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Abstrakt
®elezo-rhodium (FeRh) je látka charakteristická svou fázovou pøemìnou prvního druhu
mezi antiferomagnetickou (AF) a feromagnetickou (FM) fází. U objemového FeRh je tato
zmìna symetrická vùèi smìru pøechodu. Symetrickou zùstává i pøi omezení objemového
materiálu do tenké vrstvy FeRh. Tato práce se vìnuje vlastnostem mezostruktur o laterální
velikosti pod jeden mikrometr, ve kterých byla nedávno objevena asymetrie mezi pøecho-
dem AF-FM a FM-AF pomocí mìøení elektrického odporu nanodrátù FeRh v závislosti
na teplotì. Pomocí metody mikroskopie magnetických sil v magnetickém poli kolmém na
rovinu vzorku je zviditelnìna fázová struktura mezostruktur FeRh pøi fázové pøemìnì.
Kvantitativní analýzou mìøeného magnetického signálu je ukázán vliv velikosti struktur
na pøechlazení FM fáze a skokový nárùst AF fáze pøi pøechodu FM-AF.

Abstract
Iron-rhodium (FeRh) is a material featuring a �rst-order phase transition between anti-
ferromagnetic (AF) and ferromagnetic (FM) phases. The phase transition is symmetric
with respect to the direction of transition in bulk FeRh and FeRh thin �lms. The bachelor
thesis focuses on the properties of mesostructures of sub-micron size, where asymmetry
between the AF-FM and FM-AF transitions has been recently discovered using electrical
transport measurements dependent on temperature. The phase domain structure of FeRh
mesostructures during the phase transition is visualized by magnetic force microscopy
(MFM) in an out-of-plane magnetic �eld. Quantitative analysis of the measured magnetic
signal reveals the e�ect of structure size on supercooling of the FM phase and abrupt
increase of the AF phase during the FM-AF transition.

Klíèová slova
¾elezo-rhodium, fázová pøemìna, mikroskopie magnetických sil, antiferomagnetismus, fe-
romagnetismus

Keywords
iron-rhodium, phase transition, magnetic force microscopy, antiferromagnetism, ferromag-
netism
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1. Úvod
Poèátky studia slitiny ¾elezo-rhodia (FeRh) sahají zpìt a¾ do konce 30. let minulého

století, kdy Fallot [1] objevil fázovou pøemìnu prvního druhu z antiferomagnetické (AF)
do feromagnetické fáze (FM) u slitiny FeRh s témìø stejným atomovým zastoupením Fe
a Rh. V dne¹ní dobì je známo mnoho látek vykazujících stejnou magnetickou pøemìnu
(napø. CeFe2Ru, Mn2CrSb), FeRh je v¹ak ojedinìlé tím, ¾e jeho teplota pøechodu z AF
do FM je oproti jiným materiálùm velmi blízká pokojové teplotì (≈ 360K), èím¾ se stává
velmi dobrým kandidátem ke studiu podstaty tohoto typu magnetické fázové pøemìny.

Na základì dostupných publikací lze získat pøedstavu o prùbìhu výzkumu slitiny FeRh.
Z poèátku byla slitina zkoumána z hlediska svých objemových vlastností, poté byly zkou-
mány rùzné atomové pomìry mezi Fe a Rh a následnì sestaven fázový diagram [2], který
ukazuje, ¾e pouze slitina s úzkým intervalem 48−54% atomového zastoupení Rh vyka-
zuje AF vlastnosti s fázovou pøemìnou AF-FM. S rozvojem nanotechnologie do¹lo k po-
stupnému prostorovému omezení zkoumaných objektù { výrobì tenkých vrstev FeRh.
O tenkých vrstvách FeRh se uva¾ovalo jako o vhodném materiálu pro aplikace v mag-
netickém záznamu, konkrétnì ve dvojvrstvì s FePt by tento materiál mohl být vhodný
pro tepelnì asistovaný magnetický zápis (HAMR z anglického heat-assisted magnetic re-

cording), který by mohl umo¾òovat zápis dat s vy¹¹í hustotou záznamu [3]. Omezí-li se
tenká vrstva dále laterálnì, získáme mezoskopické struktury1, u kterých se objevují nové
neobvyklé vlastnosti a právì jednou z tìchto vlastností se zabývá tato bakaláøská práce.

Konkrétnìji, Vojtìch Uhlíø a kol. [4] sledovali elektrické transportní vlastnosti me-
zoskopických struktur FeRh a objevili silnou asymetrii mezi pøechodem z AF do FM
a pøechodem z FM do AF. Transportním mìøením lze detekovat fázovou pøemìnu, nepo-
skytuje v¹ak pøesné informace o fázové pøemìnì z hlediska tvaru nukleujících fázových
domén, jejich poètu a velikosti v závislosti na teplotì. Experimentální èást této práce se
vìnuje zisku kvantitativních informací o tvaru a velikosti nukleujících domén mìøením
mezostruktur FeRh pomocí mikroskopie magnetických sil (MFM z anglického magnetic

force microscopy), èím¾ pøímo navazuje na práci Vojtìcha Schánilce [5]. Velký dùraz je
pøitom kladen na zpracování a vyhodnocování namìøených dat.

1Struktura s velikostí v øádech mikrometrù.
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2. Základy magnetismu
Tato kapitola se vìnuje vybraným èástem teorie magnetismu, nastiòuje základní vztahy,

které jsou dále u¾ívány v textu.

2.1. Vektory popisující magnetické pole

Magnetické pole ve vakuu je obvykle popisováno jedním ze dvou vektorù, vektorem magne-
tické indukce ~B, nebo vektorem magnetické intenzity ~H. Ve vakuu mají stejnou orientaci
a li¹í se pouze faktorem µ0, který nazýváme permeabilita vakua1 ~B = µ0 ~H [6]. V materiálu
je navíc nutné uva¾ovat existenci magnetických momentù, jejich¾ pøíspìvek k magnetic-
kému poli je vyjádøen pomocí velièiny magnetizace ~M . Magnetizace je dána vektorovým
souètem magnetických momentù v jednotkovém objemu materiálu

~M =
1

V

N∑
i=1

~µi, (2.1)

kde N je poèet magnetických momentù. Magnetická indukce ~B v látce je pak dána rovnicí

~B = µ0( ~H + ~M). (2.2)

Pùsobením operace divergence na vztah 2.2 a s vyu¾itím podmínky solenoidálnosti pole
magnetické indukce ∇ · ~B = 0 lze získat vyjádøení 2.3, které umo¾òuje popsat rozlo¾ení
magnetizace pomocí magnetických pólù, co¾ vede ke zjednodu¹ení mikromagnetických
problémù:

∇ · ~H = −∇ · ~M. (2.3)

Na obrázku 2.1 jsou znázornìna prostorová rozlo¾ení tìchto tøí polí v pøípadì mate-
riálu plnì magneticky saturovaného ve vertikálním smìru. Jsou zde patrné zøídla i nory
magnetizace a také magnetické intenzity, zatímco magnetické indukèní èáry tvoøí uzavøené
smyèky. Podrobnìj¹í odvození a diskusi pøede¹lých vztahù lze nalézt v [7, 8].

Pùsobením magnetického pole na materiál dochází k indukování magnetizace. Koe�-
cientem úmìrnosti χ mezi magnetizací ~M a intenzitou magnetického pole ~H je magnetická
susceptibilita dána vztahem

~M = χ ~H. (2.4)

2.2. Magnetismus v látce

Z hlediska chování látek ve vnìj¹ím magnetickém poli se rozli¹ují látky diamagnetické,
paramagnetické, feromagnetické, antiferomagnetické a dal¹í. Vlastnosti posledních dvou
zmínìných typù látek jsou nezbytné pro popis metamagnetických2 materiálù, jako je FeRh,

1µ0 = 4π · 10−7 Hm−1.
2Metamagnetické materiály vykazují náhlou zmìnu magnetizace vyvolanou malou zmìnou vnìj¹ího

magnetického pole. Materiály s fázovou pøemìnou AF-FM jsou jedním z pøíkladù tìchto materiálù.

2



2.3. FEROMAGNETISMUS

~M ~B~H~H

Obrázek 2.1: Zobrazení tøí vektorových polí v oblasti vzorku s magnetizací ~M , magnetickou
intenzitou ~H a magnetickou indukcí ~B. Pøevzato a upraveno z [8].

a proto jim budou vìnované samostatné sekce. Látkami diamagnetickými rozumíme ta-
kové, ve kterých pøevládá diamagnetický jev. Diamagnetismus provází ve¹keré látky a je
zpùsoben magnetizací opaènì orientovanou vùèi smìru externího pole, které ji indukuje.
To se projevuje zeslabením pøilo¾eného magnetického pole v látce [9]. Paramagnetismus
je od diamagnetismu odli¹ný, proto¾e provází pouze urèité typy atomù, které nemají zcela
zaplnìné elektronové orbitaly (vlastní nespárované elektrony). Vektorový souèet magne-
tických momentù v paramagnetické látce je nenulový pouze po pøilo¾ení magnetického
pole, které magnetické momenty srovnává stejným smìrem a tím magnetické pole v látce
mírnì zesiluje [10].

2.3. Feromagnetismus

Na rozdíl od pøede¹lých jevù diamagnetismu a paramagnetismu, je feromagnetismus (dále
u¾ jen FM) makroskopickou vlastností látek. Typickými zástupci feromagnetických látek
je ¾elezo, kobalt a nikl, ale také jejich slitiny s rùznými (i neferomagnetickými) mate-
riály [9]. Feromagnetismus je pøítomen v látkách pouze do urèité hranièní teploty, která je
nazývána Curieovou teplotou TC. Vztah susceptibility na teplotì popisuje tzv. Curieùv-
-Weissùv zákon [7]. Pro feromagnetické materiály je typická tvorba magnetických domén.

2.3.1. Magnetické domény

Vytváøení magnetických domén (tj. oblastí, ve kterých jsou atomové dipóly shodnì orien-
tované) a feromagnetismus vùbec jsou tìsnì spjaty s kvantovým jevem nazývaným vý-
mìnná interakce. Výmìnná energie je de�novaná jako

Eex = −
∑
i,j

Jij ~Si · ~Sj, (2.5)

kde ~Si je orientace spinu a Jij je konstanta výmìnné interakce. Nabývá-li výmìnná kon-
stanta kladných hodnot, pak je energeticky nejménì nároèné uspoøádání se stejnou orien-

3



2.4. ANTIFEROMAGNETISMUS

tací spinù. To je typické pro feromagnetické látky a dává feromagnetickým látkám jejich
permanentní magnetismus. Výpoèet výmìnné konstanty je jednou z úloh kvantové fy-
ziky [10].

a) b) c)

Obrázek 2.2: Zobrazení vytvoøení magnetických domén. Upraveno a pøevzato z [11].

Princip vzniku domény je ilustrován obrázkem 2.2. Vzorek na obrázku 2.2a je tvoøen
pouze jednou doménou, magnetizace je orientovaná pouze v jednom smìru. V takovém
uspoøádání budí magnetizace silné magnetické pole vnì vzorku. Proto je energeticky vý-
hodnìj¹í rozdìlení monodomény do dvou opaènì orientovaných domén (viz obrázek 2.2b),
které vytváøí slab¹í pole vnì vzorku. Na jejich rozhraní, kterému se øíká doménová stìna,
vzniká vlivem natáèení magnetických momentù vùèi sobì pøírùstek výmìnné energie.
Dìlení na domény pak pokraèuje do doby, dokud je vytvoøení doménové stìny energe-
ticky výhodné [11].

Domény se v krystalové struktuøe mají tendenci se ustalovat podle význaèného smìru,
tzv. snadné osy [11]. Energie, popsaná rovnicí

Ea = Ku sin2 θ, (2.6)

se nazývá energie anisotropie a popisuje tendenci magnetizace zaujímat smìr snadné
osy [8]. Ku je konstanta anisotropie a θ je úhel odklonu magnetizace od snadné osy.

2.3.2. Hysterezní køivka

Pro diamagnetika a paramagnetika je vztahem mezi magnetizací vzorku ~M a intenzitou
externího pole ~H pøímá úmìra. Jinak je tomu u materiálù feromagnetických. Vlo¾íme-li
napøíklad strukturu znázornìnou na obrázku 2.2b do magnetického pole, které smìøuje
vzhùru, zaène se levá doména zvìt¹ovat na úkor pravé domény. Tyto dìje nejsou vratné [9,
11] a to má za následek hysterezní chování pøi zvy¹ování a pøi sni¾ování externího pole.
Více o hysterezi i feromagnetických materiálech lze najít v uèebnicích [6{11].

2.4. Antiferomagnetismus

Materiály, u kterých je konstanta výmìnné interakce J záporná, se nazývají antifero-
magnetické (dále také AF). Pro tyto materiály je výmìnná energie nejmen¹í, pokud jsou
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2.4. ANTIFEROMAGNETISMUS

v¾dy dva nejbli¾¹í spiny v krystalové møí¾ce orientovány antiparalelnì. Antiferomagnetická
møí¾ka se skládá ze dvou podmøí¾ek s opaènì orientovanými spiny, viz obrázek 2.3 [8].

+=

~M = ~M+ + ~M− = ~0 ~M+
~M−

Obrázek 2.3: Zobrazení møí¾ky antiferomagnetického materiálu, která se skládá ze dvou opaènì
spinovì orientovaných podmøí¾ek.

Výsledná magnetizace je dána souètem magnetizací dvou møí¾ek, a pokud na materiál
nepùsobí vysoké vnìj¹í magnetické pole, je nulová.

2.4.1. Néelova teplota a magnetická susceptibilita

Feromagnetické látky ztrácejí své vlastnosti a stávají se paramagnetickými pøi teplotách
vy¹¹ích ne¾ Curieova teplota TC. Antiferomagnetické látky mají obdobnou mezní teplotu,
kterou nazýváme Néelova teplota TN. Pro teploty T > TN platí obdoba Curieova-Weissova
zákona [7]

χ ∝ 1

T + TN
. (2.7)

Pøevrácené hodnoty susceptibility pro tøi rùzné materiály (paramagnetický, feromag-
netický a antiferomagnetický) jsou vyneseny na obrázku 2.4. Je zde vidìt typická závislost
susceptibility antiferomagnetického materiálu v porovnání s ostatními druhy magnetic-
kých materiálù. Pøevrácená hodnota susceptibility se zvy¹ující se teplotou klesá a¾ do
mezní teploty TN, kdy zaène s teplotou lineárnì rùst dle vztahu 2.7 [8].

