapitola 3. V této kapitole je analyzovan
povrch zihanych substrati.

4.2.1. Zihani MgO

Ruzna teplota a doba zihani vedou na odlisny stav povrchu substratu. Parametry
zihani jednotlivych vzorki jsou shrnuty v tabulce 4.1. Aparatura pro magnetronové na-
prasovani byla pouzita pro zihani do teplot 800 °C pro minimalizaci degradace povrchu
substratu vzduchem, kdy v této aparature lze primo pokracovat s depozici FeRh. Povrch
substratu byl pozorovan pomoci AFM Dimension Icon od spole¢nosti Bruker v Scana-
syst-air médu a byly pouzity hroty Scanasyst Air'!. Porovnani snimki z jednotlivych
experimentu popsanych v tabulce 4.1 z AFM je zndzornéno na obrazku 4.7.

Tabulka 4.1: Parametry zihani substrata MgO (001). T znaci teplotu zihani, ¢ je Cas

zihani, p je tlak v komore pti zthani a snimek na obrazku 4.7 odpovida prislusné topografii
substratu.

Aparatura T (°C) | t (h) | p (mbar) | Snimek
- - - - 4.7a
Magnetron 450 0.5 | 5-107° 4.7b
Magnetron 800 1 |65-107°| 4.7c
Magnetron 800 3 16.7-1075| 4.7d
Pec na keramiku | 1050 12 ~ 1000 4.7e

H'Nominélni rezonanéni frekvence Scanasyst-air hrott je 70 kHz, tuhost raménka 0.4 N /m, vyska hrotu
115 pm a polomér kiivosti Spicky hrotu je 2 nm [34].

26



2.0 nm 1.0 nm
1.6 0.8
1.2 0.6
0.8 0.4
0.4 0.2
(a) Bez #hani. (b) T = 450 °C, t = 0.5 h.
0.8 nm 2.0 nm
0.6 1.6
1.2
0.4
0.8
0.2
0.4
0 0
(d) T =800 °C, t = 3 h.
4.0 nm
3.2
2.4
1.6
0.8
0

(e) T =1050 °C, t = 12 h.
Obrazek 4.7: AFM méreni topografie povrchu rizné zihanych MgO substrati.

Z obrazku 4.7 je patrné, ze s rostouci teplotou a dobou zihani roste usporadanost
povrchu substratu MgO a tedy roste velikost teras na povrchu substratu MgO. Zihacimi
procesy lze rovnéz eliminovat mnozstvi necistot na povrchu. Vertikalni skoky profilti teras
bez vyjimky odpovidaji celoc¢iselnému, nebo polociselnému nasobku mrizkového parame-
tru MgO (4.212 A).
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S velkym narustem ¢asu zihani (viz snimek 4.7e) dochézi k velmi vyraznému preuspo-
radani povrchu, kdy jsou formovany terasy nepravidelnych tvarta. Tento projev casu zihani
na mnozstvi a tvar teras je patrny i z ¢lanku [26], kde byly pozorovany tyto nepravidelné
tvary i pti zithdni po dobu 12 h za nizsich teplot. Velké mnozstvi teras a jejich vyrazny
preferenéni smér mohou mit vyznamny vliv na mnozstvi defekt v rtizné orientovanych

dratech z FeRh.

4.3. Priprava a analyza FeRh struktur

4.3.1. Depozice

Depozici slitin pomoci magnetronového naprasovani lze provadét dvéma zpusoby -
soucasnou depozici z nékolika terct s jednotlivymi prvky, nebo depozici z terce s prislusnou
slitinou. Pro depozici FeRh byl pouzit ter¢ FesoRhsq. Veskeré magnetronové naprasovani
v této praci bylo provedeno v aparature UHV magnetron sputtering system BESTEC.

V kapitole 2.2.2 byl diskutovan vliv wolframové vrstvy mezi MgO substratem a FeRh
vrstvou. Depozice mezivrstvy W neni povinny krok a provadi se rovnéz pomoci magnetro-
nového naprasovani pro stabilizaci rustuFeRh vrstvy a snizeni teploty metamagnetického
fazového prechodu. Pro pozorovani ptimého vlivu substratu na vrstvy FeRh nebude vrstva
W pouzita. Vrstva FeRh je zaroven velmi nachylna na oxidaci, a proto bude pokryta kryci
vrstvou platiny (Pt), aby nedochézelo k degradaci povrchu zpusobené vzduchem.

