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Abstrakt

Zelezo-thodium (FeRh) je latka charakteristickd svou fazovou pfeménou prvniho druhu
mezi antiferomagnetickou (AF) a feromagnetickou (FM) fazi. U objemového FeRh je tato
zména symetrickd vici sméru prechodu. Symetrickou ztstava i pfi omezeni objemového
materidlu do tenké vrstvy FeRh. Tato prace se vénuje vlastnostem mezostruktur o lateralni
velikosti pod jeden mikrometr, ve kterych byla neddvno objevena asymetrie mezi precho-
dem AF-FM a FM-AF pomoci méreni elektrického odporu nanodratiu FeRh v zavislosti
na teploté. Pomoci metody mikroskopie magnetickych sil v magnetickém poli kolmém na
rovinu vzorku je zviditelnéna fazova struktura mezostruktur FeRh pii fazové preméné.
Kvantitativni analyzou méreného magnetického signalu je ukdzan vliv velikosti struktur
na prechlazeni FM faze a skokovy narist AF faze pri prechodu FM-AF.

Abstract

Iron-rhodium (FeRh) is a material featuring a first-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 films. 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 field. Quantitative analysis of the measured magnetic
signal reveals the effect of structure size on supercooling of the FM phase and abrupt
increase of the AF phase during the FM-AF transition.

Klicova slova
zelezo-rhodium, fazova preména, mikroskopie magnetickych sil, antiferomagnetismus, fe-
romagnetismus

Keywords
iron-rhodium, phase transition, magnetic force microscopy, antiferromagnetism, ferromag-
netism
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1. Uvod

Pocatky studia slitiny zelezo-rhodia (FeRh) sahaji zpét az do konce 30. let minulého
stoleti, kdy Fallot [1] objevil fizovou pfeménu prvniho druhu z antiferomagnetické (AF)
do feromagnetické faze (FM) u slitiny FeRh s témét stejnym atomovym zastoupenim Fe
a Rh. V dnesni dobé je znamo mnoho latek vykazujicich stejnou magnetickou preménu
(napt. CeFeoRu, MnyCrSbh), FeRh je v8ak ojedinélé tim, 7e jeho teplota pirechodu z AF
do FM je oproti jinym materidliim velmi blizkd pokojové teploté (= 360 K), ¢imz se stava
velmi dobrym kandidatem ke studiu podstaty tohoto typu magnetické fizové premény.

Na zakladé dostupnych publikaci 1ze ziskat predstavu o priibéhu vyzkumu slitiny FeRh.
7 pocatku byla slitina zkoumana z hlediska svych objemovych vlastnosti, poté byly zkou-
many rizné atomové poméry mezi Fe a Rh a nésledné sestaven fazovy diagram [2], ktery
ukazuje, Ze pouze slitina s Gzkym intervalem 48—54% atomového zastoupeni Rh vyka-
zuje AF vlastnosti s fazovou preménou AF-FM. S rozvojem nanotechnologie doslo k po-
stupnému prostorovému omezeni zkoumanych objekti — vyrobé tenkych vrstev FeRh.
O tenkych vrstvach FeRh se uvazovalo jako o vhodném materidlu pro aplikace v mag-
netickém zaznamu, konkrétné ve dvojvrstvé s FePt by tento material mohl byt vhodny
pro tepelné asistovany magneticky zapis (HAMR z anglického heat-assisted magnetic re-
cording), ktery by mohl umozhovat zapis dat s vyssi hustotou zdznamu [3]. Omezi-li se
tenka vrstva ddle laterdlné, ziskdme mezoskopické struktury', u kterych se objevuji nové
neobvyklé vlastnosti a pravé jednou z téchto vlastnosti se zabyva tato bakalaiska prace.

Konkrétnéji, Vojtéch Uhlit a kol. [1] sledovali elektrické transportni vlastnosti me-
zoskopickych struktur FeRh a objevili silnou asymetrii mezi pfechodem z AF do FM
a prechodem z FM do AF. Transportnim mérenim lze detekovat fazovou pfeménu, nepo-
skytuje vSak presné informace o fazové preméné z hlediska tvaru nukleujicich fazovych
domén, jejich poctu a velikosti v zavislosti na teploté. Experimentalni cast této prace se
vénuje zisku kvantitativnich informaci o tvaru a velikosti nukleujicich domén méienim
mezostruktur FeRh pomoci mikroskopie magnetickych sil (MFM z anglického magnetic
force microscopy), ¢imz piimo navazuje na praci Vojtécha Schanilce [5]. Velky duraz je
pritom kladen na zpracovani a vyhodnocovani namétrenych dat.

IStruktura s velikosti v fadech mikrometrt.



2. Zaklady magnetismu

Tato kapitola se vénuje vybranym ¢astem teorie magnetismu, nastinuje zakladni vztahy,
které jsou dale uzivany v textu.

2.1. Vektory popisujici magnetické pole

Magnetické pole ve vakuu je obvykle popisovano jednim ze dvou vektort, vektorem magne-
tické indukce é, nebo vektorem magnetické intenzity H. Ve vakuu maji stejnou orientaci
a lis{ se pouze faktorem i, ktery nazyvame permeabilita vakua' B= Moﬁ [6]. V materidlu
je navic nutné uvazovat existenci magnetickych moment, jejichz prispévek k magnetic-
kému poli je vyjadien pomoci veliciny magnetizace M. Magnetizace je ddna vektorovym
souctem magnetickych momenti v jednotkovém objemu materidlu

1 N
i=1

kde N je pocet magnetickych momenti. Magnetickd indukce B v latce je pak dana rovnici

B = uy(H + M). (2.2)

Ptlisobenim operace divergence na vztah 2.2 a s vyuzitim podminky solenoidalnosti pole
magnetické indukce V - B = 0 lze ziskat vyjadieni 2.3, které umoznuje popsat rozlozeni
magnetizace pomoci magnetickych poli, coz vede ke zjednoduSeni mikromagnetickych
problému:

V-H=-V-M. (2.3)

Na obrazku 2.1 jsou znazornéna prostorova rozlozeni téchto t¥i poli v piripadé mate-
ridlu plné magneticky saturovaného ve vertikdlnim sméru. Jsou zde patrné zridla i nory
magnetizace a také magnetické intenzity, zatimco magnetické indukéni ¢ary tvori uzaviené
smycky. Podrobnéjsi odvozeni a diskusi predeslych vztahi 1ze nalézt v [7, 8].

Pisobenim magnetického pole na material dochazi k indukovani magnetizace. Koefi-
cientem imérnosti y mezi magnetizaci M a intenzitou magnetického pole Hj je magneticka
susceptibilita ddna vztahem

M = xH. (2.4)

2.2. Magnetismus v latce

7 hlediska chovani latek ve vnéjsim magnetickém poli se rozlisuji latky diamagnetické,
paramagnetické, feromagnetické, antiferomagnetické a dalsi. Vlastnosti poslednich dvou
zminénych typt latek jsou nezbytné pro popis metamagnetickych? materiald, jako je FeRh,

Yo = 47 - 107" Hm ™1,
2Metamagnetické materidly vykazuji nadhlou zménu magnetizace vyvolanou malou zménou vnéjsiho
magnetického pole. Materidly s fazovou preménou AF-FM jsou jednim z piikladu téchto materidlad.