Paramagnet Feromagnet Antiferomagnet

S
u
sc
ep
ti
b
il
it
a
χ
−
1

Teplota T

TC TN

Obrázek 2.4: Teplotní závislost pøevrácených hodnot susceptibility pro tøi rùzné magnetika
s vyznaèenou Curieovou teplotou TC, Néelovou teplotou TN.
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2.5. MAGNETOREZISTENCE

2.4.2. Antiferomagnetické domény

Magnetické domény ve FM materiálech vznikají vlivem minimalizace dipolární energie
magnetického pole. AF materiály mají toto pole vzhledem k nulové magnetizaci nulové,
to v¹ak není dùvodem k vytvoøení jednodoménové struktury. Vlivem nedokonalostí v krys-
talové møí¾ce vznikají v AF materiálech domény s rùzným natoèením spinové osy [6].

2.4.3. Typy antiferomagnetického uspoøádání

Existuje více rùzných zpùsobù, jak v AF møí¾ce uspoøádat spiny, aby výsledná magneti-
zace byla nulová. Pro prostou kubickou krystalovou møí¾ku (sc z anglického simple cubic)
jsou tato uspoøádání zobrazena na obrázku 2.5. Nejèastìj¹ím typem uspoøádání spinù
v AF látce je typ G a to kvùli nejmen¹í výmìnné energii [7].

typ A typ C typ E typ G

Obrázek 2.5: Ètyøi typy uspoøádání antiferomagnetické látky v sc møí¾ce [7].

2.5. Magnetorezistence

Dochází-li u materiálu ke zmìnì elektrického odporu R po pøilo¾ení vnìj¹ího magnetického
pole, hovoøíme o magnetorezistenci (MR), která je de�nována vztahem

MR =
R−Rsat

Rsat

, (2.8)

kde Rsat je hodnota odporu v saturaci. V nìkterých zdrojích lze nalézt, ¾e se v de�nici
místo saturaèního odporu Rsat vyskytuje odpor v nulovém poli R0. Tato de�nice je ne-
výhodná, nebo» odpor R0 je hùøe reprodukovatelný, proto¾e mù¾e být závislý na historii
vzorku [12,13].

2.5.1. Anizotropní magnetorezistence

Prochází-li látkou s magnetizací ~M elektrický proud o proudové hustotì ~j, je její odpor
závislý na úhlu ϕ sevøeným vektory ~M a ~j. Tento jev byl nazván anizotropní magnetore-
zistencí (AMR). Rezistivitu v magnetickém poli lze odvodit z planárního Hallova jevu [9].
Obecnì pak lze psát závislost rezistivity na úhlu vztahem

ρ(ϕ) = ρ⊥ + (ρ‖ − ρ⊥) cos2 ϕ, (2.9)

kde ρ‖ je rezistivita pøi paralelní orientaci vektorù ~M a ~j a ρ⊥ je rezistivita pøi kolmé

orientaci ~M a ~j [12].
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2.5. MAGNETOREZISTENCE

2.5.2. Obøí magnetorezistence

Ve vodivých multivrstvách zalo¾ených na kombinaci FM materiálu, nemagnetického ma-
teriálu a FM materiálu (viz obrázek 2.6) byl pozorován jev, který dostal podle svých
vlastností název obøí magnetorezistence (GMR z anglického giant magnetoresistance).
V nemagnetických materiálech jsou v elektrickém proudu stejnomìrnì zastoupeny obì
mo¾né spinové polarizace elektronù. V magnetické látce dochází k naru¹ení této syme-
trie díky zvý¹enému rozptylu elektronù s majoritní orientací spinu na Fermiho mezi, co¾
souvisí s magnetizací materiálu. Proto dochází pøi prùchodu elektrického proudu magne-
tickou látkou k jeho spinové polarizaci. Jsou-li magnetizace obou FM vrstev orientovány
stejným smìrem, dochází ve druhé vrstvì ke statisticky men¹ímu rozptylu elektronù po-
larizovaných první vrstvou. To je reprezentováno v odporové analogii men¹ím odporem
r. Naproti tomu elektrony s opaènou spinovou polarizací podléhají vìt¹ímu rozptylu, co¾
vykazuje v odporové analogii vìt¹í odpor R. Pokud jsou vektory magnetizace v obou
vrstvách opaèné, dochází k rozptylu obou spinových polarizací stejnì, to zpùsobí prùchod
s vìt¹ím odporem R. [12, 14].

nemag. vrstva
FM vrstva

FM vrstva

r

R R

R

a) b)

sm
ěr

p
ro

u
d
u

Obrázek 2.6: Zobrazení trojvrstvy FM-nemag.-FM vrstvy s rezistorovou analogií, ve které
r < R. a) Pøi souhlasné orientaci magnetizace FM vrstev dochází k prùchodu proudu s men¹ím
odporem. b) Pøi opaèné orientaci magnetizace FM vrstev dochází k prùchodu proudu s vìt¹ím
odporem. Upraveno a pøevzato z [12].
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3. ®elezo-rhodium FeRh
Slitina ¾elezo-rhodia je intenzivnì zkoumanou látkou ji¾ od konce tøicátých let 20. sto-

letí. Fallot a Hocart [1] byli první, kteøí u objemové slitiny FeRh popsali fázovou pøemìnu
prvního druhu z AF fáze do FM fáze pøi teplotì TAF-FM ≈ 370K. Dal¹ímu intenzivnímu
zkoumání byla slitina FeRh podrobena a¾ v ¹edesátých letech s rozvojem experimentálních
technik na bázi rentgenového záøení a neutronù [15].

3.1. Slitiny ¾elezo-rhodia

Procentuální zastoupení rhodia ve slitinì výraznì ovlivòuje jeho vlastnosti. Fázová pøemìna
prvního druhu je pøítomna pouze v úzkém intervalu koncentrace Rh ve slitinì(pøibli¾nì
48−54 %), viz obrázek 3.1. Z obrázku je patrné, ¾e pøi zahøívání slitiny ve zmínìném in-
tervalu se AF fáze α′′ mìní ve fázi FM α′, nastává koexistence obou fází a pøi dal¹ím
zvy¹ování teploty je látka plnì pøemìnìna na fázi α′. Podrobí-li se látka zahøívání nad
Curieovu teplotu, která je ve studovaném intervalu pøibli¾nì TC ≈ 400−500 K, stává se
paramagnetickou [2]. Fázová pøemìna prvního druhu u ¾elezo-rhodia je podrobnìji roze-
brána v sekci 3.3.

45 60
273

473

373

323

423

T
ep
lo
ta

[K
]

48 51 54 57

Koncentrace Rh [%]

α′′

α′

α′′ + α′

Obrázek 3.1: Detail fázového diagramu FeRh v závislosti na slo¾ení slitiny v procentech Rh.
Ilustruje existenci fáze α′′, fáze α′ a jejich vzájemnou koexistenci v intervalu 48−54%. Pøevzato
a upraveno z [2, 5].

Pøi sni¾ování, èi zvy¹ování zastoupení rhodia se slitina mù¾e nacházet ve svých dal¹ích
modi�kacích. Mù¾e tak zaujímat kubickou krystalovou møí¾ku prostorovì centrovanou
(bcc z anglického body-centered cubic), nebo plo¹nì centrovanou (fcc z anglického face-

-centered cubic). Kompletní fázový diagram a jeho podrobnìj¹í rozbor je mo¾no nalézt
v práci [5].

3.2. Struktura FeRh

V pøede¹lé sekci 3.1 byly zdùraznìny dvì fáze, α′′ a fáze α′. Kromì odli¹ných magnetic-
kých vlastností (AF a FM fáze) jsou odli¹né také velikosti elementární krystalové buòky.
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3.2. STRUKTURA FERH

Pro obì fáze je typické, ¾e mají svou chemickou strukturu1 odvozenou od struktury chlo-
ridu cesného CsCl, tedy prostou kubickou møí¾ku s dvouatomovou bází { Fe s polohou
000 a atomem Rh v poloze 1

2
1
2
1
2
, uva¾ujeme-li støed souøadného systému v poloze atomu

Fe v rohu dolní podstavy. Møí¾ka je ilustrována obrázkem 3.2a [2, 15,16].

a) b)

Fe

Rh

Cu

Mn

Al

Obrázek 3.2: a) Chemická struktura fáze α′′ a α′ FeRh odpovídající struktuøe CsCl. b) Mag-
netická struktura odpovídající svou strukturou krystalu Cu2AlMn typickou pro α′′, kde Cu
pøedstavují atomy Rh a atomy Al, Mn atomy Fe s opaènými spiny. Struktura má pak vzorec
Rh2Fe ↑ Fe ↓. Fialové atomy pøedstavují Mn, støíbrné Al a zlaté Cu [2].

Møí¾kový parametr tìchto látek je závislý na mno¾ství rhodia ve slitinì. Jeho hodnoty
v intervalu 48−54 % Rh zobrazuje tabulka 3.1 [17].

Tabulka 3.1: Experimentálnì mìøené møí¾kové parametry [17].

Slo¾ení slitiny [% Rh] Teplota [K] Struktura Møí¾kový parametr [nm]

48 296 CsCl(AF) 0,2989
49 296 CsCl(AF) 0,2993
50 296 CsCl(AF) 0,2986

350 CsCl(AF) 0,2987
350 CsCl(FM) 0,2997

51 350 CsCl(AF) 0,2987
52 350 CsCl(AF) 0,2986

Z hlediska magnetických vlastností2 je AF fáze α′′ v Fe50Rh50 typu G (viz obrázek 2.5),
co¾ znamená, ¾e ka¾dý atom Fe ↑ je obklopen ¹esti atomy Fe ↓. Møí¾ka je prostá
kubická s bází typu AlCu2Mn, viz obrázek 3.2b, kde Cu, Al, Mn atomy jsou nahrazeny
postupnì Rh, Fe ↓, Fe ↑ [2]. V FM fázi α′ se na atomu Rh objevuje nenulový moment.
Smìr ve¹kerých magnetických momentù je kolineární. Velikost magnetického momentu
atomu Fe v AF fázi α′′ byla stanovena jako µFe = 3,3µB

† a atomu Rh je nulová, zatímco
ve fázi FM α′ je µFe = 3,2µB a µRh = 0,9µB [18,19]. Pøíslu¹né kon�gurace magnetických
momentù jsou schématicky zachyceny na obrázku 3.3.

1Rozlo¾ení atomù v møí¾ce.
2Rozlo¾ení magnetických momentù atomù v møí¾ce.
†Bohrùv magneton µB = 9,274 · 10−24 J/T.
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3.3. FÁZOVÁ PØEMÌNA U FERH

3.3. Fázová pøemìna u FeRh

Pro magnetické látky je typická fázová pøemìna druhého druhu, tj. z látky feromagnetické
na paramagnetickou. Tento druh pøemìny je charakteristický vzájemnou nerozli¹itelností
fází a spojitou zmìnou parametru uspoøádání (magnetizace) pøi teplotì pøechodu3. Na-
proti tomu fázová pøemìna prvního druhu je ménì èastá a popisuje pøemìnu AF-FM. Pro
tuto pøemìnu je typická vzájemná koexistence dvou fází, co¾ ilustruje obrázek 3.1 [20]. Pøi
zahøívání se parametr uspoøádání mìní skokovì, co¾ odpovídá zmìnì z AF fáze s celkovým
nulovým magnetickým momentem do FM fáze s magnetickým momentem nenulovým.
Tento dìj je ilustrován obrázkem 3.3 [21].

~µFe

~µFe

Zahř́ıváńı

Chlazeńı

AF fáze FM fáze

µFe = 3,3µB

µRh = 0µB

µFe = 3,2µB

µRh = 0,9µB

~µRh

Obrázek 3.3: Fázová pøemìna prvního druhu u FeRh doprovázená skokovou zmìnou magneti-
zace pøi zahøívání z nulové hodnoty na nenulovou.

Pøi fázové pøemìnì z AF do FM dochází ke skokové zmìnì dal¹ích velièin. Z údajù
v tabulce 3.1 lze vyvodit, ¾e dochází k malému zvìt¹ení objemu o ≈ 2%. Dále dochází
k velké zmìnì entropie a rezistivity, která bude podrobnìji diskutována v sekci o magne-
totransportních vlastnostech 3.6 [4, 15].

Samotný mechanismus fázové pøemìny není pøes velké mno¾ství publikací plnì vysvìt-
len. První model navrhl Kittel v roce 1960 a byl zalo¾en na zmìnì konstanty výmìnné
interakce vlivem termální expanze. Jeho model byl pozdìji vyvrácen, proto¾e byl nekom-
patibilní s experimentálním zji¹tìním, které ukazovalo velkou zmìnu entropie pøi pøechodu
z AF do FM. Pøebytek entropie èiní FM fázi stabilnìj¹í, co¾ vede k hysterezi [21]. Teplotní
a magnetická hystereze je rozebrána v sekci 3.5 pojednávající o øízení fázové pøemìny.

3.4. Tenké vrstvy FeRh

V pøede¹lých sekcích bylo popsáno ¾elezo-rhodium z hlediska jeho krystalových a mate-
riálových vlastností ve velkých objemech. Experimentální èást této práce se vìnuje pozo-
rování tenkých vrstev a struktur, které jsou epitaxnì narostlé na substrátu MgO (001).

3Kritický bod.
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3.5. ØÍZENÍ FÁZOVÉ PØEMÌNY

Obecnì se k rùstu vrstev vyu¾ívá i jiných substrátù, napø. safíru Al2O3 (0001). První
detailnìj¹í studium tenkých epitaxních vrstev bylo provedeno skupinou pod vedením M.
Castiella, která studovala rùst FeRh na vý¹e zmínìných substrátech. Pøi rùstu na MgO4

(001) objevili, ¾e pøi rùzných teplotách depozice se mìní velikost møí¾kové konstanty.
Konkrétnì vrstva tlustá 5 nm narostlá pøi teplotì 473K vykazuje møí¾kovou konstantu
rovnu a = 0,374 ± 0,005 nm. Dùvodem je, ¾e pøi 473K se FeRh nachází ve své fcc mo-
di�kaci. Velký rozdíl mezi møí¾kovou konstantou MgO a FeRh vede ke vzniku dislokací
podél celého rozhraní. Naproti tomu vrstva rostoucí pøi teplotì 973K roste na MgO jako
sc s møí¾kovou konstantou o velikosti a = 0,2987 nm otoèenou o 45◦, co¾ vede k men¹ímu
kompresnímu napìtí. Rùst vrstev je naznaèen na obrázku 3.4 [22]. Stejný typ rùstu je
charakteristický také pro tlust¹í vrstvy, co¾ vede k nutnosti depozice za vysokých teplot.
Více o vlivu substrátu na vlastnosti FeRh vrstev lze nalézt v práci [5].

Obrázek 3.4: Rùst epitaxní vrstvy na substrátu MgO (001). Vlevo rùst fcc FeRh fázi pøi 473K,
vpravo rùst sc FeRh pøi 973K. Èervená barva atomù odpovídá kyslíku, zelená hoøèíku, modrá
rhodiu a hnìdá ¾elezu. Pøevzato a upraveno z [22].