Depozice FeRh

Teplotu vzorku pii depozici FeRh udrzujeme na stalé hodnoté 450 °C s nastavenym
vykonem ohrivace 40 %. ZvySend teplota ma zajistit kvalitnéj$i promiseni atomu depono-
vaného Fe a Rh. Pro navyseni homogenity rotuje drzédk vzork rychlosti 20 rpm. Pritok
Ar k terci byl nastaven na 50 sccm. Vykon generatoru pro vznik plazmatu byl 50 W.
Tlak Ar pri depozici je klicovou veli¢inou pro dosazeni metamagnetické fazové premeény
vzniklé vrstvy, nebot vyrazné ovliviiuje stechiometrii FeRh. Optimalni hodnota tlaku Ar
v komofte pii depozici FeRh je 2.8-1073 mbar. Depozi¢ni rychlost dosazen s témito para-
metry byla piiblizné 0.3 A /s. Pozadovana tloustka FeRh vrstvy byla 25 nm. Takto nizka
tloustka vrstvy byla zvolena pro vyraznéjsi projev vlivu substratu.

Zihéanfm po samotné depozici FeRh lze dosdahnout pozadovaného krystalografického
usporadani. Vykon ohfivace byl nastaven na 70 % pro dosazeni teploty 750 °C po dobu
40 min. Nésleduje zchlazeni vzorku pred nanesenim kryci vrstvy Pt.

Depozice Pt

Kryci vrstva Pt je nanesena po zchlazeni vzorku na T' < 100 °C pro zamezeni diftze
Pt do vrstvy FeRh. Pritok Ar, vykon generatoru a rychlost rotace vzorku byly nastaveny
na téze hodnoty jako u depozice FeRh. Vysledna tloustka vrstvy Pt byla 2 nm. Tlak
v komofe pii depozici byl 2.6 - 1073 mbar.

Veskeré parametry depozice jednotlivych vrstev jsou shrnuty v tabulce 4.2.
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Tabulka 4.2: Depozi¢ni parametry jednotlivych vrstev. T' mé vyznam teploty, pti niz se
deponuje, @ je tok Ar do aparatury pro produkci plazmatu, ¢ je doba depozice, p je tlak
v komote pri depozici, P, je vykon ohfivace vzhledem k jeho maximalni hodnoté, P je
vykon generatoru plazmatu, vg, je depoziéni rychlost a d je tloustka vrstvy.

Mat. ‘ T (°C) ‘ @ (sccm) ‘ t (min) | p (mbar) ‘ P, (%) ‘ P (W) ‘ Vaep (A/5) ‘ d (nm)

FeRh | 450 20 14 2.8-1073 40 50 0.3 25
Pt 90 50 0.5 2.6-1073 0 50 0.7 2

4.3.2. Vibracni magnetometrie

Pro métreni VSM byla pouzita aparatura Cryogenic CFM-VSM (v2), kterd umoziiuje
méreni v rozsahu teplot 4-400 K, a umoznuje dosdhnout vnéjsiho pole az 9 T. Veskera
méreni byla provedena pri aplikaci vnéjstho magnetického pole v roviné vzorku.

Pomoci metody VSM byly méreny magnetické vlastnosti vrstev FeRh pripravenych
na ruzné zihanych substratech. Tloustky vrstev FeRh na jednotlivych substratech jsou
popsany v tabulce 4.3. Vrstva FeRh na nezihaném substratu neni jiz nadale uvazovana,
protoze pred samotnou depozici se substrat ohfiva na teplotu 450 °C.

Tabulka 4.3: Parametry FeRh vrstev na jednotlivych substratech MgO. T' znaci teplotu
zihani substratu, t je cas zihani substratu, d je tloustka vrstvy FeRh, T; ma vyznam teploty
metamagnetického fazového prechodu odectené z teplotnich zavislosti magnetizace a AT
predstavuje sitku metamagnetického fazového prechodu.

T (°C) |t (h) |dmm)]| T (K) | AT (K)

450 0.5 25.0 372 22
800 1 27.0 352 24
1050 12 27.2 375 30

Z namétenych teplotnich zavislosti magnetického momentu p bylo odec¢teno diamagne-
tické pozadi zpisobené predevsim substratem. Magneticky moment p byl podle vztahu 1.1
preveden na magnetizaci M kterd lépe charakterizuje chovani vrstvy FeRh. Nenulova
magnetizace za pokojové teploty je zpusobena zbytkovou FM fazi FeRh, kterd je cas-
tecné ve vzorku vzdy pritomna. S klesajicim podilem FM faze za pokojové teploty roste
kvalita FeRh vrstev. Na obrazku 4.8 jsou hysterezni smycky jednotlivych FeRh vrstev
pripravenych na rtzné zihanych substratech.
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Obrazek 4.8: Hysterezni smycky vrstev FeRh na rizné zihanych substratech.