2.3. FEROMAGNETISMUS
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Obrazek 2.1: Zobrazeni t¥i vektorovych poli v oblasti vzorku s magnetizaci M , magnetickou
intenzitou H a magnetickou indukci B. Ptevzato a upraveno z [8].

a proto jim budou vénované samostatné sekce. Latkami diamagnetickymi rozumime ta-
kové, ve kterych prevlada diamagneticky jev. Diamagnetismus provazi veskeré latky a je
zpusoben magnetizaci opac¢né orientovanou viici sméru externiho pole, které ji indukuje.
To se projevuje zeslabenim priloZzeného magnetického pole v latce [9]. Paramagnetismus
je od diamagnetismu odlisny, protoze provazi pouze urc¢ité typy atomi, které nemaji zcela
zaplnéné elektronové orbitaly (vlastni nesparované elektrony). Vektorovy soucet magne-
tickych momenti v paramagnetické latce je nenulovy pouze po prilozeni magnetického
pole, které magnetické momenty srovnava stejnym smérem a tim magnetické pole v latce
mirné zesiluje [10].

2.3. Feromagnetismus

Na rozdil od piedeslych jevi diamagnetismu a paramagnetismu, je feromagnetismus (dale
uz jen FM) makroskopickou vlastnosti latek. Typickymi zdstupci feromagnetickych latek
je zelezo, kobalt a nikl, ale také jejich slitiny s riznymi (i neferomagnetickymi) mate-
ridly [0]. Feromagnetismus je pfitomen v latkadch pouze do urcité hrani¢ni teploty, kterd je
nazyvana Curieovou teplotou T¢. Vztah susceptibility na teploté popisuje tzv. Curieiv-
-Weissuv zakon [7]. Pro feromagnetické materialy je typickd tvorba magnetickych domén.

2.3.1. Magnetické domény

Vytvafeni magnetickych domén (tj. oblasti, ve kterych jsou atomové dip6ly shodné orien-
tované) a feromagnetismus viibec jsou tésné spjaty s kvantovym jevem nazyvanym vy-
ménna interakce. Vymeénna energie je definovana jako

Eex = — Z Jij S - §j, (2.5)
1,J

kde 52 je orientace spinu a J;; je konstanta vyménné interakce. Nabyva-li vyménna kon-
stanta kladnych hodnot, pak je energeticky nejméné narocné usporadani se stejnou orien-
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taci spinii. To je typické pro feromagnetické latky a dava feromagnetickym latkdm jejich
permanentni magnetismus. VypocCet vyménné konstanty je jednou z uloh kvantové fy-
ziky [10].

a) b) c)

Obrazek 2.2: Zobrazeni vytvoreni magnetickych domén. Upraveno a pievzato z [11].

Princip vzniku domény je ilustrovan obrazkem 2.2. Vzorek na obrazku 2.2a je tvoren
pouze jednou doménou, magnetizace je orientovanad pouze v jednom sméru. V takovém
usporadani budi magnetizace silné magnetické pole vné vzorku. Proto je energeticky vy-
hodnéjsi rozdéleni monodomény do dvou opacéné orientovanych domén (viz obréazek 2.2b),
které vytvari slabsi pole vné vzorku. Na jejich rozhrani, kterému se fikd doménova sténa,
vznikd vlivem natdceni magnetickych momenti vi¢i sobé prirtistek vyménné energie.
Déleni na domény pak pokracuje do doby, dokud je vytvoreni doménové stény energe-
ticky vyhodné [11].

Domény se v krystalové strukture maji tendenci se ustalovat podle vyznac¢ného sméru,
tzv. snadné osy [I1]. Energie, popsana rovnici

E, = K,sin?0, (2.6)

se nazyva energie anisotropie a popisuje tendenci magnetizace zaujimat smér snadné
osy [8]. Ky je konstanta anisotropie a 6 je thel odklonu magnetizace od snadné osy.

2.3.2. Hysterezni krivka

Pro diamagnetika a paramagnetika je vztahem mezi magnetizaci vzorku M a intenzitou
externiho pole H piiméa tmeéra. Jinak je tomu u materiald feromagnetickych. Vlozime-li
napiiklad strukturu znazornénou na obrazku 2.2b do magnetického pole, které sméruje
vzhiiru, zacne se levd doména zvétSovat na tkor pravé domény. Tyto déje nejsou vratné |9,

| a to mé za nasledek hysterezni chovani pii zvySovani a p¥i snizovani externiho pole.
Vice o hysterezi i feromagnetickych materidlech lze najit v u¢ebnicich [6-11].

2.4. Antiferomagnetismus

Materidly, u kterych je konstanta vyménné interakce J zdpornd, se nazyvaji antifero-
magnetické (dale také AF). Pro tyto materidly je vyménna energie nejmensi, pokud jsou
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vzdy dva nejblizsi spiny v krystalové miiZce orientovany antiparalelné. Antiferomagneticka
miizka se sklada ze dvou podmfizek s opacné orientovanymi spiny, viz obrazek 2.3 [8].

Obréazek 2.3: Zobrazeni miizky antiferomagnetického materialu, ktera se sklada ze dvou opacné
spinové orientovanych podmrizek.

Vyslednd magnetizace je dana souc¢tem magnetizaci dvou mitizek, a pokud na material
nepusobi vysoké vnéjsi magnetické pole, je nulova.

2.4.1. Néelova teplota a magneticka susceptibilita

Feromagnetické latky ztraceji své vlastnosti a stavaji se paramagnetickymi pii teplotach
vyssSich nez Curieova teplota 1. Antiferomagnetické latky maji obdobnou mezni teplotu,
kterou nazyvame Néelova teplota Ty. Pro teploty T' > Ty plati obdoba Curieova-Weissova
zakona [7]

1
T+ TN

Prevracené hodnoty susceptibility pro tii riizné materidly (paramagneticky, feromag-
neticky a antiferomagneticky) jsou vyneseny na obrazku 2.4. Je zde vidét typicka zavislost
susceptibility antiferomagnetického materidlu v porovnani s ostatnimi druhy magnetic-
kych materiali. Pfevracend hodnota susceptibility se zvysujici se teplotou klesa az do
mezni teploty Ty, kdy za¢ne s teplotou linearné rist dle vztahu 2.7 [8].