3.5. Øízení fázové pøemìny

Teplota pøechodu fázové pøemìny TAF-FM se dá ovlivòovat napø. pùsobením vnìj¹ího
magnetického pole, které stabilizuje FM fázi. Dále se dá ovlivòovat napìtím induko-
vaným substrátem, pùsobením isotropního tlaku, èi dopováním slitin pøímìsemi tøetího
prvku [4, 15,16].

3.5.1. Vliv tlaku a napìtí

Pùsobení isotropního tlaku na slitinu FeRh vyvolá posunutí teploty poèátku fázové pøemìny
v rozmezí 4,33−6,3 K/kbar a zmìnu Curieovy teploty v rozmezí 0,6−0,75 K/kbar [23]. Vliv

4S møí¾kovou konstantou aMgO = 0,421 nm.
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3.5. ØÍZENÍ FÁZOVÉ PØEMÌNY

tlaku na posunutí teploty poèátku fázové pøemìny platí i pro tenké vrstvy FeRh, kde je
isotropní tlak zpùsoben napìtím mezi vrstvou a substrátem, èi napìtím mezi vrstvou
a krycí vrstvou. Velikost teplotních posuvù pro slitiny FeRh byly zaneseny do tabulky
3.2.

Tabulka 3.2: Pøehled teplot fázové pøemìny z AF do FM a Curieových teplot a jejich závislosti
na tlaku. Pøevzato a upraveno z [23].

[%Rh] TAF-FM [K] TC [K] dTAF-FM
dp

[K/kbar] dTC

dp
[K/kbar]

50 353 660 4,33
50 370 680 4,7 -0,60
51 316 667 5,75 -0,60
52 333 675 6,3
52,8 315 661 5,4 -0,75
53 335 5,1

3.5.2. Vliv dopování

Posun teploty pøechodu mù¾e být zaji¹tìn také dopováním FeRh. U slitiny Fe1−xRhMx,
kde Mx je prvek dopující slitinu FeRh, se posun teploty øídí tzv. Slaterovým-Paulingovým
trendem zobrazeným na obrázku 3.5. Zde je vykreslena teplota pøechodu FeRh dopova-
ného 3d, 4d a 5d prvky v závislosti na poètu valenèních elektronù na atom (prùmìrná
koncentrace elektronù ve valenèním pásu dopovaných FeRh slitin na atom møí¾ky). Speci-
�cky dopováním malého mno¾ství (obvykle v jednotkách atomových procent) Pt, Ir, Au,
Ru a Os dochází k posunu teploty pøechodu k vy¹¹ím teplotám. Naopak prvky Pd, Ni
a Cu teplotu pøechodu sni¾ují [15].
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Obrázek 3.5: Teplota fázového pøechodu v závislosti na poètu valenèních elektronù na atom.
Pøevzato a upraveno z [15].

Schopnost mìnit teplotu pøechodu dopováním slitiny FeRh otevírá mo¾nost k vy-
tvoøení kontrolovatelného rozhraní dvou magnetických fází ve dvou rùznì dopovaných
slitinách.
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3.5. ØÍZENÍ FÁZOVÉ PØEMÌNY

3.5.3. Závislost magnetizace na teplotì a vnìj¹ím magnetickém

poli

Maat a kol. [16] sledovali prùbìh magnetizace na teplotì pro epitaxnì narostlé vrstvy
tlusté 110 nm na MgO (001) a c-safíru Al2O3 (0001). Velikost magnetizace byla urèena
vibraèním magnetometrem (VSM z anglického vibrating sample magnetometry). Z rent-
genové difrakèní analýzy zjistili, ¾e FeRh rostlé na MgO (001) vykazuje kompresní napìtí
na rozhraní, na rozdíl od FeRh rostlého na c-safíru, z èeho¾ se pøedpokládalo, ¾e teplota
pøechodu bude ni¾¹í u FeRh vrstvy narostlé na c-safíru5 [16]. To bylo potvrzeno pøi mìøení
teplotní hystereze v magnetickém poli 1T v rovinì vzorku (zobrazena na obrázku 3.6).
Teplota pøechodu pro FeRh rostlé na MgO (001) (viz obrázek 3.6a) je o ≈ 30 K vy¹¹í
ne¾ v pøípadì FeRh na Al2O3 (0001) (obrázek 3.6b). Na obrázku 3.6a je dále vyneseno
nìkolik dùle¾itých teplot. Bìhem zahøívání pøi teplotì T1 zaèínají nukleovat FM domény.
Pøi dal¹ím zahøívání dochází k nárùstu magnetizace a¾ do maxima pøi teplotì T2. Pøi te-
plotách T > T2 nastává pokles magnetizace dle Curieovy-Weissovy køivky, která je obecnì
pozorována u FM materiálù. Pøi chlazení dochází k opìtovnému nárùstu magnetizace a¾
do teploty T3, pøi které je její hodnota maximální. Pøi dal¹ím sni¾ování teploty dochází
k nukleaci AF domén, tudí¾ ke sni¾ování celkové magnetizace a¾ do teploty T4, pøi které
u¾ jsou v¹echny FM domény nahrazeny AF doménami [5, 16].
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Obrázek 3.6: Teplotní hystereze pro vrstvu FeRh o tlou¹»ce 110 nm ve vnìj¹ím magnetickém
poli 1T v rovinì vzorku. a) Pro vrstvu FeRh epitaxnì vyrostlou na MgO (001), s vynesenými
speci�ckými teplotami. b) Pro vrstvu FeRh epitaxnì vyrostlou na Al2O3 (0001). Pøevzato a
pøekresleno z [16].

Pomocí výsledkù na obrázku 3.6 de�novali Maat a kol. [16] teploty pøechodu TAF-FM
a TFM-AF pøesnìji jako teploty, pøi kterých má magnetizace hodnotu rovnu polovinì ma-
ximální hodnoty magnetizace. Z dat lze také urèit pøibli¾nou ¹íøku hystereze, která se
pohybuje kolem 15 K. V dokonalém vzorku by mìlo platit, ¾e T1 = T2 > T3 = T4, co¾
neplatí pro standardní vzorky vlivem pøítomnosti poruch krystalové møí¾ky.

5Vliv napìtí na posun teploty pøechodu byl rozebrán v sekci 3.5.1.
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3.5. ØÍZENÍ FÁZOVÉ PØEMÌNY

3.5.4. Vliv vnìj¹ího magnetického pole

Maat a kol. [16] provedli dal¹í experimenty, ve kterých se zamìøovali na reverzibilitu mag-
netizace bìhem zahøívání a chlazení. Za tímto úèelem provedli nìkolik dal¹ích experimentù
pro rùzné hodnoty vnìj¹ího magnetického pole. Pro magnetizaci v závislosti na teplotì
získali obdobné køivky, které vykazovaly zmìnu v teplotì T1 a teplotì T3. Zjistili, ¾e pøi
zvìt¹ování vnìj¹ího magnetického pole se teplota T1 a teplota T3 zvy¹ují. Pro teplotu pøe-
chodu TAF-FM a TFM-AF platí stejný pokles jako pro teploty T1 a T3 pøibli¾nì o −8 K/T,
který je v souladu s mìøením objemového vzorku [24].

Pøi dal¹ím mìøení sledovali závislosti magnetizace ve vnìj¹ím poli na teplotì M(T )
a závislost remanentní magnetizace na teplotìMR(T ). Závislosti byly získány tak, ¾e vzo-
rek byl zahøíván (ochlazen) ve vnìj¹ím magnetickém poli na urèitou teplotu Ti, následnì
byla zmìøena magnetizace M(Ti), naèe¾ bylo vnìj¹í magnetické pole odebráno a zmìøena
remanentní magnetizace MR(Ti). Podrobnìj¹í analýzou bylo zji¹tìno, ¾e TAF-FM, TFM-AF

i TAF-FM(MR) klesají pøi zvy¹ování vnìj¹ího magnetického pole, zatímco TFM-AF(MR) je
nezávislá na vnìj¹ím magnetickém poli. Z tìchto pozorování vyplývá, ¾e pøilo¾ení vnìj¹ího
magnetického pole stabilizuje FM fázi [15, 16].
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Obrázek 3.7: Fázový diagram T -B zobrazující oblasti stability fází pro vrstvu FeRh o tlou¹»ce
110 nm na substrátu MgO (001) urèený mìøením magnetizace v závislosti na teplotì v kon-
stantním vnìj¹ím magnetickém poli a závislosti magnetizace na vnìj¹ím magnetickém poli pøi
konstantní teplotì. Na obrázku jsou vyznaèeny oblasti stability fází AF, AF+FM, FM. Pøevzato
a pøekresleno z [16].

Maat a kol. [16] provedli je¹tì tøetí experiment, pøi kterém zahøáli (ochladili) vzorek na
stálou teplotu mezi T1 a T2 a mìnili vnìj¹í magnetické pole v rozmezí od −5 do 5T. Získali
tak závislost magnetizace na vnìj¹ím magnetickém poli M(B) pøi konstantní teplotì. Po
ka¾dé promìøené závislosti M(B) pøi konstantní teplotì vnìj¹í magnetické pole odebrali
a vzorek zchladili na 235K, aby redukovali historii. Poté vzorek zahøáli na jinou teplotu
a mìøení se opakovalo. V tìchto hysterezních smyèkách de�novali BAF-FM a BFM-AF jako
pole, pøi kterém má vzorek magnetizaci rovnou polovinì hodnoty saturaèní magnetizace.
Fázový diagram 3.7 byl sestrojen vynesením hodnot BAF-FM a BFM-AF z ka¾dé polní hyste-
rezní smyèky s konstantní teplotou a vynesením hodnot TAF-FM a TFM-AF z ka¾dé teplotní
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3.6. MAGNETOTRANSPORTNÍ VLASTNOSTI FERH

hysterezní smyèky pøi konstantním vnìj¹ím magnetickém poli. Z obrázku 3.7 je zøejmé,
¾e oba soubory hodnot vykazují stejnou lineární závislost teploty fázového pøechodu na
vnìj¹ím poli se smìrnicí dT/dB = −8 K/T [16].

3.6. Magnetotransportní vlastnosti FeRh

Zmìnu fáze z AF do FM doprovází pokles elektrického odporu o pøibli¾nì 50% [15].
Velikost zmìny odporu i závislost elektrického odporu na teplotì lze regulovat vnìj¹ím
magnetickým polem. Pùsobení vnìj¹ího magnetické pole zpùsobí v FeRh posun teploty
pøechodu (viz sekce o vlivu vnìj¹ího magnetického pole 3.5.4). Tento posuv teploty pøe-
chodu se projevuje v transportních vlastnostech FeRh, zejména v rezistivitì ρ. Sharma
a kol. [25] provedli detailní studii transportních vlastností na tenké vrstvì o tlou¹»ce
100 nm vyrostlé na substrátu MgO (001). Zjistili, ¾e nachází-li se FeRh mimo svou pøe-
chodovou oblast, vykazuje dρ/dT > 0, co¾ je typické pro kovy. V pøechodové oblasti
vykazuje dρ/dT < 0, viz obrázek 3.8a. Z detailního mìøení rezistivity na teplotì pro
rùzné velikosti magnetického pole v rovinì vzorku následnì stanovili velikost magnetore-
zistence podle vzorce MR = (%(B)− %(0))/%(0), kde %(B) je rezistivita ve vnìj¹ím poli B
a %(0) pøi nulovém vnìj¹ím poli. Závislost MR(T ) je na obrázku 3.8 [25].
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Obrázek 3.8: Transportní vlastnosti vrstvy FeRh o tlou¹»ce 100 nm vyrostlé na MgO (001).
a) Závislost rezistivity na teplotì. b) Závislost vypoèítané magnetorezistence na teplotì z údajù
uvedených v a) [25].

3.7. Vliv laterálního omezení

Publikované studie [16, 25] ukázaly, ¾e se FeRh ve formì tenké vrstvy chová v mnohých
vlastnostech (napø. závislost velikosti magnetizace na teplotì [16], nebo závislost elek-
trického odporu na teplotì [25]) jako FeRh v objemovém materiálu. Dal¹ím krokem ve
zkoumání FeRh bylo omezit tenkou vrstvu v jednom ze svých laterálních rozmìrù { vy-
tvoøit tenký pruh FeRh.

Uhlíø a kol. [4] zkoumali elektrický odpor tenkých pruhù FeRh v závislosti na tep-
lotì a objevili pøitom silnou asymetrii mezi pøechodem AF-FM a FM-AF. Asymetrie se
objevuje pøi omezení ¹íøky pruhu pøibli¾nì pod 1000 nm, co¾ ilustruje obrázek 3.9. Na ob-
rázku 3.9a je zobrazeno mìøení elektrického odporu pro pruh ¹iroký 1100 nm v závislosti
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3.8. ZOBRAZOVÁNÍ FERH METODOU MFM

na teplotì, které jeví stejný charakter jako mìøení elektrického odporu tenkých vrstev
(viz sekce 3.6) { pøechody AF-FM a FM-AF jsou spojité [4].
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Obrázek 3.9: Závislost elektrického odporu na teplotì. a) Mìøení pro pruh ¹iroký 1100 nm,
vykazující spojité pøechody. b) Mìøení pro pruh ¹iroký 550 nm s asymetrií a jednou výraznou
schodovitou zmìnou odporu. c) Mìøení pro pruh ¹iroký 220 nm s výraznou asymetriií mezi
pøechody a nìkolika schodovitými zmìnami odporu. Pøevzato a upraveno z [4].

Pøi dal¹ím provedeném mìøení tentokrát pro pruh o ¹íøce 550 nm (viz obrázek 3.9b),
se objevila asymetrie mezi fázovými pøechody. Pøechod AF-FM vykazuje fázovou zmìnu
obdobnou pro FeRh ve formì tenké vrstvy, zatímco pøechod FM-AF vykazuje náhlou,
skokovitou zmìnu v elektrickém odporu. Pøesné chování pøemìny FM-AF se mù¾e pro
rùzné vzorky li¹it, napø. pøi mìøení pruhu o ¹íøce 220 nm (obrázek 3.9c) bylo zji¹tìno více
schodovitých zmìn ne¾ u pásu se ¹íøkou 550 nm. Spoleèným jmenovatelem je v¹ak skokový
charakter fázové pøemìny pøi chlazení, zatímco pøi zahøívání je fázová pøemìna spojitá [4].