Metamagneticky fazovy prechod vrstev FeRh na substratech zihanych na teplotu
800 °C se prilis nelisi od vrstvy na nezihaném substratu, coz také odpovida vysoké shodé
topografii povrchu zminénych substratu (viz obrézek 4.7). V pripadé vrstvy FeRh na sub-
stratu zthaném na 1050 °C po dobu 12 hodin doslo k rozsiteni fazového prechodu témér
0 50 %. Lze predpokladat, Ze s velmi vysokou hustotou povrchovych teras dochézi k vy-
raznéjsimu siteni poruch ve vrstvé FeRh. PTi metamagnetickém prechodu dochazi k vy-
raznému preusporadani krystalické struktury a tento prechod je s vyssim poctem defektt
hiife dosazitelny, coz se projevi na vyraznéjsi hysterezi. Tento vysledek je potvrzen za-
vislostmi magnetizace M na vnéjsim magnetickém poli H, které jsou na obrazku 4.9 pro
vzorky pripravované na substratech zihanych na 800 °C po 1 h a na 1050 °C po 12 h. Tyto
snimky byly méreny za teploty 400 K, kdy byly vzorky jiz v FM stavu. V této fazi dochazi
pri zméné sméru vnéjsiho pole k prepolovani jednotlivych domén ve sméru vnéjsiho pole,
coz je rovnéz ztizeno vysokym poctem defektii ve strukture FeRh.

Z obrazku 4.9 je patrny opét témér dvojnasobny rozdil v koercitivité. Dale budeme na
zakladé vyrazné podobnosti vzorki se substraty zihanych za nizkych teplot (< 800 °C)
pracovat pouze s vrstvami FeRh pripravenymi na substratech zihanych na 800 °C po 1 h
a na 1050 °C po 12 h.
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Obrazek 4.9: Zavislost magnetizace M na vnéjsim magnetickém poli H FeRh vrstev
na zihanych substratech. Méreno pti teploté 400 K.

4.3.3. Litografie

Pro méteni vlivu teras substratu na fazovy prechod FeRh byly vytvoreny razné ori-
entované nanodraty vzhledem k terasam substratu. Na povrchu substrati byl vzdy po-
zorovan preferencni smér teras, a proto lze ocekavat vétsi mnozstvi defekttt v dratech
orientovanych napftic¢ terasami. Navrh vyslednych struktur je schématicky znédzornén na
obrazku 4.10.

Ti 4+ Cu + Au

Obrazek 4.10: Navrh vyslednych struktur pro méfeni vlivu teras substratu na meta-
magneticky fazovy prechod FeRh. Sitka drat d na jednotlivych substratech se pohybuje
okolo 200 nm. Pro vyrobu kontakti bude pouzita adhezni vrstva Ti (3 nm), vrstva Cu
(100 nm) a povrchova vrstva Au (20 nm) pro lepsi moznost nasledného navazani Au dratt
ke kontaktim. Vrstvy pro kontakty budou vytvoreny metodou elektronového naparovani,
coz je metoda, kdy elektronovy svazek dopadd na ter¢ s materidlem, coz vede k evapo-
raci ¢astic terce, které dale ulpivaji na vzorku. Kontakty budou vytvoreny pomoci UVL,
zatimco samotné FeRh draty budou vytvoreny pomoci EBL.
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Elektronova litografie

Veskera EBL v této praci byla provedena prostfednictvim zarizeni MIRA3 od spolec-
nosti TESCAN spolu s litografickym systémem Raith Elphy Plus.

Pro EBL byla pouzita kombinace pozitivniho a negativniho litografického postupu
s ochrannou mezivrstvou SiOy pro lepsi ochranu samotného FeRh a pro snadnéjsi odstra-
néni negativniho rezistu.

Pro EBL FeRh dratu byl pouzit néasledujici postup (schéma postupu je zndzornéno na
obrazku 4.11):

o Depozice FeRh a Pt (viz sekce 4.3.1).

e Depozice 3 nm Ti pro navyseni adheze na FeRh a 60 nm SiO, pomoci metody
elektronového napatrovani.

o Naneseni rezistu AR-N 7520.07 a néasledny spin-coating po dobu 60 s pri otackach
4000 rpm se zrychlenim 1000 rpm/s pro dosazeni 120 nm tlusté vrstvy.

o Zahtati rezistu pro jeho ztvrdnuti na teploté 85 °C po dobu 1 min.

o Naneseni vodivé vrstvy rezistu Electra AR-PC 5090.02 a nasledny spin-coating po
dobu 60 s na otackach 2500 rpm pri zrychleni 1000 rpm/s.

o Zahtati rezistu Electra pro jeho ztvrdnuti na teploté 90 °C po dobu 2 min.
« Expozice elektronovym svazkem s davkou 450 pC/cm?.
e Odstranéni vodivé vrstvy Electra ponorenim do deionizované vody na 120 s.