X o (2.7)

Paramagnet Feromagnet Antiferomagnet
|><
@
=
2
+—
=%
<]
%
=
n ‘
To N
Teplota T'

Obrazek 2.4: Teplotni zavislost prevracenych hodnot susceptibility pro t¥i rizné magnetika
s vyznacenou Curieovou teplotou T, Néelovou teplotou Tx.
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2.4.2. Antiferomagnetické domény

Magnetické domény ve FM materidlech vznikaji vlivem minimalizace dipolarni energie
magnetického pole. AF materidly maji toto pole vzhledem k nulové magnetizaci nulové,
to vSak neni divodem k vytvoreni jednodoménové struktury. Vlivem nedokonalosti v krys-
talové m¥izce vznikaji v AF materidlech domény s riiznym natoc¢enim spinové osy [0].

2.4.3. Typy antiferomagnetického usporadani

Existuje vice riznych zpisobi, jak v AF miizce usporadat spiny, aby vyslednd magneti-
zace byla nulova. Pro prostou kubickou krystalovou miizku (sc z anglického simple cubic)
jsou tato usporadani zobrazena na obrazku 2.5. Nejcastéjsim typem usporadani spint
v AF latce je typ G a to kvili nejmensi vyménné energii [7].

typ A typ C typ E typ G

Obrazek 2.5: Ctyii typy uspoiddani antiferomagnetické latky v sc m¥izce [7].

2.5. Magnetorezistence

Dochézi-li u materidlu ke zméné elektrického odporu R po prilozeni vnéjsiho magnetického
pole, hovoiime o magnetorezistenci (MR), kterd je definovina vztahem
R - Rsat

MR = ——— 2.8
Rsat 7 ( >

kde R, je hodnota odporu v saturaci. V nékterych zdrojich lze nalézt, ze se v definici
misto satura¢niho odporu Rg,; vyskytuje odpor v nulovém poli Ry. Tato definice je ne-
vyhodna, nebot odpor Ry je hiife reprodukovatelny, protoze mize byt zavisly na historii
vzorku [12,13].

2.5.1. Anizotropni magnetorezistence

Prochézi-li latkou s magnetizaci M elektrlcky proud o proudové hustoté j je jeji odpor
zavisly na thlu ¢ sevienym vektory M a 7. Tento jev byl nazvan anizotropni magnetore-
zistenci (AMR). Rezistivitu v magnetickém poli 1ze odvodit z plandrniho Hallova jevu [9].
Obecné pak lze psat zavislost rezistivity na thlu vztahem

p(p) = pr+ (p) — p1)cos® ¢, (2.9)

kde p) je rezistivita pfi paralelni orientaci vektori M a ; a p je rezistivita pii kolmé
orientaciM a j [17].



2.5. MAGNETOREZISTENCE

2.5.2. Obri magnetorezistence

Ve vodivych multivrstvach zalozenych na kombinaci FM materialu, nemagnetického ma-
teridlu a FM materidlu (viz obrazek 2.6) byl pozorovan jev, ktery dostal podle svych
vlastnosti ndzev obii magnetorezistence (GMR z anglického giant magnetoresistance).
V nemagnetickych materidlech jsou v elektrickém proudu stejnomérné zastoupeny obé
mozné spinové polarizace elektronti. V magnetické latce dochdzi k naruseni této syme-
trie diky zvysenému rozptylu elektronti s majoritni orientaci spinu na Fermiho mezi, coz
souvisi s magnetizaci materialu. Proto dochazi pti priichodu elektrického proudu magne-
tickou latkou k jeho spinové polarizaci. Jsou-li magnetizace obou FM vrstev orientovany
stejnym smérem, dochazi ve druhé vrstvé ke statisticky mensimu rozptylu elektroni po-
larizovanych prvni vrstvou. To je reprezentovano v odporové analogii mensim odporem
r. Naproti tomu elektrony s opac¢nou spinovou polarizaci podléhaji vétsimu rozptylu, coz
vykazuje v odporové analogii vétsi odpor R. Pokud jsou vektory magnetizace v obou
vrstvach opac¢né, dochézi k rozptylu obou spinovych polarizaci stejné, to zptsobi priichod
s véts§im odporem R. [12,

].
=
E
2 > FM vrstva - >
= nemag. vrstva
g > FM vrstva <
r R
— o *—— — o ~——
[ R [ R
LR i
a) b)

Obrazek 2.6: Zobrazeni trojvrstvy FM-nemag.-FM vrstvy s rezistorovou analogii, ve které
r < R. a) Pfi souhlasné orientaci magnetizace FM vrstev dochézi k prichodu proudu s mensim
odporem. b) P¥i opacné orientaci magnetizace FM vrstev dochézi k prichodu proudu s vétsim
odporem. Upraveno a prevzato z [12].



3. Zelezo-rhodium FeRh

Slitina Zelezo-rhodia je intenzivné zkoumanou latkou jiz od konce tricatych let 20. sto-
leti. Fallot a Hocart [1] byli prvni, ktefi u objemové slitiny FeRh popsali fazovou preménu
prvniho druhu z AF faze do FM faze pfii teploté Tap.py ~ 370 K. Dalsimu intenzivnimu
zkoumani byla slitina FeRh podrobena az v Sedesatych letech s rozvojem experimentalnich
technik na bazi rentgenového zareni a neutrond [15].

3.1. Slitiny zZelezo-rhodia

Procentudlni zastoupeni rhodia ve slitiné vyrazné ovliviiuje jeho vlastnosti. Fazova preména
prvniho druhu je pfitomna pouze v izkém intervalu koncentrace Rh ve slitiné(ptiblizné
48—54%), viz obrazek 3.1. Z obrazku je patrné, Ze pii zahfivani slitiny ve zminéném in-
tervalu se AF faze o méni ve fazi FM o/, nastava koexistence obou fazi a pri dalsim
zvySovani teploty je latka plné pfeménéna na fazi o/. Podrobi-li se latka zahfivani nad
Curieovu teplotu, ktera je ve studovaném intervalu pfiblizné T ~ 400—500 K, stava se
paramagnetickou [2]. FAzova pfeména prvniho druhu u Zelezo-rhodia je podrobnéji roze-
brana v sekei 3.3.

473

Oé” _'_ &/

273 I I I
45 48 51 54 57 60

Koncentrace Rh [%)]

Obrazek 3.1: Detail faizového diagramu FeRh v zavislosti na slozeni slitiny v procentech Rh.
Tlustruje existenci faze o, faze o/ a jejich vzajemnou koexistenci v intervalu 48—54 %. Pievzato

a upraveno z [2,5].

Pfi snizovani, ¢i zvySovani zastoupeni rhodia se slitina mtize nachazet ve svych dalsich
modifikacich. Mize tak zaujimat kubickou krystalovou mifizku prostorové centrovanou
(bee z anglického body-centered cubic), nebo plogné centrovanou (fcc z anglického face-
-centered cubic). Kompletni faizovy diagram a jeho podrobnéjsi rozbor je mozno nalézt
v praci [].

3.2. Struktura FeRh

V predeslé sekci 3.1 byly zdraznény dvé faze, o a faze o/. Kromé odlisnych magnetic-
kych vlastnosti (AF a FM faze) jsou odlisné také velikosti elementarni krystalové bunky.