Zmínìné asymetrické chování pøechodu FM-AF je vysvìtleno na základì odli¹ného
charakteru AF a FM výmìnné interakce. FM interakce není naru¹ena drobnými neho-
mogenitami ve struktuøe, jako jsou defekty v krystalové møí¾ce a hranice zrn, zatímco
v pøípadì AF materiálù jsou velikosti domén tìmito nehomogenitami vymezeny. Tato
vlastnost zpùsobuje odli¹né mno¾ství nukleaèních center v AF a FM fázi, a proto pøi
pøechodu FM-AF dochází k výraznému pøechlazení zdrojové FM fáze. Pokud jsou pøi
pøechodu FM-AF pøítomna nukleaèní centra ve formì zbytkových AF domén, je pøechod
typický vícenásobnými skoky, v limitním pøípadì se fázová pøemìna stane opìt spoji-
tou [4, 5].

3.8. Zobrazování FeRh metodou MFM

Pøímým zpùsobem, jak ukázat koexistenci obou fází, je zobrazit magnetické domény
bìhem fázové pøemìny. Takové zobrazení umo¾òuje napø. rozptylové magnetické pole,
které FM fáze ve svém okolí vytváøí. Mikroskopie magnetických sil (MFM z anglického
magnetic force microscopy) vyu¾ívá interakci magnetického hrotu s rozptylovým polem
kolem vzorku pro zobrazení magnetických domén s vysokým prostorovým rozli¹ením.
MFM je ústøední metodou pro tuto práci, a proto je podrobnìji rozebrána v experimen-
tální èásti o MFM zobrazování 4.3.1.

Metoda MFM ji¾ byla pou¾ita v døívìj¹ích publikacích zamìøených na zobrazení mag-
netických domén v tenkých vrstvách FeRh. Yokoyama a kol. [26] provedli pozorování nu-
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kleace FM fáze v AF fázi pøi zahøívání. Pro pozorování zvolili tøi slitiny: FeRh,
FeRh0,82Pd0,18 a FeRh0,24Pt0,76, které podléhají fázové pøemìnì pøi pokojové teplotì.
Pøi mìøení detekovali fázový posuv rezonanèní frekvence kmitajícího raménka vlivem si-
lového gradientu zpùsobeného kolmou slo¾kou magnetizace. Ohøev v rozsahu 300−450K
byl zaji¹tìn malým termoèlánkem umístìným pod vzorkem. Pøed mìøením MFM provedli
pro ka¾dý vzorek mìøení teploty fázového pøechodu. Obrázek 3.10 zobrazuje mìøení MFM
signálu, kde svìtlá a tmavá barva indikuje FM domény. Maximální posuv fáze kmitání
raménka byl pro vzorky FeRh (obrázek 3.10a) a FeRh0,82Pd0,18 (obrázek 3.10b) v rozmezí
2−3 ◦, zatímco pro FeRh0,24Pt0,76 (obrázek 3.10c) byl a¾ 45 ◦. To ukazuje, ¾e kromì mag-
netizace rovnobì¾né k rovinì vzorku má slitina s Pt také magnetizaci kolmou k rovinì
vzorku, která je zodpovìdná za silnìj¹í magnetický signál [26].

a) b) c)

5 µm 410K 340K 1 µm 350K5 µm

Obrázek 3.10: Magnetický signál tøí slitin zmìøený metodou MFM. a) FeRh pøi teplotì
410K. b) FeRh0,82Pd0,18 pøi teplotì 340K. c) FeRh0,24Pt0,76 pøi teplotì 350K. Pøevzato a upra-
veno z [26].

Podobné pozorování povrchu objemové vrstvy FeRh pomocí MFM provedli Manekar
a kol. [27], kteøí zkoumali slitinu se slo¾ením Fe48Rh52. Polykrystalickou strukturu vy-
tvoøili z terèù Fe (99,99%) a Rh (99,9%) v argonové obloukové peci. MFM mìøení provedli
ve stejném módu jako Yokoyama a kol. [26] s hrotem o rezonanèní frekvenci okolo 180 kHz
a nominálním polomìrem hrotu 40 nm. Obrázek 3.11 zobrazuje mìøení vzorku pøi poko-
jové teplotì (≈ 298 K), který nebyl podroben ¾ádnému namáhání zmìnou teploty nebo
magnetického pole. Na obrázku 3.11a je zobrazena topogra�e povrchu, zatímco na ob-
rázku 3.11b je zobrazen magnetický signál (posun fáze). Na obou obrázcích jsou vyneseny
linie A a B, podél nich¾ byly získány pro�ly pùvodního, neupraveného signálu z mìøení.
Z obrázkù je patrné, ¾e dochází k provázání topogra�e vzorku (tedy strukturních vlast-
ností) s magnetickými vlastnostmi. Mo¾né ovlivnìní magnetického signálu a jeho chybné
urèení vlivem topogra�e vzorku bylo ale provedením dal¹ích mìøení vyvráceno [27].

Dosud zmínìná pozorování fázové pøemìny FeRh pomocí MFM byla dosa¾ena pro ob-
jemové materiály. Fázová pøemìna v¹ak byla pomocí MFM pozorována i u mezostruktur.
Schánilec ve své bakaláøské práci pozoroval ètvercovou strukturu FeRh o hranì 3 µm vy-
tvoøenou z vrstvy o tlou¹tce ≈ 40 nm. Mìøení provedl v teplotním rozmezí 297−383 K
s magnetickým polem v rovinì vzorku o velikosti 29mT [5].

Na obrázcích 3.12a-e je zobrazena fázová pøemìna v rozmezí teplot 322−297 K bìhem
chlazení. Struktura byla dostateènì velká, proto pøemìna FM-AF probíhala spojitì bez
skokovitých zmìn. Pøi nízkých teplotách blízkých pokojové teplotì jsou zøetelné feromag-
netické okraje. Dal¹í FM domény zaèínají nukleovat bìhem zahøívání pøi teplotách okolo
328K. Pøi teplotách vy¹¹ích ne¾ 383K je vzorek plnì saturován a pozorujeme pouze FM
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Obrázek 3.12: MFM signál mìøený pøi chlazení v teplotním rozmezí 322−297K na ètvercové
struktuøe o hranì 3 µm. Pøevzato z [5].

domény. Kompletní zobrazení fázové pøemìny pomocí MFM, jak pro zahøívání, tak pro
chlazení, lze nalézt v [5].
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4. Experimentální èást
Hlavním úkolem experimentální èásti bylo provést kvantitativní pozorování fázové

pøemìny FeRh struktur pomocí MFM a porovnání s výsledky døívìj¹ích elektrických trans-
portních mìøení. Pøíslu¹né sekce postupují chronologicky { od metod výroby vzorku, pøes
základní charakterizaci topogra�e a magnetických vlastností a¾ po samotná pozorování.
Pozorování MFM bylo provedeno v magnetickém poli kolmém na vzorek o velikosti 0,4T,
co¾ vede ke zpøesnìní shody pozorovaného kontrastu s tvarem a velikostí FM domén.
V podsekci o zpracování dat jsou mìøení analyzována za úèelem získání informace o veli-
kosti jednotlivých domén v závislosti na velikosti topogra�ckých struktur.

4.1. Metody výroby vzorkù

Výroba mikro- a nanostruktur byla provedena v nìkolika navazujících krocích. V prvním
kroku byly vyrobeny tenké vrstvy FeRh pomocí magnetronového napra¹ování. Následnì
byla k vytvoøení mikro- a nanostruktur vyu¾ita elektronová litogra�e v kombinaci s ion-
tovým leptáním. Pøesný zoptimalizovaný postup je uveden v Dodatku A.

4.1.1. Magnetronové napra¹ování

Magnetronové napra¹ování je metoda depozice z plynné fáze (PVD z anglického physical

vapor deposition), pøi ní¾ dochází k odpra¹ování materiálu z pøíslu¹ného terèe a násled-
nému rùstu tenkých vrstev na substrátu. Materiál je z terèe odpra¹ován pomocí plazmatu,
které je lokalizované v blízkosti terèe magnetickým polem, èím¾ je zvý¹ena efektivita na-
pra¹ování [28]. V zaøízení od �rmy BESTEC1, které bylo pou¾ito pro výrobu tenkých
vrstev FeRh, jsme pou¾ili jako pracovní plyn argon. Substrát, na který je FeRh napra¹o-
váno, ovlivòuje strukturní vlastnosti látky a s nimi spojenou fázovou pøemìnu (viz sekce
o tenkých vrstvách FeRh 3.4). Proto byl zvolen èasto pou¾ívaný substrát MgO (001). Terè
pou¾itý k napra¹ování tenkých vrstev byl tvoøen slitinou Fe50Rh50.

4.1.2. Elektronová litogra�e

Elektronová litogra�e (EBL z anglického electron beam lithography) je metoda pou¾í-
vaná pro vytváøení mikro- a nanostruktur pomocí elektronového svazku. Na substrát je
nanesena vrstva citlivá na dopad elektronù, tzv. elektronový rezist. Z hlediska rezistù roz-
li¹ujeme dva typy { pozitivní a negativní. Pozitivní rezist po ozáøení mìní své vlastnosti
a stane se snadnìji rozpustitelný ve vývojce. Typickým zástupcem pozitivních rezistù je
PMMA2. Naproti tomu negativní rezist (napø. HSQ3) se po ozáøení stává hùøe rozpustitel-
ným a rozpou¹tìdlem je odplaveno neozáøené okolí [29]. Elektronová litogra�e na tenkých
vrstvách FeRh byla provedena na pøístroji TESCAN MIRA34 a RAITH150 LIS5.

1www.bestec.de
2Polymethylmetakrylát.
3Hydrogen silsesquioxan.
4www.tescan.com
5www.raith.com
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4.2. Charakterizace vzorkù

Pro úèely pozorování pomocí MFM byly vyrobeny dva vzorky, jejich¾ základem je tenká
vrstva FeRh o nominální tlou¹»ce 40 nm deponovaná na substrátu MgO (001). Na prvním
vzorku jsou vytvoøeny struktury o velikosti v øádu mikrometrù (nejmen¹í v øádu stovek
nanometrù) za pou¾ití metod zmínìných v sekci 4.1. Na druhém vzorku byla zmìnou
depozièních podmínek vytvoøena nespojitá vrstva slo¾ená z nanoostrovù.

4.2.1. Vibraèní magnetometrie

Prùbìh velikosti magnetizace v závislosti na teplotì byl zmìøen metodou vibraèní magne-
tometrie (VSM z anglického vibrating sample magnetometry) v zaøízení od �rmy Cryoge-
nic6. Metoda je zalo¾ena na principu elektromagnetické indukce. Vzorek je umístìný do
dr¾áku, který kmitá v ose soustavy cívek. Magnetizace vzorku kolem sebe vytváøí mag-
netické pole, které je vlivem kmitavého pohybu promìnné v èase. Promìnné magnetické
pole indukuje v cívkách napìtí, které je zaznamenáváno a je z nìho vypoèítána hodnota
magnetického momentu [5, 30].

Metodou VSM byla charakterizována jak tenká vrstva pro výrobu nanostruktur po-
mocí litogra�ckých metod, tak vrstva slo¾ená z nanoostrovù (viz obrázek 4.1). Mìøení
byla provedena v magnetickém poli v rovinì vzorku o velikosti 1T. Teplota byla ovládána
kontinuálnì rychlostí 1 K/min.
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Obrázek 4.1: VSMmìøení závislosti magnetického momentu na teplotì pøi konstantním poli 1T
v rovinì vzorku. a) Závislost magnetického momentu pro vzorek s nanoostrovy vykazující fe-
romagnetické chování. Zobrazena pouze køivka pro ohøev. b) Závislost magnetického momentu
tenké vrstvy o tlou¹»ce ≈ 40 nm urèené pro výrobu struktur na teplotì.

Mìøení vzorku s nanoostrovy je na obrázku 4.1a. Je zøejmý pokles magnetizace pøi
zahøívání, co¾ odpovídá Curieovu zákonu pro feromagnetickou fázi FeRh. Obrázek 4.1b
ukazuje VSMmìøení pro souvislou vrstvu pou¾itou k výrobì nanostruktur. ©íøka hystereze
≈ 15 K naznaèuje, ¾e vzorek je kvalitní a neobsahuje velké mno¾ství defektù. Nukleace
feromagnetických domén zaèíná pøi teplotì pøibli¾nì 330K, tedy ménì ne¾ je bì¾né pro
vrstvy FeRh na substrátu MgO (001), co¾ je zøejmì zpùsobeno zvý¹eným obsahem Fe
ve vrstvì. Ni¾¹í teplota fázového pøechodu je v¹ak pøíznivá pro MFM zobrazování v sou-
èasné mìøicí aparatuøe (popsané v sekci 4.3.2) v blízkosti pokojové teploty.

6www.cryogenic.co.uk
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4.2.2. Charakterizace topogra�e pomocí AFM a SEM

Nano- a mezostruktury byly vyrobeny z vrstvy FeRh (výroba tenké vrstvy viz sekce
4.1.1) a pomocí elektronové litogra�e, která je popsána v sekci 4.1.2. Snímek pásu dis-
kových struktur na obrázku 4.2a byl poøízen rastrovací elektronovou mikroskopií (SEM
z anglického scanning electron microscopy) v elektronovém mikroskopu LYRA37. Ob-
rázky 4.2b-d zobrazují topogra�i jednotlivých diskù, z mìøení metodou mikroskopie ato-
márních sil (AFM z anglického atomic force microscopy), které byly následnì upraveny
v programu Gwyddion v2.478. Ukázalo se, ¾e vzorky nejsou dokonalé disky (válce), ale
komolé ku¾ely. Pro disk o prùmìru 2 µm (viz obrázek 4.2b) byl prùmìr horní podstavy
pøibli¾nì 1,8 µm a prùmìr dolní podstavy 2,2 µm. Stejný trend mù¾eme nalézt pro disk
s prùmìrem 1 µm (obrázek 4.2c) s prùmìrem horní podstavy pøibli¾nì 0,8 µm a prùmìrem
dolní podstavy 1,2 µm. Pro poslední sledovaný disk o prùmìru 500 nm byl prùmìr horní
podstavy pøibli¾nì 400 nm a prùmìr dolní podstavy 600 nm. V¹echny disky mají pøibli¾nì
stejnou tlou¹»ku ≈ 50 nm.
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Obrázek 4.2: Charakterizace topogra�e struktur FeRh pomocí SEM a AFM. a) Snímek pásu
diskù poøízený SEM. b) Topogra�e povrchu pro disk s prùmìrem 2 µm. c) Topogra�e povrchu
pro disk s prùmìrem 1 µm. d) Topogra�e povrchu pro disk s prùmìrem 500 nm.

Pøi mìøení topogra�e docházelo k øádkování obrazu, které mohlo být zpùsobeno na-
balováním neèistot na hrot, èi na vzorek. Øádkování ¹lo pøedcházet vyèi¹tìním vzorku
v acetonu a isopropylalkoholu nebo pou¾itím nového hrotu. Pøi dal¹ím skenování se v¹ak
tento jev vracel a bìhem probíhajícího mìøení fázové pøemìny ji¾ nebylo mo¾né zajistit
opìtovné èistìní vzorku, a proto byly takto zmìøené topogra�e ponechány.