e Vyvolani negativniho rezistu ponofenim do AR 300-47 po dobu 90 s a nasledné
oplachnuti deionizovanou vodou a osuseni plynnym dusikem.

e Suché leptani vrstvy SiOs metodou RIE kombinaci plynti CHF3 + O,. Parametry
leptani jsou uvedeny v tabulce 4.4.

o Suché leptani FeRh a Pt pomoci Ar ionti. Dochazi k leptani materidlu, ktery neni
pokryty vrstvou SiOy spolu s rezistem. Céastecné dochéazi i k leptani samotného
negativniho rezistu. Parametry leptani jsou uvedeny v tabulce 4.4.

o Pozlistaly rezist a vrstva SiO, se odstrani mokrym leptanim, kdy vzorek ponofime
na 120 s do BOE.

Tabulka 4.4: Parametry suchého leptani pii EBL. Veskeré suché leptani bylo provedeno
v aparatute Oxford Instruments Plasma Technology PlasmaPro 80. V prvnich dvou sloup-
cich jsou uvedeny pouzité plyny a pritoky téchto plyni do aparatury v jednotkach sccm,
t znadi Cas leptani, p tlak v komorte, P vykon generatoru plazmatu a DC bias ma vyznam
urychlovaciho napéti mezi plazmatem a elektrodou, na niz je umistén vzorek.

Mat. 1 (scem) | Mat. 2 (scem) | ¢ (min) | p (mTorr) | P (W) | DC bias (V)
CHF; (50) ’ 05 (5) ’ 2 ‘ 55 ‘ 150 ‘ 130

Ar (50) 10 20 200 555
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Obrazek 4.11: Schéma postupu EBL FeRh struktur s pouzitim negativniho rezistu.

Optimalizace procesu EBL

Parametry uvedeného procesu EBL byly optimalizovany pro dosazeni co nejjemnéjsich
struktur z epitaxniho FeRh a obecné lze tento postup pouzit pro jakoukoliv vrstvu. Sprav-
nou sffkou krycich vrstev SiO;y a negativniho rezistu lze vyrazné omezit tzv. redepozici*?
kterd hraje vyznamnou roli pti suchém leptani a zptisobuje velice vyrazny nartst rozméru
pripravovanych struktur, a to az o 200 nm. S pouzitim tenc¢ich krycich vrstev tento pri-
rustek vyrazné klesa. Pri pouziti prilis tenké kryci vrstvy riskujeme poskozeni epitaxni
vrstvy vlivem priniku vysokoenergiovych iontt pri suchém leptani do epitaxni vrstvy.
S uvedenym optimalizovanym postupem byla sniZzena redepozice az na 20-30 nm a lze
tedy piipravovat struktury az o velikosti 65-75 nm z epitaxnich vrstev FeRh'3. PouzZity
negativni rezist je velice nachylny na expozicni ddvku a s vyssi davkou nez je 450 uC/cm?
vyrazné roste rozmeér pripravovanych struktur, a to az o 80 nm. Pro pripravu struktur
jinych tvart a velikosti je potfeba vzdy optimalizovat expozi¢ni davku, zatimco parame-
try pro leptani se pouze odviji od tloustky leptané vrstvy. Postup optimalizace drat na
FeRh je zobrazen na obrazku 4.12.

Fotolitografie

Veskera UVL v této praci byla provedena pomoci aparatury Mask Aligner Stiss Micro-
Tec MAS. Byla pouzita chromova maska s ptripravenymi strukturami.

Pro UVL kontaktii k nanodratim byl pouzit nasledujici pozitivni litograficky postup
(znézornén na obrazku 4.3):

o Naneseni fotorezistu AZ 5214 E a nésledny spin-coating po dobu 60 s na otackach
4000 rpm pii zrychleni 1000 rpm/s pro dosazeni 1.8 pum tlusté vrstvy.

o Zahtati fotorezistu pro jeho ztvrdnuti na teplotu 110 °C po dobu 50 s.

2Efekt, kdy pii suchém leptini odprasené ¢astice leptané vrstvy ulpivaji na okrajich ochranné vrstvy
a dochazi k narastu velikosti kryci vrstvy a tedy i k nartstu rozmért vyslednych struktur.

I3Proces byl optimalizovan pro struktury z FeRh o tloustce 20-25 nm. S rostouci tloustkou vrstvy roste
doba suchého leptdni Ar, ¢imz narustd efekt redepozice a kryci vrstva SiOs nemusi byt dostateéna pro
ochranu epitaxni vrstvy.
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(a) 40 nm — 220 nm. (b) 40 nm — 130 nm. (c) 40 nm — 70 nm.