3.2. STRUKTURA FERH

Pro obé faze je typické, Ze maji svou chemickou strukturu! odvozenou od struktury chlo-
ridu cesného CsCl, tedy prostou kubickou miizku s dvouatomovou bazi — Fe s polohou
000 a atomem Rh v poloze %%%, uvazujeme-li stfed soutradného systému v poloze atomu
Fe v rohu dolni podstavy. Mfizka je ilustrovana obrazkem 3.2a [2, 15, 16].

Obrazek 3.2: a) Chemicks struktura faze o’ a o/ FeRh odpovidajici struktuie CsCl. b) Mag-
netickd struktura odpovidajici svou strukturou krystalu CusAlMn typickou pro o, kde Cu
predstavuji atomy Rh a atomy Al Mn atomy Fe s opa¢nymi spiny. Struktura ma pak vzorec
RhyFe 1 Fe |. Fialové atomy piedstavuji Mn, st¥ibrné Al a zlaté Cu [2].

Mrizkovy parametr téchto latek je zavisly na mnozstvi rhodia ve slitiné. Jeho hodnoty
v intervalu 48—54 % Rh zobrazuje tabulka 3.1 [17].

Tabulka 3.1: Experimentalné méfené miizkové parametry [17].

Slozeni slitiny [% Rh] Teplota [K] Struktura Mrfizkovy parametr [nm]

48 296 CsCI(AF) 0,2989
49 206 CsCI(AF) 0,2993
50 206 CsCI(AF) 0,2986

350 CsCI(AF) 0,2987

350 CsCI(FM) 0,2997
51 350 CsCI(AF) 0,2987
52 350 CsCI(AF) 0,2986

Z hlediska magnetickych vlastnosti® je AF faze o’ v FesoRhso typu G (viz obréazek 2.5),
coz znamena, ze kazdy atom Fe 1 je obklopen Sesti atomy Fe |.  Mrizka je prosta
kubicka s bazi typu AlCusMn, viz obrazek 3.2b, kde Cu, Al, Mn atomy jsou nahrazeny
postupné Rh, Fe |, Fe 1T [2]. V FM fazi o’ se na atomu Rh objevuje nenulovy moment.
Smér veskerych magnetickych momenti je kolinearni. Velikost magnetického momentu
atomu Fe v AF fazi o byla stanovena jako pir. = 3,3 ug’ a atomu Rh je nulova, zatimco
ve fazi FM o/ je ppe = 3,2 up & prn = 0,9 up [18, 19]. Prislusné konfigurace magnetickych
momentii jsou schématicky zachyceny na obrazku 3.3.

'Rozlozeni atomii v mifzce.
2Rozlozeni magnetickych momentii atomt v miizce.
"Bohriiv magneton up = 9,274 - 10724 J/T.



3.3. FAZOVA PREMENA U FERH
3.3. Fazova preména u FeRh

Pro magnetické latky je typicka fazova preména druhého druhu, tj. z latky feromagnetické
na paramagnetickou. Tento druh premény je charakteristicky vzajemnou nerozliSitelnosti
fazi a spojitou zménou parametru uspofddani (magnetizace) pri teploté prechodu®. Na-
proti tomu fazova pfeména prvniho druhu je méné ¢asta a popisuje preménu AF-FM. Pro
tuto preménu je typicka vzajemné koexistence dvou fazi, coz ilustruje obrazek 3.1 [20]. Pi
zahfivani se parametr usporadani méni skokové, coz odpovida zméné z AF faze s celkovym
nulovym magnetickym momentem do FM faze s magnetickym momentem nenulovym.
Tento déj je ilustrovan obrazkem 3.3 [21].

AF faze FM faze

Zahrivani

pre = 3,3 1B pre = 3,2 1B

prn = 0 pp prn = 0,9 up
Obrazek 3.3: Fazova preména prvniho druhu u FeRh doprovizena skokovou zménou magneti-
zace pti zahiivani z nulové hodnoty na nenulovou.

P1i fazové pfeméné z AF do FM dochazi ke skokové zméné dalsich veli¢in. Z Gdajt
v tabulce 3.1 lze vyvodit, ze dochdzi k malému zvétSeni objemu o ~ 2%. Déle dochézi
k velké zméné entropie a rezistivity, kterd bude podrobnéji diskutovana v sekci o magne-
totransportnich vlastnostech 3.6 [1, 15].

Samotny mechanismus fazové premény neni pres velké mnozstvi publikaci plné vysvét-
len. Prvni model navrhl Kittel v roce 1960 a byl zalozen na zméné konstanty vyménné
interakce vlivem termalni expanze. Jeho model byl pozdéji vyvracen, protoze byl nekom-
patibilni s experimentalnim zjisténim, které ukazovalo velkou zménu entropie pti prechodu
z AF do FM. Piebytek entropie ¢ini FM fazi stabilnéjsi, coz vede k hysterezi [21]. Teplotni
a magnetickd hystereze je rozebrana v sekci 3.5 pojednévajici o tizeni fazové premény.

3.4. Tenké vrstvy FeRh

V predeslych sekcich bylo popsano Zelezo-rhodium z hlediska jeho krystalovych a mate-
rialovych vlastnosti ve velkych objemech. Experimentalni ¢ast této prace se vénuje pozo-
rovani tenkych vrstev a struktur, které jsou epitaxné narostlé na substratu MgO (001).

3Kriticky bod.
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3.5. RIZENI FAZOVE PREMENY

Obecné se k rlistu vrstev vyuziva i jinych substrati, napf. safiru Al,Os (0001). Prvni
detailnéjsi studium tenkych epitaxnich vrstev bylo provedeno skupinou pod vedenim M.
Castiella, ktera studovala riist FeRh na vyse zminénych substratech. Pii réistu na MgO*
(001) objevili, 7e pii riznych teplotach depozice se méni velikost m¥izkové konstanty.
Konkrétné vrstva tlustd 5nm narostld pri teploté 473 K vykazuje miizkovou konstantu
rovinu a = 0,374 £+ 0,005 nm. Divodem je, Ze pii 473 K se FeRh nachazi ve své fcc mo-
difikaci. Velky rozdil mezi mrizkovou konstantou MgO a FeRh vede ke vzniku dislokaci
podél celého rozhrani. Naproti tomu vrstva rostouci pii teploté 973 K roste na MgO jako
sc s mrizkovou konstantou o velikosti a = 0,2987 nm otocenou o 45°, coz vede k mensimu
kompresnimu napéti. Riist vrstev je naznacen na obrazku 3.4 [22]. Stejny typ rtstu je
charakteristicky také pro tlustsi vrstvy, coz vede k nutnosti depozice za vysokych teplot.
Vice o vlivu substratu na vlastnosti FeRh vrstev lze nalézt v préci [5].