Vzorek s vytvoøenými nanoostrovy

U vzorku s nanoostrovy je vý¹ka jednotlivých ostrovù rùzná a pohybuje se v intervalu
≈ 20−200 nm. Vý¹kové rozdìlení bylo zmìøeno pomocí AFM a je zobrazeno na obrázku
4.3a. O laterální velikosti nanoostrovù lze získat pøedstavu jak z mìøení AFM 4.3a, tak

7www.tescan.com
8www.gwyddion.net

21

www.tescan.com
www.gwyddion.net


4.3. ZOBRAZOVÁNÍ FÁZOVÝCH DOMÉN

z mìøení SEM 4.3b. Støední velikost ostrovù je pøibli¾nì 500 nm. Výsledky MFM analýzy
jsou uvedeny v sekci 5.1.
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Obrázek 4.3: a) Zobrazení vzorku s nanoostrovy z mìøení AFM. b) Zobrazení vzorku s nano-
ostrovy z mìøení SEM.

4.3. Zobrazování fázových domén

Hlavní metodou k pozorování fázové pøemìny je MFM. MFM je provádìna v poli 0,4T
za úèelem zviditelnìní skuteèného tvaru nukleujících feromagnetických domén. Podrobné
informace o metodì jsou rozebrány v následujících sekcích.

4.3.1. Mikroskopie magnetických sil

MFM je metoda zalo¾ená na principu AFM s tím rozdílem, ¾e hrot umístìný na konci
raménka sondy je pokoven tenkou magnetickou vrstvou, která zaji¹»uje mo¾nost de-
tekce magnetického signálu. Magnetický signál mù¾e být detekován v rùzných módech.
Nejèastìji se u¾ívá tzv. kontaktního nebo dynamického módu, který je vyu¾it v této práci.
V dynamickém módu9 se raménko rozkmitá na hodnotu blízkou své rezonanèní frekvenci.
Vzorek ve svém okolí vytváøí rozptylové magnetické pole, které interaguje s magnetizací
hrotu. Pùsobením síly pak dochází k posuvu rezonanèní frekvence, co¾ se projeví jako
zmìna amplitudy nebo fáze kmitání [31, 32]. Schéma detekce MFM signálu je zobrazeno
na obrázku 4.4. Na odraznou plochu raménka sondy dopadá laserový svazek, který se
odrá¾í a dopadá na ètyødiodu. Ta signál pøevádí na napìtí detekované v jednotlivých
kvadrantech. Signál se následnì pøedává øídicí elektronice, která zaji¹»uje zpìtnou vazbu
sondy, aby nedo¹lo k jejímu po¹kození. Signál je zaznamenáván a následnì jsou z nìho
získány potøebné údaje o zmìnì amplitudy nebo fáze kmitání.

Dynamický mód byl pùvodnì navrhnut pro detekci topogra�e na základì van der Waal-
sovy interakce mezi hrotem a povrchem. Tato interakce je dominantní ve vý¹ce ≈ 1−20 nm
nad vzorkem. Naproti tomu detekce magnetického signálu probíhá ve vy¹¹ích vý¹kách,
kde je vliv van der Waalsových interakcí zanedbatelný [32]. Aby nedocházelo ke zkreslení
magnetického signálu vlivem topogra�e, skládá se mìøení jednotlivých øádkù obrazu ze
dvou prùchodù. Prvním prùchodem je získána topogra�e vzorku, následnì se hrot posune

9U¾ívá se aproximace pomocí buzeného tlumeného harmonického oscilátoru.

22



4.3. ZOBRAZOVÁNÍ FÁZOVÝCH DOMÉN

Ř́ıdićı elektronika

x

y
z

3D skener

sonda raménko

vzorek

detektor (čtyřdioda)

Poč́ıtač

hrot s mag. vrstvou

(piezo materiál)

~M

detail: interakce hrot–vzorek

laser

Obrázek 4.4: Schéma detekce MFM signálu. Pøevzato a pøekresleno z [31].

vzhùru o vý¹ku parametru þlift-heightÿ a bìhem druhého prùchodu je udr¾ována kon-
stantní vý¹ka nad topogra�í získanou pøi prvním prùchodu. Tím je pøi druhém prùchodu
eliminován vliv topogra�e na magnetický signál [31]. Aèkoli je konvenènì u¾íváno mìøení
topogra�e dynamickým módem, v na¹em experimentu byl z dùvodu vìt¹í stability nahra-
zen metodou PeakForce Tapping [33].

Metoda PeakForce Tapping

PeakForce Tapping mód [33] funguje podobnì jako dynamický mód ke zji¹»ování topo-
gra�e v tom smyslu, ¾e se hrot vzorku dotýká pouze nepravidelnì, èím¾ je eliminován
vliv laterálních sil. Hlavní rozdíl spoèívá v tom, ¾e hrot pøi mìøení pracuje na ni¾¹ích
frekvencích (obvykle 1−10 kHz) ne¾ je jeho rezonanèní frekvence. To je zásadní výhodou
v pøípadì mìøení magnetického vzorku magnetickým hrotem. Pokud je v pøípadì mag-
netického vzorku topogra�e detekována ve standardním dynamickém módu, ve kterém
kmitá hrot na rezonanèní frekvenci, je signál velmi citlivý na nepatrné zmìny magnetic-
kého pole, co¾ vede k ovlivnìní topogra�e rozptylovým polem vzorku. Artefakty v mìøení
topogra�e se následnì pøená¹í do detekce magnetického signálu pøi druhém prùchodu nad
vzorkem. U metody PeakForce Tapping kmitá hrot mimo rezonanèní frekvenci, a proto je
vliv magnetického pole na mìøení topogra�e minimální.

Dal¹ím významným rozdílem je modulace polohy pieza v ose z. Pro zji¹tìní topogra�e
se sonda nejprve vzdálí do vzdálenosti dané parametrem þPeakForce lift-heightÿ a ná-
slednì se zaène pøibli¾ovat k povrchu vzorku. Bìhem pøibli¾ování k povrchu vzorku zaène
na hrot pùsobit dalekodosahová pøita¾livá van der Waalsova interakce, která zpùsobí, ¾e
se hrot dostane do kontaktu se vzorkem. Pøi kontaktu pøevládne krátkodosahová odpu-
divá interakce, která pøi zobrazení pùsobící síly na èase vytvoøí tzv. þPeakForceÿ bod.
Pøi oddalování hrotu pùsobí na hrot adhezní pøita¾livé síly, obvykle zpùsobené kapilár-
ním meniskem. Po oddálení mimo dosah sil je hrot volný. Jednotlivé þPeakForceÿ body
s nastavitelnou velikostí síly (þPeakForce setpointÿ) slou¾í jako spou¹tìcí mechanismus
pro oddalování z -pieza, èím¾ je získána topogra�e. Pohyb z -pieza je modulován harmo-
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nickou funkcí èasu na rozdíl od pilovité funkce v bì¾ném módu, co¾ zabraòuje ne¾ádoucím
rezonancím v bodech obratu [33].

Pou¾ití v experimentu

K mìøení MFM bylo pou¾ito pøístroje Dimension Icon od �rmy Bruker10 s hroty MESP11

od stejné �rmy. Tyto hroty mají nízkou tuhost s nominální hodnotou 3 Nm−1 a rezona-
nèní frekvencí pøibli¾nì 70 kHz. Mìøení probíhalo v magnetickém poli o velikosti 0,4 T
kolmém na vzorek. Topogra�e byla zji¹tìna metodou PeakForce Tapping s volbou para-
metru þPeakForce lift-heightÿ v rozmezí 25−60 nm. Druhý krok { mìøení magnetického
signálu probìhl ve vý¹ce v rozmezí 90−120 nm v dynamickém módu mìøení, kterým byla
detekována fáze kmitání. Konkrétní volba þlift-heightÿ v obou dvou krocích zùstávala
nemìnná pro celé MFM mìøení fázové pøemìny v závislosti na teplotì u konkrétní struk-
tury. Pro zjednodu¹ení bude dále v této práci celé MFMmìøení fázové pøemìny v závislosti
na teplotì u konkrétní struktury nazýváno jako celý soubor mìøení. Mìøení MFM bylo
provedeno na sestavì popsané v sekci 4.3.2. Proces mìøení je velmi citlivý na neèistoty,
a proto byl vzorek pøed samotným experimentem vyèi¹tìn v acetonu a v isopropylalkoholu
v ultrazvukové lázni. Následnì byl vzorek osu¹en dusíkem. Po vysu¹ení byl vzorek pøilepen
pomocí teplovodivé pasty k povrchu mìdìného plí¹ku stoleèku. Pøilepení vzorku pastou
èásteènì zabraòuje teplotním driftùm a zároveò zlep¹uje tepelný kontakt mezi vzorkem
a plí¹kem. Vzorky byly pøed mìøením kvùli eliminaci pøípadných zbytkových feromag-
netických domén zchlazeny na teplotu 288K, co¾ je nejmen¹í teplota, kterou dovoluje
souèasná sestava. Pro pozorování fázové pøemìny bylo nutné provádìt mìøení magnetic-
kého signálu pøi rùzných teplotách. Bìhem nastavování teploty byla sonda s hrotem od
povrchu oddálena, aby nedo¹lo k jejímu rozkmitání a kolizi s povrchem vlivem tepelného
proudìní vzduchu. Mìøení magnetického signálu pøi rùzných teplotách a v kolmém magne-
tickém poli je pomìrnì nestabilní, a proto je pøed kvantitativní analýzou fázové pøemìny
(kapitola 5) nutné provést sérii krokù vedoucí ke sjednocení parametrù namìøených dat,
které budou podrobnì rozebrány v èásti o zpracování dat 4.4.

4.3.2. Mìøicí sestava

Zobrazování fázové pøemìny pomocí MFM probìhlo na mikroskopu Dimension Icon s pøi-
daným zaøízením pro kontrolu teploty, které je pøes mìøicí kartu LabJack U3 HV12 ovlá-
dáno v prostøedí LABview13. Základem samotného zaøízení jsou ètyøi Peltierovy èlánky za-
pojené do série, které zabezpeèují teplotní rozsah pøibli¾nì 288−363K. Teplota je mìøena
pomocí platinového èidla pt100. Princip funkce Peltierova èlánku a èidla pt100 je mo¾né
nalézt napø. v práci [5]. Platinové èidlo pt100, Peltierovy èlánky a magnet zaji¹»ující
magnetické pole o velikosti 0,4 T jsou kompaktnì umístìny ve stoleèku dle obrázku 4.5.

Stoleèek je tvoøen z chladièe, který byl vyroben z duralu. Chladiè tvoøí podstavu
a zaji¹»uje stabilitu stoleèku. Do nìho byly vyfrézovány drá¾ky, do kterých byly zasazeny
Peltierovy èlánky. Na Peltierových èláncích je polo¾en mìdìný plí¹ek, který je k chladièi
pøichycen ètyømi plastovými ¹rouby z POM14. POM byl zvolen zámìrnì, aby nedo¹lo k te-

10www.bruker.com
11www.brukerafmprobes.com
12www.labjack.com
13www.ni.com/labview
14Polyoxymetylén.
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Kontakty k čidlu pt100

Kontakty k napájeńı Peltierových článk̊u

4× POM šrouby
Chladič (dural)

Teplotńı čidlo pt100

Kabely čtyř zapojených
Peltierových článk̊u 3 cm

Měděný pĺı̌sek

Obrázek 4.5: Fotogra�e stoleèku u¾itého k pozorování fázové pøemìny s popsanými souèástmi.

pelnému kontaktu mìdìného plí¹ku a chladièe. Do chladièe byl dále vyfrézován prostor pro
permanentní magnet tak, aby magnet nebyl v tepelném kontaktu s mìdìným plí¹kem. Na
mìdìném plí¹ku je pomocí støíbrné vodivé pasty pøilepeno teplotní èidlo pt100. Kontakty
jsou pro vìt¹í stabilitu svedeny do ti¹tìného spoje, který je zaji¹tìn dvìma ¹roubky.

Ř́ıdićı elektronika

Poč́ıtač

LabJack U3 HV

Měřićı USB karta

Stoleček

pt100

Peltier̊uv článek 2 × 12 V baterie

Obrázek 4.6: Schéma aparatury pro ovládání a mìøení teploty.

Mìøicí karta LabJack U3 HV je napájena z poèítaèe, zatímco napájení øídicí elektro-
niky, pota¾mo Peltierových èlánkù, je vyøe¹eno dvìma paralelnì zapojenými 12 V bateri-
emi. Schéma celkového zapojení je zobrazeno na obrázku 4.6. Ovládání teploty je zalo¾eno
na principu PID15 regulace. Operátor si volí teplotu, které chce dosáhnout, pt100 zmìøí
souèasnou teplotu a pomocí systému zpìtné vazby PID je zvolen proud, který protéká
Peltierovými èlánky, èím¾ je zaji¹tìn ohøev nebo, v pøípadì opaèné polarity proudu, chla-
zení.

Úprava mìøicí sestavy MFM pro elektrické transportní mìøení

Pro budoucí mìøení transportních vlastností struktur FeRh souèasnì s pozorováním fero-
magnetických domén pomocí MFM byl mìdìný plí¹ek z mìøicí aparatury nahrazen vlno-
vodem (viz obrázek 4.7). Stoleèek byl zámìrnì navr¾en tak, aby byl vlnovod snadno zamì-
nitelný s mìdìným plí¹kem. Vlnovod je opatøen dvìma RSMA konektory, které umo¾òují
pøenos vysokofrekvenèních signálù.

15Metoda regulace zalo¾ena na proporcionálním, integrálním, diferenciálním pøírùstku.
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RSMA konektory

Vněǰśı vodič (zeměńı) Vodič ke vzorkuMı́sto pro vzorek

4× mı́sto pro uchyceńı šrouby ke stolečku

2 cm

Obrázek 4.7: Fotogra�e vlnovodu, který je na stoleèku snadno zamìnitelný s mìdìným plí¹kem,
pro mo¾nost mìøení transportních vlastností a zároveò pozorování fázové pøemìny pomocí MFM.

Kontakt mezi vzorkem16 a vlnovodem je vytvoøen 25µm zlatým vláknem pomocí
pøístroje Wire bonder TPT HB 1617. S touto drobnou úpravou je sestava kompatibilní
pro mìøení odporu v závislosti na teplotì a pro souèasné zobrazování FM domén pomocí
MFM jak v magnetickém poli kolmém na vzorek, tak bez pøítomného pole. Dále bude
sestavu mo¾né vyu¾ít k zobrazení fázové pøemìny vyvolané elektrickým proudem.