Obrazek 4.12: Snimky dratd z 20 nm tlusté vrstvy FeRh o ptvodni sifce 40 nm poti-
zené elektronovym mikroskopem MIRA3 od spolecnosti TESCAN. Snimky byly potizeny
po Ar suchém leptani FeRh. (a) Prilis silnd kryci vrstva vyvolavajici vyraznou redepo-
zici. (b) Prilis vysokd expozi¢ni davka vyvolavajici vyrazny nartst velikosti struktur.
(c) Optimalizovany proces EBL. Nedokonaly tvar je dan nizsi expozi¢ni davkou, ktera ale
umoznuje dosazeni jemneéjsich struktur.

o UV expozice s ddvkou 95 mJ/cm?.

e Vyvolani rezistu ponorenim vzorku do AZ 726 po dobu 60 s a nasledné ponoreni
do deionizované vody po dobu 60 s.

e Depozice 3 nm Ti, 100 nm Cu a 20 nm Au pomoci metody elektronového naparovani.

o Lift-off v acetonu po dobu 3 h a nasledné ultrazvukové ¢isténi v acetonu po dobu
15 s.

Na obrazku 4.13 je zobrazena vysledna podoba pripravenych struktur po kompletnim
litografickém procesu. Tyto struktury byly pripraveny pouze z vrstev FeRh pripravenych
na substratech zihanych na 800 °C po 1 h a na 1050 °C po 12 h. Vzorek se substratem
zihanym na 800 °C po 1 h zastupuje substraty s kratkou dobou zihani, které se vyrazné
nelisi od predem nezihaného substratu, zatimco vzorek se substratem zithanym na 1050 °C
po 12 h zastupuje vzorky s velmi vysokou hustotou teras substratu.

Obrazek 4.13: Vysledna podoba litograficky pripravenych struktur.
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4.4. Analyza fazového prechodu FeRh nanodrata

4.4.1. Mikroskopie magnetickych sil

Prosttednictvim MFM lze mapovat rozptylové magnetické pole litograficky ptiprave-
nych struktur. Pro dosazeni fazové premény byl pouzit zhavici stolek s Peltierovym clan-
kem pro moznost ohfevu vzorku, k némuz byl pfiveden napajeci zdroj Keysight E3649A
regulovany pocitacem. Vzorek byl prichycen k Peltierovu ¢lanku pomoci médéné lepici
pasky pro dostatecnou tepelnou vodivost mezi clankem a vzorkem. Teplota vzorku byla
meérena teplotnim ¢idlem Pt100. Ve stolku je déle umistén magnet produkujici kolmé
magnetické pole na vzorek. Pomoci MFM bude mérena kolma slozka rozptylového mag-
netického pole vzorku, ktera interaguje se souhlasnym smérem indukovaného pole hrotu.
Teplota byla regulovana pomoci pocitace v programu LabVIEW s vyuzitim PID regula-
toru. Zhavici stolek byl umistén do aparatury Bruker Dimension Icon a pro méfeni byly
pouZity hroty MESP-V2!, Schéma méfici aparatury je zndzornéno na obrazku 4.14.

Cantilever
Hrot
Pt100

Vzorek \

Cu paska

LabJack ,

Mérici karta Kontrolni PC

Peltieruv
¢lanek

Bem
Magnet / ¢ Napajeci

Zhavici stolek zdroj

LabVIEW

Obrazek 4.14: Schéma mérici aparatury pro MFM se zhavicim stolkem pro vyvolani
fazové premény v FeRh.

Namérena data pri ohfevu vzorku az na teplotu 100 °C jsou pro vzorek na substratu
zthaném na 800 °C po 1 h, resp. na 1050 °C po 12 h zobrazena na obrazku 4.15, resp. 4.16.
Je métena odchylka faze kmitti magneticky aktivniho hrotu, ktery po zméteni topografie
vyjede o 100 nm vysSe nad vzorek a zde kopiruje mérenou topografii a interaguje s roz-
ptylovym magnetickym polem vzorku, pricemz dochazi k méfenému fazovému posuvu
kmitd hrotu. Na obrazku 4.15 je patrna nahla zména struktury pri prechodu z T' = 60 °C
na T = 80 °C. V tomto rozsahu teplot postupné dochazi k AF-FM prechodu a prii tep-
loté T' = 100 °C je uz vzorek zcela v FM fazi, kdy neni pozorovatelnd zaddna magneticka
textura, ale je detekovan silny souvisly signal podél jednotlivych nanodrati.