Obrazek 3.4: Riist epitaxni vrstvy na substratu MgO (001). Vlevo rist fcc FeRh fazi pii 473 K,
vpravo rist sc FeRh pii 973 K. Cerven4 barva atomt odpovid4 kysliku, zelen4 hoi¢iku, modra
rhodiu a hnéda Zelezu. Pievzato a upraveno z [22].

3.5. Rizeni fazové premény

Teplota prechodu fazové premény Tappym se da ovlivhovat napf. ptsobenim vnéjsiho
magnetického pole, které stabilizuje FM fazi. Dale se da ovliviiovat napétim induko-
vanym substratem, plisobenim isotropniho tlaku, ¢i dopovanim slitin pfimésemi tietiho
prvku [, 15, 16].

3.5.1. Vliv tlaku a napéti

Pisobeni isotropniho tlaku na slitinu FeRh vyvola posunuti teploty poc¢atku fazové premény
v rozmezi 4,33—6,3 K /kbar a zménu Curieovy teploty v rozmezi 0,6—0,75 K /kbar [23]. Vliv

48§ mifzkovou konstantou anvgo = 0,421 nm.
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3.5. RIZENI FAZOVE PREMENY

tlaku na posunuti teploty pocatku fazové premény plati i pro tenké vrstvy FeRh, kde je
isotropni tlak zptsoben napétim mezi vrstvou a substratem, ¢i napétim mezi vrstvou
a kryci vrstvou. Velikost teplotnich posuvii pro slitiny FeRh byly zaneseny do tabulky
3.2.

Tabulka 3.2: Prehled teplot fazové pfemény z AF do FM a Curieovych teplot a jejich zavislosti
na tlaku. Pfevzato a upraveno z [23].

[%Rh] Tapem [K] T [K] g [K/kbar] G2 [K/kbar]

50 353 660 4,33
20 370 680 4,7 -0,60
o1 316 667 3,75 -0,60
92 333 675 6,3
52,8 315 661 5,4 -0,75
53 335 3,1

3.5.2. Vliv dopovani

Posun teploty prechodu mitize byt zajistén také dopovanim FeRh. U slitiny Fe;_ RhM,,
kde My je prvek dopujici slitinu FeRh, se posun teploty ridi tzv. Slaterovym-Paulingovym
trendem zobrazenym na obrazku 3.5. Zde je vykreslena teplota prechodu FeRh dopova-
ného 3d, 4d a 5d prvky v zéavislosti na po¢tu valen¢énich elektroni na atom (primérna
koncentrace elektront ve valenénim pasu dopovanych FeRh slitin na atom m¥izky). Speci-
ficky dopovanim malého mnozstvi (obvykle v jednotkéch atomovych procent) Pt, Ir, Au,
Ru a Os dochézi k posunu teploty prechodu k vyssim teplotdm. Naopak prvky Pd, Ni
a Cu teplotu pfechodu snizuji [15].

— 600 — 3d a 4d prvky -

=2 - - 5d prvky RSN
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Pocet valen¢nich elektronu na atom [ey/atom]
Obrazek 3.5: Teplota fazového prechodu v zavislosti na poc¢tu valencnich elektronti na atom.

Pfevzato a upraveno z [15].

Schopnost ménit teplotu prechodu dopovanim slitiny FeRh otevird moznost k vy-
tvoreni kontrolovatelného rozhrani dvou magnetickych fazi ve dvou rizné dopovanych
slitinach.
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3.5. RIZENI FAZOVE PREMENY

3.5.3. Zavislost magnetizace na teploté a vnéjSim magnetickém
poli

Maat a kol. [10] sledovali priibéh magnetizace na teploté pro epitaxné narostlé vrstvy
tlusté 110nm na MgO (001) a c-safiru Al,O3 (0001). Velikost magnetizace byla uréena
vibra¢nim magnetometrem (VSM z anglického wvibrating sample magnetometry). 7 rent-
genové difrakéni analyzy zjistili, 7e FeRh rostlé na MgO (001) vykazuje kompresni napéti
na rozhrani, na rozdil od FeRh rostlého na c-safiru, z ¢ehoz se predpokladalo, ze teplota
piechodu bude nizsi u FeRh vrstvy narostlé na c-safiru® [16]. To bylo potvrzeno pii méfent
teplotni hystereze v magnetickém poli 1T v roviné vzorku (zobrazena na obrazku 3.6).
Teplota pfechodu pro FeRh rostlé na MgO (001) (viz obrazek 3.6a) je o ~ 30K vyssi
nez v piipadé FeRh na Al,O3 (0001) (obrazek 3.6b). Na obrazku 3.6a je dale vyneseno
nékolik dilezitych teplot. Béhem zahtivani pii teploté T} zac¢inaji nukleovat FM domény.
P1i dalsim zahfivani dochézi k nartistu magnetizace az do maxima pii teploté T5. Pii te-
plotach T' > T; nastava pokles magnetizace dle Curieovy-Weissovy kfivky, kterd je obecné
pozorovana u FM materiali. Pti chlazeni dochéazi k opétovnému néariistu magnetizace az
do teploty T3, pti které je jeji hodnota maximalni. Pti dal$im snizovani teploty dochazi
k nukleaci AF domén, tudiz ke snizovani celkové magnetizace az do teploty T}, pfi které
uz jsou v8echny FM domény nahrazeny AF doménami [5, 16].

1500 ) p. 1500 )A 5
a) MgO 3 b) Al,O5
] s | = 1
1000 |
3 <1000
® o i
< )
S 500 3
B £ 500 |-
= <
f zahfivani & B -o- zahrivani
= 0 - 3 chlazeni = -o- chlazeni
| h 0 | |
300 350 400 450 300 350 400
Teplota [K] Teplota [K]

Obrazek 3.6: Teplotni hystereze pro vrstvu FeRh o tloustce 110 nm ve vnéj$im magnetickém
poli 1T v roviné vzorku. a) Pro vrstvu FeRh epitaxné vyrostlou na MgO (001), s vynesenymi
specifickymi teplotami. b) Pro vrstvu FeRh epitaxné vyrostlou na AloO3 (0001). Pfevzato a
prekresleno z [16].

Pomoci vysledkt na obrazku 3.6 definovali Maat a kol. [16] teploty pfechodu Tap.pum
a Tryv.ar presnéji jako teploty, pii kterych ma magnetizace hodnotu rovnu poloviné ma-
ximalni hodnoty magnetizace. Z dat 1ze také urcit pribliznou sitku hystereze, kterd se
pohybuje kolem 15K. V dokonalém vzorku by mélo platit, ze Ty = Ty, > T3 = Ty, coz
neplati pro standardni vzorky vlivem pritomnosti poruch krystalové miizky.