4.4. Zpracování obrazu

Pøi mìøení MFM je informace o magnetickém signálu získána v podobì fáze kmitání
hrotu, která je reprezentována prvky matice ϕij, kde poèet øádkù i a sloupcù j je dán
nastavením velikosti skenovacího okna v pixelech. Z namìøených dat lze získat informace
o velikosti a rozlo¾ení rozptylového pole nukleovaných domén a závislost tìchto parametrù
na velikosti pozorované struktury (v na¹em pøípadì disku) a na teplotì. Pro získání kvan-
titativních výsledkù bylo nutné, pomocí algoritmù spoleèných pro celý soubor mìøení18,
rozhodnout, které hodnoty fáze odpovídají nemagnetickému pozadí, a které odpovídají
magnetickému signálu.

Dílèím cílem tedy bylo vytvoøit binární obrázek19, který takové rozlo¾ení reprezentuje.
Pøed tím v¹ak bylo nutné postupnì øe¹it nìkolik úkolù, které jsou rozebrány v následujících
sekcích. Jednalo se zejména o odstranìní impulzního ¹umu, srovnání støední hodnoty
pozadí a nastavení prahové hodnoty pro tvorbu binárního obrázku.

4.4.1. Odstranìní pøeskokù

Pøi mìøení magnetického signálu docházelo k tzv. pøeskokùm, kdy hrot pøi mìøení vlivem
ru¹ení nebo chyby vynechá èást nebo celý øádek. Velikost chybnì zmìøené fáze je pak a¾
o 30 ◦ vìt¹í ne¾ hodnota z intervalu nejèastìji mìøených hodnot. Konkrétní histogramy
sestavené ze surových hodnot mìøení20 pro disk s prùmìrem 1 µm a pro disk s prùmìrem
2 µm jsou na obrázku 4.8. Histogramy jsou vytvoøeny pro 256×256 hodnot fází, které byly
rozdìleny do 250 intervalù, pøièem¾ rozsah x-ové osy odpovídá maximu ϕmax a minimu
ϕmin detekovaných fází konkrétního mìøení. Histogram na obrázku 4.8a je pøíkladem histo-

16Vzorek se strukturou, na které byly pøipraveny kontakty metodou elektronové litogra�e.
17www.tpt-wirebonder.com
18Kompletní MFM mìøení fázové pøemìny pro jednu strukturu.
19Obrázek, ve kterém je magnetickému signálu pøiøazena 1 a nemagnetickému pozadí 0.
20Pøesnìj¹í speci�kace mìøení disku s prùmìrem 1 µm: teplota 353K, chlazení. Dále mìøení disku

s prùmìrem 2 µm: teplota 343K, ohøev.
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4.4. ZPRACOVÁNÍ OBRAZU

gramu pro mìøení bez pøeskokù. Fáze vìt¹iny pixelù je spojitì rozdìlená kolem nejèastìj¹í
hodnoty, zatímco histogram na obrázku 4.8b zobrazuje histogram mìøení s pøeskoky, pro
který je typické, ¾e se namìøená fáze rozpadá do dvou nebo více spojitých oblastí.
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če

t
p

ix
el̊

u
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Obrázek 4.8: Histogramy z neupravených hodnot mìøení magnetického signálu (fáze). a) His-
togram mìøení témìø bez pøeskokù. b) Histogram mìøení s velkým mno¾stvím pøeskokù.

První oblast, která obsahuje hodnoty uspoøádané kolem výrazného maxima21, odpo-
vídá oblasti hodnot magnetického signálu a nemagnetického pozadí, zatímco zbylé oblasti
odpovídají hodnotám impulzního ¹umu. Oblast magnetického signálu a nemagnetického
pozadí je vymezena hodnotami, které byly oznaèeny jako nové ϕmin (poèátek spojité ob-
lasti) a jako nové ϕmax (konec spojité oblasti).

Odstranìní impulzního ¹umu bylo provedeno ve dvou krocích. Prvnì byla na jednotlivé
prvky matice fází ϕij aplikována funkce f , která pixelùm s hodnotou fáze mimo interval
stanovený ϕmin, ϕmax (tedy zejména pøeskokùm) pøiøadí hodnotu ϕmedian nemagnetického
pozadí.

f(ϕij) =

{
ϕij, pokud ϕmin < ϕij < ϕmax

ϕmedian, pokud ϕij < ϕmin ∨ ϕij > ϕmax,∀i, j = 1, 2, . . . , N ,
(4.1)

kde N je poèet øádkù22. Pùsobením funkce f ztratíme informaci od èásti dat, ve kte-
rých nenastal pøeskok. Velikost ztráty je závislá na tvaru histogramu a pro výsledky mìøení
prezentované v této práci je zanedbatelná.

Aplikací funkce f do¹lo k pøepsání vysokých hodnot fáze pøeskoku za medián fáze
pozadí, èím¾ nebyly pøeskoky odstranìny, ale pouze zakryty. Abychom zajistili, ¾e v ob-
lastech disku nebudou ¹rámy pøi tvorbì binárního obrázku zahrnuty do nemagnetického
pozadí, pou¾ili jsme mediánový �ltr. Ten pro ka¾dý pixel naète hodnoty z pixelù v jeho
n-okolí, ze kterého nalezne medián, kterým nahradí pùvodní hodnotu pixelu. Pøi pou¾ití
�ltru dochází k èásteèné ztrátì informace, která je zanedbatelná. Pro úpravu dat byl volen
mediánový �ltr s poètem nejbli¾¹ích sousedù n = 5.

4.4.2. Zarovnání dat

V odborných publikacích a dal¹í literatuøe [26,27,31] je zvykem posouvat hodnoty fáze tak,
aby medián fáze ϕmedian mìl nulovou hodnotu, pøièem¾ není brán zøetel na pùvodní hod-

21Ve smyslu nejèastìj¹í hodnoty, nikoliv maxima detekované fáze ϕmax.
22Je pøedpokládaná ètvercová matice.
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noty zmìøené fáze. Tento postup je vhodný, pokud se mìøení kvantitativnì neporovnávají
mezi sebou a fáze slou¾í pouze pro ¹kálování barevné reprezentace dat. Pøi porovnávání
jednotlivých mìøení mezi sebou je v¹ak vhodné pùvodní hodnoty fáze zachovat.

Pøed tvorbou binárních obrázkù, pomocí kterých lze studovat velikosti a poèet mag-
netických domén, je nutné celý soubor mìøení srovnat podle vhodného referenèního pa-
rametru { ideální je støední hodnota nemagnetického pozadí, která by mìla být stejná
pro ka¾dé jednotlivé mìøení. Pro ka¾dé jednotlivé mìøení tedy byla stanovena støední
hodnota nemagnetického pozadí jako medián nemagnetického pozadí získaného z okolí
mimo mìøený disk. Technicky to bylo provedeno analýzou hodnot fáze mimo zvolený
kruh (masku) o polomìru r se støedem v mìøeném disku. Následnì byl celý soubor mìøení
zarovnán pomocí ϕmedian jednotlivých mìøení tak, aby si jejich mediány byly rovny.

Konkrétní závislosti pro ϕmin, ϕmax, a ϕmedian na teplotì T jsou vyneseny na ob-
rázku 4.9, kde je zobrazen celý soubor mìøení pøi chlazení u disku s prùmìrem 1 µm. Pøed
srovnáním jsou hodnoty mediánu ϕmedian(T ) rùzné (viz obrázek 4.9a) a vykazují nemo-
notónní závislost na teplotì. Následnì byl celý soubor mìøení zarovnán tak, aby mediány
jednotlivých mìøení ϕmedian(T ) odpovídaly hodnotì ϕmedian(363 K)23 (viz obrázek 4.9b).
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Obrázek 4.9: Závislosti detekované fáze ϕmin, ϕmax, a ϕmedian na teplotì pro mìøení fázové
pøemìny u disku s prùmìrem 1 µm bìhem chlazení. a) Nesrovnané hodnoty fáze. b) Srovnané
hodnoty fáze podle ϕmedian mìøení pro 363K.

4.4.3. Zobrazení domén v podobì binární informace

Po provedení pøedchozích krokù jsou hodnoty pixelù pøedstavujících impulzní ¹um pøe-
psány hodnotou mediánu fáze jednotlivých mìøení a následnì vyhlazeny mediánovým
�ltrem, aby nevystupovaly v binárním obrazu. Celý soubor mìøení byl srovnán pomocí
hodnot mediánù nemagnetického pozadí jednotlivých mìøení na jednu konkrétní hodnotu.

Rozdìlení dat na magnetický signál a nemagnetické pozadí bylo provedeno aplikací
prahové funkce na jednotlivé prvky matice fází, která magnetickému signálu pøiøadí þ1ÿ
a nemagnetickému pozadí þ0ÿ. Nemagnetický signál odpovídá intervalu fází, který je uza-

23Teplota 363K odpovídá stavu, kdy je ji¾ struktura zcela ve feromagnetické fázi.
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vøen hranièními body a, b, jejich¾ nalezení je rozebráno ní¾e. Aplikaci prahové funkce g
na prvky matice fáze lze matematicky vyjádøit jako:

g(ϕij) =

{
1, pokud ϕij < a ∨ ϕij > b
0, pokud a < ϕij < b,∀i, j = 1, 2, . . . , N .

(4.2)

Hranice (tj. dva body a a b) oddìlující nemagnetické pozadí a magnetický signál není
jednoznaèná a pro její de�nici bylo pohlí¾eno na nemagnetické pozadí z okolí mimo struk-
turu z nìkolika perspektiv:

1) Nemagnetické pozadí je gaussovské a poloha hranice je urèena intervalem
〈ϕ̄− n · σ; ϕ̄+ n · σ〉, kde ϕ̄ je prùmìrná hodnota nemagnetického pozadí, σ smìro-
datná odchylka a n je kvantil Studentova rozdìlení.

2) Nemagnetickým pozadím je prohlá¹ena pomìrná èást 1 − α kumulovaného histo-
gramu èetnosti hodnot.

a) Poloha hranice je pak de�nována jako vnìj¹í krajní body intervalu, ve kterých
dosáhne souèet relativních èetností α/2 a 1− α/2.

b) Sèítání relativních èetností je provádìno od hodnoty mediánu ϕmedian symet-
ricky k ni¾¹ím a vy¹¹ím hodnotám fáze dokud není souèet relativních èetností
roven po¾adovanému podílu 1 − α. Následnì byly hranice vytvoøeny tak, aby
hodnota ϕmedian le¾ela uprostøed intervalu 〈ϕmedian −X; X + ϕmedian〉, kde X
je a nebo b podle vìt¹í z hodnot bodù |ϕmedian − a|, |ϕmedian − b|.

Postupy 1) a 2a) pøibli¾nì vymezují hranice nemagnetického pozadí, ale výsledný
interval je pøíli¹ úzký pro prahovou funkci, co¾ vede k nadhodnocení FM fáze v obrázku pro
libovolné n a α. Postup 2b) dává nejlep¹í výsledky. Hodnota α byla optimalizována tak,
aby rozptyl hodnot hranic a, b z celého souboru mìøení nabýval hodnoty ve svém lokálním
minimu. Po získání hranic pro prahovou funkci mohlo být na jejich pou¾ití pohlí¾eno
dvìma pøístupy:

1) Pro ka¾dé jednotlivé mìøení z celého souboru mìøení je stanovena hranice zvlá¹»
(adaptivní pøístup).

2) Pro ka¾dé jednotlivé mìøení z celého souboru mìøení je aplikována pevná hodnota
hranice urèená prùmìrem v¹ech hranic z celého souboru mìøení.

Jednotlivé pøístupy jsou ilustrovány obrázkem 4.10 pro mìøení fázové pøemìny disku
s prùmìrem 2 µm. Pùsobení prahové funkce pøi adaptivních hranicích je ménì stabilní,
napø. pro teplotu 318 K dochází pøi porovnání k pevnì zvolené hranici (danou prùmìrem
v¹ech hranic) k nadhodnocení feromagnetické fáze, zatímco pro 345 K jsou výsledky témìø
toto¾né.

Pro dal¹í vyhodnocování dat byl zvolen postup 2b) s pevnou hranicí stanovenou jako
prùmìr v¹ech hranic celého souboru mìøení, s nejistotou vyjádøenou jako standardní od-
chylka prùmìrné hranice. Ze získaných binárních obrázkù ji¾ bylo mo¾né sledovat parame-
try fázových domén v závislosti na teplotì a velikosti struktur. O dosa¾ených výsledcích
je pojednáno v kapitole 5.
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a) Adaptivńı hranice b) Pevná hraniceT = 318 K

T = 345 K

1 µm

1 µm

Obrázek 4.10: Znázornìní výsledkù prahové funkce aplikované na matici fází disku s prùmìrem
2 µm, pøi chlazení na 318K (horní øada) a ohøevu na 345K (dolní øada). a) Pou¾ití adaptivní
hranice. b) Pou¾ití pevné hranice.

4.4.4. Reprezentace obrazu v odstínech ¹edé

Pro vizualizaci neprahovaných dat24 byly hodnoty fáze celého souboru mìøení pomocí hod-
not mediánù jednotlivých mìøení ϕmedian zarovnány tak, aby nové hodnoty mediánu byly
rovny nuly. Následnì byly vytvoøeny obrázky tak, aby hodnota ϕmedian le¾ela uprostøed
rozsahu èernobílého spektra. Obrázek ve stupnici ¹edé 0−255 byl na¹kálován na rozsah
ϕmedian±X, kde X je ϕmax nebo ϕmin podle vìt¹í z hodnot |ϕmax−ϕmedian|, |ϕmedian−ϕmin|,
èím¾ do¹lo k symetrizaci intervalu vzhledem k ϕmedian.

Ve¹keré vý¹e zmínìné operace s daty byly provedeny pomocí skriptu vytvoøeného
v programu MATLAB R2016a25.

24Data, na které nebylo pùsobeno prahovou funkcí g.
25www.mathworks.com/products/matlab.html
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5. Výsledky experimentu
5.1. Výsledky MFM { vzorek s nanoostrovy

Ostrùvky FeRh na vzorku jsou dle analýzy pomocí VSM (sekce 4.2.1) feromagnetické,
co¾ jsme provìøili mìøením MFM pøi rùzných teplotách. Feromagnetický charakter ost-
rùvkù byl potvrzen mìøením v magnetickém poli 0,4T kolmém k rovinì vzorku v teplot-
ním rozsahu 298−363 K. Mìøení MFM pro jednotlivé teplotní kroky jsou zobrazena na
obrázcích 5.1a-g. Pøi mìøení byl ve vý¹ce 120 nm nad povrchem vzorku detekován silný
magnetický signál s fázovým rozpìtím ≈ ± 15 ◦. Data jsou upravena zarovnáním mediánu
fáze na nulu (viz sekce 4.4.4) s jednotnou ¹kálou odstínù ¹edé podle maxima a minima
detekované fáze. Pøi mìøení se vzrùstající teplotou do¹lo nìkolikrát ke zmìnì barevného
kontrastu u nanoostrovù vyznaèených barevnými koleèky.

a) T = 298K b) T = 313K c) T = 323K

d) T = 333K e) T = 343K f) T = 353K

g) T = 363K h) T = 308K i) T = 312K

2 µm
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Obrázek 5.1: Pozorování magnetického signálu nanoostrovù FeRh. a-g) Teplotní vývoj mìøení
se skenovacím oknem o hranì 5 µm v rozmezí 298−363K s pozorovanými zmìnami v magnetic-
kém kontrastu oznaèenými barevnými koleèky. h-i) Vybraní dva reprezentanti mìøení 308−323K,
pøi kterém zùstával magnetický kontrast beze zmìny.