“4Hroty MESP-V2 jsou pokryty magneticky aktivni vrstvou kobalt-chrému, nominaln{ rezonanéni frek-
vence raménka je 75 kHz, tuhost raménka 2.8 N/m, vyska hrotu 225 pum a polomér kfivosti Spicky hrotu
je 35 nm [35].
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Obrazek 4.15: MFM méfeni FeRh drati riznych orientaci o sitkach okolo 200 nm.
Substrat vzorku zihan na 800 °C po dobu 1 h. Snimky byly méfeny pii ohfevu vzorku.
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Obrazek 4.16: MFM méfeni FeRh drati riznych orientaci o sitkach okolo 200 nm.
Substrat vzorku zihan na 1050 °C po dobu 12 h. Snimky méfeny pii ohfevu vzorku.
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Snimek 4.15d ukazuje dany smér magnetickych domén v jednom z diagonalnich smért.
Tato orientace je totozna pro FeRh draty vsech orientaci. Oba diagondlni sméry jsou
z hlediska krystalografie FeRh rovnocenné a odpovidaji snadnym osam danym krystalovou
strukturou FeRh. Pti¢ina preferenéniho sméru pouze podél jedné diagonaly neni zcela
jasna a patrné se nejedna o vliv teras substratu.

Obdobny jev lze pozorovat i na snimku 4.16e, kde zacinaji byt magnetické domény
patrné az pri teploté 100 °C, coz priblizné odpovida teploté fazového prechodu mérené
metodou VSM (viz obréazek 4.8c). Pro vyssi teploty nebylo mozné realizovat méreni MFM.
I pres znamou orientaci teras na vzorku se substratem zithanym na teplotu 1050 °C po dobu
12 h (viz snimky 4.19a a 4.19b) nepozorujeme pomoci MFM zadny vliv orientace teras
na tvar ani orientaci magnetickych domén pri fazovém prechodu v FeRh nanodratech.

4.4.2. Transportni méreni

Defekty v FeRh vyvolané substratem mohou také ovlivnit elektrické transportni vlast-
nosti FeRh drati. Rizna orientace drati vzhledem k terasam substratu umoznuje oveérit
siteni defektl v rtizné orientovanych dratech FeRh, které se predevsim projevi v teplotni
zévislosti odporu pii fazové pfeméné. Siika méfenych drati se pohybuje okolo 200 nm,
a proto lze oc¢ekavat pozorovani diskrétnich skoku v odporu pri prechodu z FM do AF
faze popsanych v ¢lanku [23].

Ohrev vzorku je zajistén pomoci Peltierova c¢lanku, ktery je priveden k napdjecimu
zdroji Keysight E3649A, ktery je regulovan pomoci pocitace prostrednictvim PID regu-
latoru. Teplotni ¢idlo Pt100 je umisténo v bezprostiedni blizkosti vzorku a pres meérici
kartu LabJack je signal prevadén do kontrolniho pocitace. Dvoubodové méreni odporu
je zajisténo pomoci odporového mostu LakeShore 372, jehoz vystup je opét preveden do
kontrolniho pocitace. Pro méteni byl pouzit rezim s definovanym elektrickym proudem
o hodnoté 1 pm. Tato hodnota je dostateénd pro redukci Sumu pii méteni elektrického
odporu a zaroven nedochazi k vyraznému ohtfevu nanodratii vlivem Jouleova tepla. Vykon
disipované energie je fadové 10° nW. K pozlacenym kontakttim jednotlivych FeRh drati
jsou privedeny zlaté draty o Sifce 25 pm. Schéma aparatury pro meéteni transportnich
vlastnosti FeRh je znazornéno na obrazku 4.17.

Vzorelf LabJack Kontrolni PC

Au draty Mérici karta

Cu paska LabVIEW
Napéajeci

Peltieruv .
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Zhavici stolek
LakeShore

Obrazek 4.17: Schéma mérici aparatury pro transport FeRh dratt na zhavicim stolku
pro vyvolani fazové premény.