5Vliv napéti na posun teploty pfechodu byl rozebran v sekci 3.5.1.
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3.5. RIZENI FAZOVE PREMENY

3.5.4. Vliv vnéjsiho magnetického pole

Maat a kol. [16] provedli dalsi experimenty, ve kterych se zamérovali na reverzibilitu mag-
netizace béhem zahtivani a chlazeni. Za timto i¢elem provedli nékolik dalsich experimentt
pro rizné hodnoty vnéjsiho magnetického pole. Pro magnetizaci v zavislosti na teploté
ziskali obdobné ktivky, které vykazovaly zménu v teploté T a teploté T3. Zjistili, Ze pfti
zvétsovani vnéjsitho magnetického pole se teplota T} a teplota T3 zvysuji. Pro teplotu pre-
chodu Tappm a Travar plati stejny pokles jako pro teploty Ty a T3 piiblizné o —8K/T,
ktery je v souladu s méfenim objemového vzorku [24].

Pi dalsim méfeni sledovali zévislosti magnetizace ve vnéjsim poli na teploté M (T')
a zévislost remanentni magnetizace na teploté Mg (T). Zavislosti byly ziskény tak, ze vzo-
rek byl zahfivan (ochlazen) ve vnéjsim magnetickém poli na uréitou teplotu T}, nasledné
byla zmétfena magnetizace M (T;), naceZ bylo vnéjsi magnetické pole odebrano a zmétena
remanentni magnetizace Mg(T;). Podrobnégjsi analyzou bylo zjisténo, Ze Tap.rm, TrvAF
i Tar-rm(Mg) klesaji pfi zvySovani vnéjsitho magnetického pole, zatimco Tryvar(MR) je
nezavisla na vnéjsim magnetickém poli. Z téchto pozorovani vyplyva, ze ptilozeni vnéjsiho
magnetického pole stabilizuje FM fazi [15, 16].

400
m zvétsujici T, konst. B
390k O zmensujici T, konst. B
® zvétsujici B, konst. T
O zmensujici B, konst. T
— 380
% - AF+FM F
ks 370
&
360k  AF
350F O
340 M P TR BRI B .
0 1 2 3 4 ) 6

Vnéjsi magnetické pole [T
Obrazek 3.7: Fazovy diagram T-B zobrazujici oblasti stability fazi pro vrstvu FeRh o tloustce
110 nm na substratu MgO (001) uréeny méfenim magnetizace v zavislosti na teploté v kon-
stantnim vnéjsim magnetickém poli a zavislosti magnetizace na vnéjsim magnetickém poli pii

konstantni teploté. Na obrazku jsou vyznacéeny oblasti stability fazi AF, AF+FM, FM. Pievzato
a prekresleno z [10].

v o v

Maat a kol. [16] provedli jeSté tfeti experiment, pii kterém zahfali (ochladili) vzorek na
stalou teplotu mezi 77 a T, a ménili vnéjsi magnetické pole v rozmezi od —5 do 5T Ziskali
tak zavislost magnetizace na vnéjsim magnetickém poli M (B) pfi konstantni teploté. Po
kazdé prométrené zavislosti M (B) pri konstantni teploté vnéjsi magnetické pole odebrali
a vzorek zchladili na 235 K, aby redukovali historii. Poté vzorek zahrali na jinou teplotu
a méfeni se opakovalo. V téchto hystereznich smyckach definovali Bap.py @ Brpv-ar jako
pole, pti kterém ma vzorek magnetizaci rovnou poloviné hodnoty saturac¢ni magnetizace.
Fazovy diagram 3.7 byl sestrojen vynesenim hodnot Bap.py a Bryear z kazdé polni hyste-
rezni smycky s konstantni teplotou a vynesenim hodnot Thp.py a Teviar z kazdé teplotni
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3.6. MAGNETOTRANSPORTNI VLASTNOSTI FERH

hysterezni smycky pii konstantnim vnéjsim magnetickém poli. Z obrazku 3.7 je ziejmé,
ze oba soubory hodnot vykazuji stejnou linearni zavislost teploty fazového prechodu na
vnéjsim poli se smérnici d7'/dB = =8 K/T [16].

3.6. Magnetotransportni vlastnosti FeRh

Zménu faze z AF do FM doprovazi pokles elektrického odporu o piiblizné 50% [15].
Velikost zmény odporu i zavislost elektrického odporu na teploté lze regulovat vnéjsim
magnetickym polem. Plsobeni vnéjsiho magnetické pole zptisobi v FeRh posun teploty
prechodu (viz sekce o vlivu vnéjsiho magnetického pole 3.5.4). Tento posuv teploty pie-
chodu se projevuje v transportnich vlastnostech FeRh, zejména v rezistivité p. Sharma
a kol. [25] provedli detailni studii transportnich vlastnosti na tenké vrstvé o tloustce
100 nm vyrostlé na substratu MgO (001). Zjistili, ze nachézi-li se FeRh mimo svou pie-
chodovou oblast, vykazuje dp/dT > 0, coz je typické pro kovy. V piechodové oblasti
vykazuje dp/dT < 0, viz obrazek 3.8a. Z detailniho méfeni rezistivity na teploté pro
rizné velikosti magnetického pole v roviné vzorku nasledné stanovili velikost magnetore-
zistence podle vzorce MR = (o(B) — 0(0))/0(0), kde o(B) je rezistivita ve vnéjsim poli B
a 0(0) pfi nulovém vnéjsim poli. Zavislost MR(T) je na obrazku 3.8 [25].

120 =
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— g -15k °. -. ....
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a) b)

Obrézek 3.8: Transportni vlastnosti vrstvy FeRh o tloustce 100 nm vyrostlé na MgO (001).
a) Zavislost rezistivity na teploté. b) Zavislost vypocitané magnetorezistence na teploté z idaju
uvedenych v a) [25].

3.7. Vliv lateralniho omezeni

Publikované studie [16,25] ukézaly, ze se FeRh ve formé tenké vrstvy chovd v mnohych
vlastnostech (napt. zdvislost velikosti magnetizace na teploté [16], nebo zavislost elek-
trického odporu na teploté [25]) jako FeRh v objemovém materialu. Dalsim krokem ve
zkoumani FeRh bylo omezit tenkou vrstvu v jednom ze svych lateralnich rozmért — vy-
tvorit tenky pruh FeRh.