Pozorovaná zmìna magnetického kontrastu pøi mìøení MFM je v literatuøe [34,35] vy-
svìtlována dvìma mo¾nostmi, buï dochází k pøepnutí magnetizace hrotu, nebo ke zmìnì
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magnetizace struktury na vzorku, vyvolané nehomogenním magnetickým polem hrotu.
Hroty u¾ité pro mìøení nanoostrovù mají nominální koercitivitu ≈ 40 mT a jsou stabi-
lizovány vnìj¹ím kolmým polem o velikosti 0,4T, co¾ zmen¹uje pravdìpodobnost jejich
pøepnutí vlivem rozptylového pole ostrùvkù. Po pøepnutí hrotu by také mìlo dojít k pøe-
vrácení magnetického kontrastu v obrázku z èerného na bílý, co¾ nepozorujeme.

Mo¾ností pøepínání magnetizace struktury vlivem nehomogenního magnetického pole
byla studovaná Changem a kol. [35], skupina dokázala cílenì (pomocí magnetického pole
hrotu) ovlivòovat magnetizaci vybraných feromagnetických struktur, které byly z poèátku
uniformnì zmagnetované v rovinì vzorku. Pokud by v na¹em pøípadì docházelo k pøepnutí
magnetizace vybraných nanoostrovù, pozorovali bychom lokální zmìnu kontrastu (z èerné
na bílou), co¾ nepozorujeme { magnetický signál z nanoostrovù je ¹edý, tedy nemagnetický.

Pro prozkoumání mo¾nosti, ¾e je pozorování spojeno s fázovou pøemìnou, bylo pro-
vedeno detailnìj¹í mìøení pøi teplotním rozsahu 303−323 K v oblasti vyznaèené modrým
ètvercem na obrázku 5.1g, kde pøi pøedchozím mìøení do¹lo ke zmìnì magnetického kon-
trastu. Na celém teplotním intervalu nebyla detekována podobná zmìna magnetického
kontrastu jako v pøípadì mìøení se skenovacím oknem 5 µm a navíc bylo seskupení nano-
ostrovù od poèáteèního mìøení ve FM fázi, zpùsobené nejspí¹ nedostateèným zchlazením
a vlivem vnìj¹ího rozptylového pole ostatních FM ostrùvkù.

Ke zvý¹ení magnetického signálu (zmìna kontrastu z ¹edé na èernou) dochází pøi
zvy¹ování teploty, s výjimkou poèáteèní teploty T = 298K, kdy se nanoostrovy vyznaèené
koleèky nacházely nejspí¹ ve svém metastabilním FM stavu. K jejich pøechodu do AF fáze
zøejmì do¹lo pøi doèasném poklesu teploty, který nebyl zaznamenán mìøením. Pøi dal¹ím
zvy¹ování teploty do¹lo k oèekávanému pøechodu AF-FM. V souladu s vý¹e zmínìnými
argumenty je zmìna magnetického kontrastu pøi zvy¹ování teploty zpùsobena fázovou
pøemìnou.
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Obrázek 5.2: a) Zobrazení detekovaných hodnot ϕmin a ϕmax s prolo¾enými pøímkami. b)
Témìø konstantní rozdíl ϕmax a ϕmin ilustrující, ¾e ve feromagnetickém stavu se rozpìtí fází
s teplotou nemìní.

Jednotlivým mìøením z pozorování v teplotním rozsahu 303−323 K byla pomocí me-
tody ze sekce 4.4.1 nalezena pøíslu¹ná ϕmin a ϕmax

1, které jsou vyneseny v závislosti na tep-
lotì na obrázku 5.2a. Lineární regresí v programu MATLAB R2016a byla data prolo¾ena
pøímkami, se zji¹tìnými smìrnicemi dϕmax/dT = (−1,039 ± 0,125) ◦/K a dϕmin/dT =

1Poèátek spojitého histogramu a jeho konec.
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(−1,022± 0,119) ◦/K. Pro posouzení správnosti lineární regrese je na obrázku ke køivkám
doplnìna hodnota sumy reziduí.

Z obrázku 5.2b je patrné, ¾e rozsah detekovaných fází (ϕmax−ϕmin) zùstává pro nano-
struktury ve FM fázi konstantní, s drobnými odchylkami v souladu s pøibli¾nou chybou
detekce fáze ≈ 0,5 ◦. U struktur, které prochází fázovou pøemìnou z AF do FM fáze, se
tento rozsah zvìt¹uje (viz obrázek 4.9b).

5.2. Výsledky MFM { vzorek se strukturami

U struktur FeRh s laterálním rozmìrem men¹ím ne¾ 1000 nm (viz sekce 3.7) dochází
ke zmìnì charakteru fázového pøechodu FM-AF oproti AF-FM. MFM mìøení vybraných
struktur { diskù s prùmìrem 2 µm, 1 µm a 500 nm { v poli o velikosti 0,4T kolmém k rovinì
vzorku mìlo za cíl pøispìt k poodhalení charakteru skokového pøechodu FM-AF z hlediska
doménové struktury. Nejprve je uveden výèet provedených mìøení s fází reprezentovanou
v odstínech ¹edé (sekce 4.4), podmínek, za kterých byla mìøení provedena, a základních
charakteristik. Následnì jsou v samostatné sekci s kvantitativními výsledky rùzné velikosti
diskù porovnávány mezi sebou.

5.2.1. Mìøení disku o prùmìru 2 µm

Jediným celistvým souborem mìøení s promìøenými AF-FM i FM-AF pøechody je mìøení
pro 2 µm disk. Mìøení magnetického signálu bylo provedeno nad topogra�í vzorkù ve vý¹ce
120 nm s velikostí ètvercového skenovacího okna o hranì 3 µm na 256 pixelech. Tyto
podmínky jsou stejné i pro mìøení dal¹ích diskù, nebude-li zmínìno jinak.

Pøechod AF-FM { zahøívání

Jednotlivá mìøení pro ohøev v teplotním intervalu 323−345 K s krokem 2 K jsou vynesena
na obrázcích 5.3a-l, pro které je volena jednotná barevná ¹kála, která je zobrazena na
obrázku 5.3l. Ji¾ od poèáteèního mìøení na obrázku 5.3a pøi 323K je znukleováno nìkolik
FM domén na okrajích vzorku, ty se se vzrùstající teplotou (obrázky 5.3a-e) zvìt¹ují. Pøi
mìøení s teplotou 333K na obrázku 5.3f dochází k nukleaci prvních FM domén mimo FM
okraj. Pøi dal¹ím zvìt¹ování teploty (obrázky 5.3g-l) dochází k nukleaci dal¹ích FM domén
a sílení magnetického signálu nových i stávajících domén. Tento trend by pokraèoval i pro
vy¹¹í teploty ne¾ 345K na obrázku 5.3l a¾ do stavu, kdy by byly ve¹keré domény plnì
saturovány.

Pøechod FM-AF { chlazení

Mìøení pro pøechod FM-AF (chlazení) bylo provedeno z maximální dosa¾itelné teploty
363K do 288K s nepravidelným krokem. Ve zmínìném rozsahu teplot byly zmìøeny také
teploty 353, 343, 333, 328, 323, 318K. Výsledky mìøení jsou zobrazeny na obrázcích 5.4a-h
se spoleènou fázovou ¹kálou2 zobrazenou na obrázku 5.4i. Obrázek 5.4a pøi 363K není
plnì saturován a obsahuje místa odkud nepochází ¾ádný signál, co¾ indikuje AF domény.
S následujícím chlazením (viz obrázky 5.4a-d) dochází k rozrùstání AF domén. Pøi teplotì

2Stejná jako pro ohøev.
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a) T = 323 K b) T = 325 K c) T = 327 K

d) T = 329 K e) T = 331 K f) T = 333 K

g) T = 335 K h) T = 337 K i) T = 339 K

j) T = 341 K k) T = 343 K l) T = 345 K
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-12,3
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0
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Obrázek 5.3: MFM signál pro FeRh disk o prùmìru 2 µm procházející pøi ohøevu fázovou
pøemìnou AF-FM v mìøeném teplotním intervalu 323−345K. Pro obrázky a){l) je volena jed-
notná fázová ¹kála, která je zobrazena na obrázku l). Se vzrùstající teplotou dochází k zesilování
signálu pocházejícího z FM domén na okrajích, zároveò dochází k nukleaci nových FM domén.
Pøi teplotách okolo 333K zaèínají nukleovat domény i mimo okraj vzorku. Tyto dva trendy
neustávají po celý teplotní interval.

328K dochází k pøevládnutí AF fáze nad FM fází. Pøi dal¹ím sni¾ování teploty dochází
k zeslabování magnetického signálu a¾ do teploty 288K, kdy feromagnetický okraj témìø
vymizí.
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a) T = 363 K b) T = 353 K c) T = 343 K

d) T = 333 K e) T = 328 K f) T = 323 K

g) T = 318 K h) T = 288 K

ϕ [˚]

-12,3

12,3

0

1 µm

i)

Obrázek 5.4: MFM signál pro FeRh disk o prùmìru 2 µm procházející pøi chlazení fázovou
pøemìnou FM-AF v mìøeném teplotním intervalu 363−288K. Pro obrázky je volena jednotná
fázová ¹kála, která je zobrazena na obrázku i). Pøi 363K je¹tì není struktura plnì saturovaná
a pøi sni¾ování teploty dochází k anihilaci FM domén za vzniku AF domén, èím¾ klesá signál.
Po ochlazení na 288K témìø mizí FM okraj.

5.2.2. Mìøení disku o prùmìru 1 µm

S témìø stejnými parametry jako pro disk s prùmìrem 2 µm byl zmìøen MFM signál bìhem
fázové pøemìny pro disk s prùmìrem 1 µm. Skenovací okno bylo voleno jako ètverec o hranì
2 µm a bylo provedeno mìøení pouze pro chlazení v teplotním rozsahu 363−298 K s krokem
5 K. Mìøení magnetického signálu s jednotnou ¹kálou (obrázek 5.5i) jsou zobrazena na
obrázcích 5.5a-n.

Pøi 363K (obrázek 5.5a) byl disk plnì saturován. Disk v saturovaném stavu setrval
i ve tøech následujících teplotních krocích (obrázky 5.5b-d), kde do¹lo ke stabilizaci FM
fáze na rozdíl od disku o prùmìru 2 µm. Do¹lo k tzv. podchlazení (anglicky v odborných
publikacích supercooling). Razantní zmìna v magnetickém signálu nastala pøi chlazení
v intervalu teplotu 338−323K zobrazeném na obrázcích 5.5f-i. Pøi dal¹ím chlazení (viz ob-
rázky 5.5j-n) dochází k zeslabování magnetického signálu vlivem anihilace FM domén a
nukleaci AF domén.
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a) T = 363 K b) T = 358 K c) T = 353 K

d) T = 348 K e) T = 343 K f) T = 338 K

g) T = 333 K h) T = 328 K i) T = 323 K

j) T = 318 K k) T = 313 K l) T = 308 K

m) T = 303 K n) T = 298 K
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Obrázek 5.5: MFM signál pro FeRh disk o prùmìru 1 µm procházející pøi chlazení fázovou
pøemìnou FM-AF v mìøeném teplotním intervalu 363−288K s pravidelným krokem 5K. Pro
obrázky a){n) je volena jednotná fázová ¹kála, která je zobrazena na obrázku o). Pøi 363K je
struktura plnì saturovaná.
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5.2.3. Mìøení disku o prùmìru 500 nm

Poslední ze sady mìøení diskù se týkalo disku o prùmìru 500 nm. Kvùli technickým pro-
blémùm se podaøilo zmìøit pouze ohøev (pøechod AF-FM). Pro mìøení bylo voleno mi-
kronové skenovací okno a mìøení bylo provedeno v teplotním intervalu 298−343K. Mìøení
je zobrazeno na obrázcích 5.6a-h. Na obrázku 5.6i je vynesena fázová ¹kála. Proto¾e byl
magnetický signál slab¹í ne¾ u vìt¹ích diskù, byla mìøení magnetického signálu provedena
v men¹í vý¹ce { 100 nm nad povrchem.

a) T = 298 K b) T = 313 K c) T = 318 K

d) T = 323 K e) T = 328 K f) T = 333 K

g) T = 338 K h) T = 343 K

ϕ [˚]

-11,2

11,2

0

400 nm

i)

Obrázek 5.6: MFM signál pro FeRh disk o prùmìru 500nm procházející pøi ohøevu fázovou
pøemìnou AF-FM v mìøeném teplotním intervalu 298−343K. Pro obrázky a){h) je zvolena
jednotná fázová ¹kála uvedená na obrázku i). Mìøení na obrázku e) a h) podlehla teplotnímu
driftu, co¾ se projevilo deformací obrazu.

Mìøení bylo ze zatím nevysvìtlených dùvodù zatí¾eno velkým mno¾stvím pøeskokù.
Takto chybnì zmìøené hodnoty se daøilo èásteènì odstranit postupem zmínìným
v sekci 4.4.1. Mìøení disku také podléhalo velkým teplotním driftùm (deformace obrazu),
patrným zejména v obrázcích 5.6e a 5.6h, které proto nejsou vhodné pro dal¹í vyhod-
nocování uvedené v sekci 5.2.4. Vlivem prostorového omezení byl feromagnetický okraj
pøi teplotì 298K na obrázku 5.6a zredukován do dvou rozpoznatelných domén. Pøi da-
l¹ím zahøívání se tyto domény zvìt¹ovaly a okolo teploty ≈ 343K do¹lo k jejich slouèení,
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viz obrázek 5.6h. I pøes znaènou deformaci lze z obrázku usuzovat, ¾e saturaèní teplota
disku s prùmìrem 500 nm je pøibli¾nì 343K.

5.2.4. Diskuse výsledkù

V souborech mìøení pro disky s prùmìry 1 µm a 2 µm byla bílá barva pøiøazena místùm,
odkud pøichází magnetický signál, a èerná místùm, odkud nepøichází3. Bílá místa tedy
korespondují s FM doménami, èerná místa uvnitø disku korespondují s AF doménami.
Na obrázku 5.7a-b jsou vyneseny dva z binárních obrázkù pro mìøení diskù s prùmìrem
2 µm a 1 µm pøi stejné teplotì bìhem chlazení.