Pro méreni elektrického transportu byly pouzity totozné FeRh struktury jako pro
méreni MFM. Na obrazku 4.18 jsou namérené zavislosti elektrického odporu na teploté
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struktur FeRh pripravenych na substratu zithaném na 800 °C po dobu 1 h. Mezi zavislostmi
R(T) jednotlivych drati neni patrny zadny vyznamny rozdil. Vertikdlni posun smycek je
castecné dan odlisnou sitkou drati, kdy s rostouci sitkou drati klesa odpor. Vzhledem
k dvoubodovému méreni miize byt tento mirny posuv vyvolan i privodnimi vodici. Na
vsech smyckach je patrnd mirnd asymetrie, kdy lze pozorovat nékolik diskrétnich skoku
pti FM-AF piechodu, coz odpovida ¢lanku [23]. Nartst po¢tu diskrétnich skoki je patrné
dan velkou délkou nanodrati (~ 18 pm), na zdkladé ¢eho se formuje vzdy veétsi pocet
nukleac¢nich center pro fazovy prechod. V pripadé dratia kratSich nez 5 pm byly diive
pozorovany FM-AF prechody v jediném skoku, zatimco v nasem pripadé lze pozorovat
5-6 diskrétnich skoku v odporu pri FM-AF prechodu. V transportnich vlastnostech ruzné
orientovanych drati z FeRh nebyl pozorovan zadny vliv kratkého zihani substratu MgO.
Rovnéz nebyla pozorovana zavislost transportnich vlastnosti FeRh nanodratii na orientaci,
v niz byly draty ptripraveny. Teplota fazového prechodu FeRh nanodratti se dobte shoduje
s teplotou pfechodu tenké vrstvy (viz obrazek 4.18¢). K mirného poklesu teploty fazového
prechodu u FeRh nanodratti dochazi vlivem relaxace pnuti vyvolaného substratem po
vytvoreni prostorové omezenych struktur z tenkych vrstev. Tento teplotni pokles muze
byt Tadoveé az desitky K [36].

—  bf (240 nm
ae (260 nm

dh (268 nm)

280 nm%

(b) Znaceni drétu.

1.8 . .
300 320 340 360 380 400

T(K) 0 Mot
300 340 380 420
T(K)
(a) Teplotni zavislost odporu FeRh dréti. (c) VSM data.

Obrazek 4.18: (a) Teplotni zavislost odporu dratii na vzorku se substratem zihanym na
800 °C po dobu 1 h. Legenda uvadi méfrenou orientaci dratti podle schématu na obrazku
(b) a skutecnou sitku dratu. (b) Orientace prislusnych drati s odpovidajici doménovou
strukturou mérenou pomoci MFM za teploty 80 °C pii ohfevu vzorku. (c) VSM data
prislusného vzorku pro porovnani teploty prechodu tenké vrstvy a nanodrati.

Obrazek 4.19 shrnuje data vztahujici se k elektrickému transportu FeRh dratt pripra-
venych na MgO substratu zithaném po dobu 12 h na teploté 1050 °C. Z celkovych ctytech
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orientaci FeRh dratt byly proméreny pouze tfi, z divodu defektu dratu v orientaci dh.
Teplotni zavislosti odporu drati jednotlivych orientaci jsou zobrazeny na snimku 4.19d.
Teplota fazového prechodu nanodrati v tomto pripadé presnéji odpovida teploté prechodu
tenké vrstvy FeRh, pokles teplot neni patrny. I pres sitku dratt okolo 250 nm nebyly po-
zorovany zadné diskrétni skoky prii chlazeni, coz je dano velkym mnozstvim nukleacnich
center pii FM-AF prechodu, které je patrné zpusobeno vysokym poc¢tem defektu vyvola-
nych velkou hustotou povrchovych teras substratu. V pripadé dratu s orientaci cg byla
provedena celkem 4 méreni (viz obrazek 4.19¢) za totoznych podminek a pii dvou méfe-
nich byl pozorovan vyrazny diskrétni skok pri AF-FM prechodu, zatimco zbytek smycky
velice presné odpovidal ostatnim mérenim. Tento nestabilni jev nastava pouze za nejasné
definovanych podminek, neni pravidelné opakovatelny, a proto nelze jednoznacné stano-
vit, zda souvisi s povrchem substratu. Pro drat orientovany napii¢ terasami substratu
doslo k velmi vyraznému nartustu odporu i pfes zanedbatelny rozdil v sitkach dratu (viz
4.19¢). Tento jev byl pozorovan i na druhé totozné hvézdicovité strukture pripravené na
témze vzorku. Vyrazny narust odporu prirazujeme velkému mnozstvi defekti ve sméru
dratu naptic¢ terasami substratu.

4 nm 1.4 .

f g h

300 340 380 420

: £ 0 T(K)
(a) Znaceni drati. (b) Orientace teras substratu. (c¢) VSM data.
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(d) Teplotni zavislost odporu FeRh drati. (e) Opakované méreni dritu cg.

Obrazek 4.19: Méreni transportnich vlastnosti nanodratia z FeRh pripravenych na sub-
stratu zthaném na teploté 1050 °C po dobu 12 h. (a) Oznaceni jednotlivych drata
a odpovidajici doménova struktura ziskand pri MEM méfeni pri 100 °C. (b) Odpovidajici
terasovitd struktura substratu vzhledem k orientaci dratt. (c) Hysterezni smycka tenké
vrstvy FeRh z niz jsou struktury pripraveny pro porovnani teploty prechodu. (d),(e) Tep-
lotni zavislosti elektrického odporu jednotlivych FeRh drata podle znaceni na snimku (a).
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I v
Zaver

Cilem této bakalarské prace bylo provéreni vlivu povrchovych teras MgO substratu
na metamagneticky fazovy pfechod v nanostrukturach FeRh. Resersni ¢ast prace shrnuje
zaklady magnetismu, magnetickych usporadani materiali, a kromé popisu samotného
FeRh a MgO pojednava také o epitaxnim ristu. Experimentalni ¢ast zahrnuje analyzu
chovani substratu a jeho reakci na teplotni zihani spolu s ptfipravou nanostruktur z FeRh
na zihanych substratech a naslednou analyzu fazového prechodu v téchto nanostrukturach.