Uhlit a kol. [1] zkoumali elektricky odpor tenkych pruht FeRh v zavislosti na tep-
loté a objevili pfitom silnou asymetrii mezi prechodem AF-FM a FM-AF. Asymetrie se
objevuje pri omezeni Sitky pruhu ptiblizné pod 1000 nm, coz ilustruje obrazek 3.9. Na ob-
razku 3.9a je zobrazeno méteni elektrického odporu pro pruh Siroky 1100 nm v zavislosti
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3.8. ZOBRAZOVANI FERH METODOU MFM

na teploté, které jevi stejny charakter jako méreni elektrického odporu tenkych vrstev
(viz sekce 3.6) — pfechody AF-FM a FM-AF jsou spojité [1].

a) Sffka pruhu: 1100nm b) Sitka pruhu: 550 nm ¢) Sitka pruhu: 220 nm
= 2101 280 8507 o
2001 ap 2601 AF $00-
S 190 240 -
< 1807 290 750
© 1701 900
2 1601 700-
.S 1504 FM 180 M
£ 1407 1601 6507
% 38‘ 140 - EMI 6004
300 320 340 360 380 400 300 320 340 360 310 320 330 340 350 360 370 380
Teplota [K]

Obrazek 3.9: Zavislost elektrického odporu na teploté. a) Méfeni pro pruh Siroky 1100 nm,
vykazujici spojité piechody. b) Méfeni pro pruh 8iroky 550 nm s asymetrii a jednou vyraznou
schodovitou zménou odporu. ¢) MéFeni pro pruh Siroky 220nm s vyraznou asymetriii mezi
prechody a nékolika schodovitymi zménami odporu. Pfevzato a upraveno z [4].

Pfi dalsim provedeném méfeni tentokrat pro pruh o Sifce 550 nm (viz obrazek 3.9b),
se objevila asymetrie mezi fazovymi prechody. Prechod AF-FM vykazuje fazovou zménu
obdobnou pro FeRh ve formé tenké vrstvy, zatimco prechod FM-AF vykazuje néhlou,
skokovitou zménu v elektrickém odporu. Presné chovani premény FM-AF se mize pro
ruzné vzorky lisit, napf. pfi mé¥eni pruhu o $iFce 220 nm (obrazek 3.9¢) bylo zjisténo vice
schodovitych zmén nez u pasu se sitkou 550 nm. Spoleénym jmenovatelem je vSak skokovy
charakter fizové pfemény pii chlazeni, zatimco pii zahfivani je fizova preména spojita [1].

Zminéné asymetrické chovani pirechodu FM-AF je vysvétleno na zakladé odlisného
charakteru AF a FM vyménné interakce. FM interakce neni narusena drobnymi neho-
mogenitami ve strukture, jako jsou defekty v krystalové mfizce a hranice zrn, zatimco
v pripadé AF materiali jsou velikosti domén témito nehomogenitami vymezeny. Tato
vlastnost zpusobuje odlisné mnozstvi nukleac¢nich center v AF a FM fazi, a proto pri
prechodu FM-AF dochézi k vyraznému ptechlazeni zdrojové FM faze. Pokud jsou pfi
prechodu FM-AF piitomna nukleac¢ni centra ve formé zbytkovych AF domén, je prechod
typicky vicendsobnymi skoky, v limitnim piipadé se fazova pfeména stane opét spoji-
tou [4,5].

3.8. Zobrazovani FeRh metodou MFM

Primym zptsobem, jak ukéizat koexistenci obou fazi, je zobrazit magnetické domény
béhem fazové premény. Takové zobrazeni umoznuje napi. rozptylové magnetické pole,
které FM faze ve svém okoli vytvaii. Mikroskopie magnetickych sil (MFM z anglického
magnetic force microscopy) vyuziva interakci magnetického hrotu s rozptylovym polem
kolem vzorku pro zobrazeni magnetickych domén s vysokym prostorovym rozliSenim.
MFM je ustiredni metodou pro tuto praci, a proto je podrobnéji rozebrana v experimen-
talni ¢asti o MFM zobrazovani 4.3.1.

Metoda MFM jiz byla pouzita v drivéjsich publikacich zamétenych na zobrazeni mag-
netickych domén v tenkych vrstvich FeRh. Yokoyama a kol. [26] provedli pozorovani nu-
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kleace FM faze v AF fazi pifi zahfivani. Pro pozorovani zvolili t¥i slitiny: FeRh,
FeRhggoPdo1s a FeRhg24Pto 76, které podléhaji fazové preméné pii pokojové teploté.
Pti méfeni detekovali fazovy posuv rezonancni frekvence kmitajictho raménka vlivem si-
lového gradientu zpiisobeného kolmou slozkou magnetizace. Ohfev v rozsahu 300—450 K
byl zajistén malym termoclankem umisténym pod vzorkem. Pred mérenim MFM provedli
pro kazdy vzorek méteni teploty fazového prechodu. Obrazek 3.10 zobrazuje méreni MEFM
signalu, kde svétla a tmava barva indikuje FM domény. Maximalni posuv faze kmitani
raménka byl pro vzorky FeRh (obrazek 3.10a) a FeRh goPdg 15 (obrazek 3.10b) v rozmezi
2—3°, zatimco pro FeRhg 24Ptg 76 (obrazek 3.10c) byl az 45°. To ukazuje, Ze kromé mag-
netizace rovnobézné k roviné vzorku ma slitina s Pt také magnetizaci kolmou k roviné
vzorku, kterd je zodpovédnd za silnéjsi magneticky signal [26].

Obrazek 3.10: Magneticky signal tii slitin zméfeny metodou MFM. a) FeRh pii teploté
410K. b) FeRhg goPd 15 pii teploté 340 K. ¢) FeRhg 24Pt 76 pii teploté 350 K. Prevzato a upra-
veno z [26].

Podobné pozorovani povrchu objemové vrstvy FeRh pomoci MFM provedli Manekar
a kol. [27], ktefi zkoumali slitinu se slozenim FeysRhso. Polykrystalickou strukturu vy-
tvorili z teréd Fe (99,99%) a Rh (99,9%) v argonové obloukové peci. MEM méfeni provedli
ve stejném médu jako Yokoyama a kol. [26] s hrotem o rezonanéni frekvenci okolo 180 kHz
a nominalnim polomérem hrotu 40 nm. Obréazek 3.11 zobrazuje méieni vzorku pii poko-
jové teploté (=~ 298 K), ktery nebyl podroben zddnému namahani zménou teploty nebo
magnetického pole. Na obrazku 3.11a je zobrazena topografie povrchu, zatimco na ob-
razku 3.11b je zobrazen magneticky signal (posun faze). Na obou obrazcich jsou vyneseny
linie A a B, podél nichz byly ziskany profily pivodniho, neupraveného signalu z méreni.
Z obrazki je patrné, ze dochézi k provazani topografie vzorku (tedy strukturnich vlast-
nosti) s magnetickymi vlastnostmi. Mozné ovlivnéni magnetického signélu a jeho chybné
uréeni vlivem topografie vzorku bylo ale provedenim dalSich méfeni vyvraceno [27].

Dosud zminéna pozorovani fazové premény FeRh pomoci MFM byla dosazena pro ob-
jemové materidly. Fazova premeéna vsak byla pomoci MFM pozorovana i u mezostruktur.
Schénilec ve své bakalaiské praci pozoroval ¢tvercovou strukturu FeRh o hrané 3um vy-
tvorenou z vrstvy o tloustce ~ 40nm. Méreni provedl v teplotnim rozmezi 297—383 K
s magnetickym polem v roviné vzorku o velikosti 29 mT [7].