Pøi chlazení disku s prùmìrem 2 µm se ukázalo, ¾e rùst AF domén probíhá z více
nukleaèních center ne¾ u disku s prùmìrem 1 µm, co¾ odpovídá transportním mìøením.
Vìt¹í poèet nukleaèních center pak ovlivòuje prùbìh pøemìny { v materiálu existuje vìt¹í
pravdìpodobnost, ¾e dojde k pøemìnì FM-AF za vy¹¹ích teplot. Díky dostateènému poètu
nukleaèních center také disk o prùmìru 2 µm nevykazuje skokovou pøemìnu, která byla
pozorována pøi mìøeních elektrického odporu [4]. Poèet AF domén stanovených jako poèet
souvislých oblastí je v závislosti na teplotì vynesen na obrázku 5.7c. Sni¾ování poètu
domén není zpùsobeno anihilací AF domén, ale jejich slouèením do vìt¹ích celkù.
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Obrázek 5.7: a) Zobrazení devíti AF domén (absence magnetického signálu uvnitø disku) pøi
chlazení u disku s prùmìrem 2 µm pøi teplotì 343K. b) Zobrazení jediné AF domény pøi chlazení
disku o prùmìru 1 µm pøi teplotì 343K. c) Poèet AF domén v závislosti na teplotì pro chlazení
disku s prùmìrem 2 µm a 1 µm.

Hysterezní smyèka

U disku s prùmìrem 1 µm je chování pøi pøechodu FM-AF rozdílné od vìt¹ích struktur,
prostorové omezení zde má vìt¹í vliv. Tento fakt byl ilustrován obrázky 5.7a-c znázoròují-
cími poèet AF domén (nukleaèních center) na teplotì. Silnou asymetrii pøechodù AF-FM
a FM-AF u men¹ího z diskù lze také potvrdit sestrojením hysterezních køivek, uvedených
na obrázku 5.8.

Jednotlivé body odpovídající mno¾ství FM fáze u 2 µm a 1 µm diskù byly vytvoøeny
z binárních obrázkù seètením v¹ech pixelù bílé barvy, èím¾ byl získán poèet pixelù od-
povídající magnetickému signálu pro konkrétní teplotu. Souèet byl normován v pøípadì

3Transformace MFM zobrazení na binární obrázek je popsána v sekci 4.4.3.
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Obrázek 5.8: Hysterezní smyèka srovnávající normovaný VSM signál a normovanou velikost
FM domén ve FeRh discích s prùmìry 2 µm a 1 µm.

disku o prùmìru 1 µm svým maximem a v pøípadì disku o prùmìru 2 µm pøedpokládaným
saturovaným stavem4. Aby bylo mo¾né VSM mìøení porovnávat s magnetickým signálem
diskù, musela být závislost magnetizace na teplotì korigována vztahem, který uvedl Maat
a kol. [16]

∆T =
dT

dB
M(T ). (5.1)

Pøi výpoètu byla hodnota magnetického momentu z magnetometru dìlena objemem
magnetické vrstvy (≈ 50 nm×5 mm×5 mm). Následnì byla magnetizace normovaná svou
maximální hodnotou.

Magnetická pøemìna u prostorovì omezených struktur nastává za ni¾¹ích teplot ne¾
u signálu VSM odpovídajícího tenké vrstvì, co¾ je zpùsobeno vìt¹ím stupnìm volnosti
pro relaxaci pnutí. Pro disk s prùmìrem 2 µm lze vypozorovat pøibli¾nì stejnou ¹íøku
hystereze ≈ 15K a spojité pøechody mezi AF-FM, FM-AF jako u tenké vrstvy. Pro disk
s prùmìrem 1 µm lze vypozorovat silné pøechlazení a strmý nárust AF fáze v oblasti
328−333K.

4Saturovaný stav byl získán z binárního obrázku pro 363K. V tomto obrázku byly uvnitø disku zbý-
vající AF domény, které byly pøi normování fáze zapoèteny jako FM.
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6. Závìr
Bakaláøská práce se v re¹er¹ní èásti zabývala popisem dosavadních pozorování a vlivu

prostorových omezení na magnetickou fázovou pøemìnu v FeRh. Byla také doplnìna o zá-
klady z teorie magnetismu, které byly nutné pro pochopení experimentální èásti.

Hlavním úkolem experimentální èásti bylo provést kvantitativní pozorování doménové
struktury mezostruktur FeRh pøi skokovém pøechodu FM-AF a výsledky následnì porov-
nat s pøedchozím výzkumem asymetrie fázového pøechodu provedeným pomocí mìøení
elektrického odporu. Pro zobrazení doménové struktury, tvarù a velikostí fázových do-
mén byla pou¾ita metoda MFM ve vnìj¹ím magnetickém poli o velikosti 0,4T kolmém
k rovinì vzorku. Bylo provedeno mìøení fázové pøemìny v závislosti na teplotì pomocí
MFM pro tøi rùznì velké struktury tvaru disku s prùmìry 2 µm, 1 µm a 500 nm a dále pro
napra¹ováním vytvoøené nanoostrovy.

Pro porovnání s pøedchozím výzkumem bylo nutné MFM výsledky kvanti�kovat.
Mìøení fázové pøemìny disku s prùmìrem 500 nm podléhalo velkým teplotním driftùm,
a proto nebylo vhodné pro kvantitativní analýzu. Z kvantitativní analýzy poètu nukleaè-
ních center pøi fázové pøemìnì diskù s prùmìry 2 µm a 1 µm bylo zji¹tìno, ¾e pøi chlazení
disku s prùmìrem 2 µm dochází pøi pøechodu z FM do AF fáze ke vzniku vìt¹ího poètu
nukleaèních center ne¾ u disku s prùmìrem 1 µm. To má za následek spojitìj¹í pøechod
z FM do AF fáze u vìt¹ího z diskù, oproti náhlému { skokovitému pøechodu men¹ího
z diskù. Z magnetického signálu byly dále sestrojeny hysterezní smyèky, které ukazují, ¾e
u disku s prùmìrem 2 µm dochází ke spojitým pøechodùm AF-FM a FM-AF se srovnatel-
nou ¹íøkou hystereze jako u tenké vrstvy, ze které byly disky vyrobeny. U disku s prùmìrem
1 µm bylo naopak pozorováno pøechlazení FM fáze a náhlý nárùst AF fáze pøi pøechodu
FM-AF v rozsahu teplot 328−333K. Tyto výsledky byly prezentovány na mezinárodní
konferenci INTERMAG 2017 poøádané v Dublinu [36].

Dále byl zmìøen MFM signál vzorku s nanoostrovy vytvoøenými pøímo pøi napra¹ování.
Vzorek byl dle VSM analýzy feromagnetický, ale mìøení magnetického signálu pomocí
MFM objevilo zmìnu magnetického kontrastu nìkterých nanoostrovù, co¾ bylo vysvìtleno
fázovou pøemìnou AF-FM, která byla silnì ovlivnìna rozptylovými poli okolních FM
nanoostrovù.

Pro navazující experimenty týkající se mìøení transportních vlastností a mìøení MFM
zároveò byla vylep¹ena souèasná mìøicí sestava pøidáním vlnovodu. V následujících expe-
rimentech bude nutno omezit vliv teplotních driftù a zabudovat do algoritmù kvantitativní
analýzy jejich korekci. Dále bude nutné se zamìøit na mìøení struktur men¹ích ne¾ 1 µm
s detailním promìøením teplotního intervalu, ve kterém dochází ke schodovitým zmìnám.
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Dodatek A
Proces magnetronového napra¹ování

Pøed depozicí byl monokrystalický substrát MgO (001) uvnitø magnetronu zahøíván na
teplotu 723K po dobu 20 minut pro desorpci neèistot a stabilizaci teploty pøed depozicí.
Depozice probíhala pøi tlaku 2,8 · 10−3 mbar pomocí argonového plazmatu pøi výkonu
zdroje 50W. První 4 minuty probíhal rùst pøi teplotì 723K s cílem rovnomìrnì pokrýt
povrch substrátu. Poté byla bìhem probíhající depozice zvý¹ena teplota na 873K, po
dal¹ích 4 minutách byla (za neustálé depozice) teplota zvý¹ena na teplotu 1073K a pøi této
teplotì pokraèovala depozice po zbylých 12 minut. V závislosti na depozièní rychlosti bylo
dosa¾eno tenké vrstvy o tlou¹»ce okolo 40−50nm. Vrstva byla následnì podrobena ¾íhání
pøi teplotì 1073K po dobu 45 minut pro dosa¾ení co nejlep¹ího krystalického uspoøádání
ve formì møí¾ky CsCl. Po dokonèení ¾íhání byl vzorek ochlazen na pokojovou teplotu,
pøi které byla deponována vrstva Pt o tlou¹»ce 2−3 nm, která chrání FeRh pøed oxidací.
Dal¹ím krokem pøi vytváøení mikro- a nanostruktur je elektronová litogra�e, pro její úèely
byla na substrát nadeponovaná vrstva Ta pro zlep¹ení adhezních vlastností.

Proces elektronové litogra�e

Pøi výrobì struktur na vzorku se postupovalo podle následujících krokù, ilustrované ob-
rázkem 6.1:

• Èi¹tìní a vyhøívání vzorku { Vzorek byl èi¹tìn v acetonu a v isopropylalkoholu
(IPA) v ultrazvukové lázni. Dále byl vzorek vyhøíván na plotýnce pøi 393K za úèelem
desorpce vody a uhlovodíkù absorbovaných na povrchu vzorku.

• Nanesení rezistu { Negativní elektronový rezist FOX16 byl nanesen pomocí spin-
coateru1. Spincoater otáèel vzorkem s frekvencí 4000 otáèek za minutu, èím¾ po
nanesení rezistu byla vytvoøena vrstva o tlou¹»ce 600 nm. Následnì byl rezist vy-
peèen na plotýnce o teplotì 353K po dobu 2 minut. Po vypeèení rezistu byl vzorek
co nejdøíve pøenesen do elektronového mikroskopu, proto¾e rezist FOX16 na vzduchu
velmi rychle degraduje.

• Elektronová litogra�e { Na po¾adovaných místech byl vzorek ozáøen elektrono-
vým svazkem s dávkou v rozmení 600−700 µC/cm2 pøi 30 kV.

• Vyvolání vzorku { Po litogra�i byl vzorek okam¾itì vlo¾en na 90 sekund do vý-
vojky TMAH. Za stálého míchání byl neozáøený FOX16 odplaven. Vzorek byl ná-
slednì omyt demineralizovanou vodou.

• Iontové odleptání { Vzorek byl vystaven odpra¹ování pomocí Ar plazmatu, èím¾
byla odstranìna ve¹kerá naprá¹ená tenká vrstva kromì oblastí chránìných modi�-
kovaným rezistem.

1Pro zlep¹ení adheze rezistu na bázi HSQ (tedy vèetnì FOX16) na substrátu je vhodné pou¾ít tenkou
vrstvu Ta.
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• Odstranìní zbytku rezistu { Pro odstranìní zbytku rezistu ze struktur FeRh byl
vzorek vnoøen do roztoku BOE2.

F

a)

b)

c)

d)

e)

2 µm
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MgO
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Vyvoláńı

Iontové leptáńı

Leptáńı v BOE
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MgO
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MgO
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Obrázek 6.1: Proces výroby mikro- a nanostruktur s pøidanými SEM snímky. a) Depozice
tenkých vrstev v magnetronu. b) Nanesení rezistu pomocí spincoateru. c) Vyvolání ozáøených
èástí. d) Plo¹né iontové leptání Ar plazmatem. e) Leptání zbytku rezistu v BOE

2BOE je smìs 49% HF a 40% NH4F v pomìru 1:6.
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Pro vytvoøení vodivých kontaktù na struktuøe FeRh musí být proveden dal¹í stupeò
elektronové litogra�e, jednotlivé kroky jsou popsány v následujícím postupu:

• Èi¹tìní a vyhøívání vzorku II { Vzorek byl èi¹tìn v acetonu a v isopropylalkoholu
(IPA) v ultrazvukové lázni. Dále byl vzorek vyhøíván na plotýnce pøi 393K za úèelem
desorpce vody a uhlovodíkù absorbovaných na povrchu vzorku.

• Nanesení rezistu II { Pozitivní elektronový rezist CSAR 62 byl nanesen stejnou
metodou jako rezist FOX16, èím¾ vznikla rovnomìrná vrstva rezistu o tlou¹»ce asi
400 nm, která byla následnì vypékána 1 minutu pøi 423K.

• Elektronová litogra�e II { Vzorek byl ozáøen elektronovým svazkem, na po¾a-
dovaných místech urèených pro kontakty, s dávkou v rozmení 110−130 µC/cm2 pøi
30 kV.

• Vyvolání II { Vzorek byl ponoøen do vývojky AR 600-546 na pøibli¾nì 60 sekund,
èím¾ byl odplaven ozáøený rezist. Proces vyvolávání byl zastaven v ustalovaèi (IPA)
a následnì byl vzorek opláchnut demineralizovanou vodou.

• Naprá¹ení vrstvy Au { Pomocí magnetronového napra¹ování byla ze zlatého terèe
deponována vrstva zlata na vzorek.

• Odstranìní rezistu II { Vzorek byl ponoøen do organického rozpou¹tìdla pomocí
nìho¾ byl odplaven rezist, na kterém bylo naprá¹eno zlato. Tím do¹lo k vytvoøení
zlatých kontaktù.
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8. Seznam pou¾itých zkratek

AF Antiferomagnetismus, antiferomagnetický

AF-FM Fázová pøemìna z antiferomagnetické do feromagnetické fáze

AFM Mikroskopie atomárních sil

AMR Anizotropní magnetorezistence

BOE Smìs roztokù HF a NH4F v pomìru 1:6

EBL Elektronová litogra�e

FeRh ®elezo-rhodium

FM Feromagnetismus, feromagnetický

FM-AF Fázová pøemìna z feromagnetické do antiferomagnetické fáze

FOX16 Druh negativního rezistu

GMR Obøí magnetorezistence

HAMR Vysokoteplotní magnetický zápis

HSQ Hydrogensilsesquioxan { negativní rezist, vyu¾ívaný pøi EBL

IPA Isopropylalkohol

MFM Mikroskopie magnetických sil

MIBK Methylisobutylketon

MR Magnetorezistence

PMMA Polymethylmetakrylát

POM Polyoxymetylén

PVD Fyzikální depozice z plynné fáze

SEM Øádkovací elektronová mikroskopie

TMAH Tetramethylamoniumhydroxid { vývojka

VSM Vibraèní magnetometr
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