V ramci pripravy nanostruktur na epitaxnich vrstvach FeRh byl optimalizovan po-
stup pripravy struktur mensich nez 100 nm pomoci elektronové litografie bez vyrazného
naruseni krystalické struktury. Tento postup neni vazan na FeRh a mutze byt pouzit pro
jakoukoliv vrstvu.

Byl pozorovan vyrazny nartst poctu povrchovych teras na MgO substratu vlivem
dlouhého zihani, coz vedlo k nartstu poctu defektt v tenkych vrstvach FeRh priprave-
nych na téchto substratech. Terasy vzdy mély jeden dominantni smér, podél néhoz bylo
vyvoldno vétsi mnozstvi defektit v FeRh. Toto strukturni naruseni v FeRh se projevilo
na fazovém prechodu mezi antiferomagnetickou (AF) a feromagnetickou (FM) fazi FeRh.
V pripadé tenké vrstvy doslo k rozsiteni samotné fazové premény FeRh asi o 50 %. Po-
moci mikroskopu magnetickych sil byl pozorovan preferenéni smér domén v nanodratech
FeRh pti AF-FM prechodu, a to jak na vzorku s zihanym, tak i s nezihanym substratem.
Tento smér patrné souvisel s krystalografickou orientaci FeRh a neprojevil se na elektric-
kych transportnich vlastnostech rtizné orientovanych nanostruktur. S rostoucim poctem
povrchovych teras byl pozorovan narust po¢tu nukleac¢nich center pri fazové premeéné pri
transportnim méteni, coz indikuje vyrazny nartst strukturnich poruch v FeRh. V ptipadé
nizkého poctu povrchovych teras substratu nebyl pozorovan zadny vliv sméru orientace
nanodratu vzhledem k terasdm substratu na transportni vlastnosti FeRh, zatimco v pri-
padé vysokého pocétu povrchovych teras doslo k makroskopickému naristu odporu dratt
orientovanych napri¢ terasami, kde lze oc¢ekavat nejvétsi pocet strukturnich poruch.

Tento vysledek potvrzuje vyrazny vliv substratu na epitaxni vrstvy s malym vzajem-
nym rozdilem miizkovych parametri a ptispiva k popisu faktort ovliviiujicich metamag-
neticky fazovy prechod v FeRh. Uplny popis fazového prechodu napoméhd k aplikaénimu
vyuziti FeRh a podobnych materiali v odvétvich jako je magnetokalorika ¢i biosenzorika.

Budouci experimenty budou zaméreny na dalsi optimalizaci litografického procesu na-
nostruktur z epitaxnich vrstev FeRh pro zisk struktur o rozmérech desitek nanometrt
a na nasledny popis jevi v takto malych strukturach FeRh. Bylo ovéfreno, ze vyrazna re-
strukturalizace povrchu substratu ma spise negativni vliv na kvalitu FeRh vrstev, a proto
je potieba hledat jiné cesty pro navyseni kvality epitaxniho FeRh.
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Seznam pouzitych zkratek a symboli

AF
AF-FM
AFM
BCC
BOE
EBL
FCC
FeRh
FM
FM-AF
P

IPA
MFM

OOP
PVD
RIE
SC
TMAH
UHV
UVL
VSM
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Antiferomagnetismus, antiferomagneticky
Fazova preména z antiferomagnetické faze do feromagnetické
Mikroskopie atomarnich sil

Prostorové centrovand kubickd mtizka
Pufrovany oxid (HF + NH,F)
Elektronova litografie

Plosné centrovana kubicka mrtizka
Zelezo-rhodium

Feromagnetismus, feromagneticky
Fazova preména z feromagnetické faze do antiferomagnetické
V roviné vzorku

Isopropylalkohol

Mikroskopie magnetickych sil

Oxid horec¢naty

Kolmo na rovinu vzorku

Fyzikélni depozice z plynné faze
Reaktivni iontové leptani

Prostéa kubickd mrizka

Hydroxid tetrametyl-amonny

Ultra vysoké vakuum

Litografie ultrafialovym zarenim

Vibrac¢ni magnetometrie