Na obrazcich 3.12a-e je zobrazena fazova preména v rozmezi teplot 322—297 K béhem
chlazeni. Struktura byla dostateéné velka, proto preména FM-AF probihala spojité bez
skokovitych zmén. Pti nizkych teplotach blizkych pokojové teploté jsou zfetelné feromag-
netické okraje. Dalsi FM domény zacinaji nukleovat béhem zahtivani pii teplotach okolo
328 K. Pti teplotach vyssich nez 383 K je vzorek plné saturovan a pozorujeme pouze FM
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a) Topografie b) Magneticky signal
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Obrazek 3.11: Méfeni povrchu objemového FeRh pi#i pokojové teploté. a) Topografie povrchu.
b) Magneticky signil. Pro oba obrazky jsou vyneseny linie A a B s neupravenymi daty z méfeni.

Pfevzato a upraveno z [27].
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Obrazek 3.12: MFM signal méfeny pii chlazeni v teplotnim rozmezi 322—297 K na ¢tvercové

struktufe o hrané 3 um. Pfevzato z [5].

domény. Kompletni zobrazeni fazové premény pomoci MFM, jak pro zahiivani, tak pro
chlazeni, lze nalézt v [5].
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4. Experimentalni cast

Hlavnim tkolem experimentalni ¢asti bylo provést kvantitativni pozorovani fazové
portnich méteni. Prislusné sekce postupuji chronologicky — od metod vyroby vzorku, pres
zakladni charakterizaci topografie a magnetickych vlastnosti az po samotna pozorovani.
Pozorovani MFM bylo provedeno v magnetickém poli kolmém na vzorek o velikosti 0,4 T,
coz vede ke zpresnéni shody pozorovaného kontrastu s tvarem a velikosti FM domén.
V podsekci o zpracovani dat jsou méreni analyzovana za tcelem ziskani informace o veli-
kosti jednotlivych domén v zavislosti na velikosti topografickych struktur.

4.1. Metody vyroby vzorkt

Vyroba mikro- a nanostruktur byla provedena v nékolika navazujicich krocich. V prvnim
kroku byly vyrobeny tenké vrstvy FeRh pomoci magnetronového naprasovani. Nasledné
byla k vytvofeni mikro- a nanostruktur vyuzita elektronova litografie v kombinaci s ion-
tovym leptanim. Piesny zoptimalizovany postup je uveden v Dodatku A.

4.1.1. Magnetronové naprasovani

Magnetronové naprasovani je metoda depozice z plynné faze (PVD z anglického physical
vapor deposition), pii niz dochazi k odpraSovani materialu z piislusného terce a néasled-
nému rustu tenkych vrstev na substratu. Material je z terc¢e odprasovan pomoci plazmatu,
které je lokalizované v blizkosti ter¢e magnetickym polem, ¢imz je zvysena efektivita na-
prasovani [28]. V zafizeni od firmy BESTEC!, které bylo pouZito pro vyrobu tenkych
vrstev FeRh, jsme pouzili jako pracovni plyn argon. Substrat, na ktery je FeRh napraSo-
véano, ovliviiuje strukturni vlastnosti latky a s nimi spojenou fazovou pfeménu (viz sekce
o tenkych vrstvach FeRh 3.4). Proto byl zvolen ¢asto pouzivany substrat MgO (001). Ter¢
pouzity k naprasovani tenkych vrstev byl tvoren slitinou FesoRhs.

4.1.2. Elektronova litografie

Elektronova litografie (EBL z anglického electron beam lithography) je metoda pouZi-
vana pro vytvareni mikro- a nanostruktur pomoci elektronového svazku. Na substrat je
nanesena vrstva citlivd na dopad elektroni, tzv. elektronovy rezist. Z hlediska rezisti roz-
liSujeme dva typy — pozitivni a negativni. Pozitivni rezist po ozafeni méni své vlastnosti
a stane se snadnéji rozpustitelny ve vyvojce. Typickym zastupcem pozitivnich rezisti je
PMMA?Z. Naproti tomu negativni rezist (napi. HSQ?) se po ozd¥eni stava hiife rozpustitel-
nym a rozpoustédlem je odplaveno neozarené okoli [29]. Elektronova litografie na tenkych
vrstvach FeRh byla provedena na piistroji TESCAN MIRA3* a RAITH150 LIS®.

1

www.bestec.de
2Polymethylmetakrylat.

3Hydrogen silsesquioxan.
4

5

www.tescan.com
wwWw.raith.com
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4.2. CHARAKTERIZACE VZORKU
4.2. Charakterizace vzorku

Pro ucely pozorovani pomoci MFM byly vyrobeny dva vzorky, jejichz zakladem je tenka
vrstva FeRh o nominalni tloustce 40 nm deponovana na substratu MgO (001). Na prvnim
vzorku jsou vytvotreny struktury o velikosti v fadu mikrometrii (nejmensi v fadu stovek
nanometrii) za pouziti metod zminénych v sekci 4.1. Na druhém vzorku byla zménou
depozi¢nich podminek vytvorena nespojitd vrstva slozena z nanoostrovii.

4.2.1. Vibra¢ni magnetometrie

Pribéh velikosti magnetizace v zavislosti na teploté byl zméfen metodou vibra¢ni magne-
tometrie (VSM z anglického vibrating sample magnetometry) v zafizeni od firmy Cryoge-
nic’. Metoda je zalozena na principu elektromagnetické indukce. Vzorek je umistény do
drzaku, ktery kmitd v ose soustavy civek. Magnetizace vzorku kolem sebe vytvari mag-
netické pole, které je vlivem kmitavého pohybu proménné v ¢ase. Proménné magnetické
pole indukuje v civkich napéti, které je zaznamenavano a je z ného vypocitana hodnota
magnetického momentu [, 30].

Metodou VSM byla charakterizovana jak tenka vrstva pro vyrobu nanostruktur po-
moci litografickych metod, tak vrstva slozena z nanoostrovii (viz obrazek 4.1). Méfeni
byla provedena v magnetickém poli v roviné vzorku o velikosti 1'T. Teplota byla ovlddana
kontinudlné rychlosti 1 K/min.
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Obrazek 4.1: VSM méfeni zavislosti magnetického momentu na teploté pti konstantnim poli 1T
v roviné vzorku. a) Zavislost magnetického momentu pro vzorek s nanoostrovy vykazujici fe-
romagnetické chovani. Zobrazena pouze kiivka pro ohfev. b) Zavislost magnetického momentu
tenké vrstvy o tloustce ~ 40 nm urdené pro vyrobu struktur na teploté.

Meéteni vzorku s nanoostrovy je na obrazku 4.1a. Je zfejmy pokles magnetizace pii
zahtivani, coz odpovida Curieovu zdkonu pro feromagnetickou fazi FeRh. Obrazek 4.1b
ukazuje VSM méFeni pro souvislou vrstvu pouzitou k virobé nanostruktur. Sitka hystereze
~ 15 K naznacuje, ze vzorek je kvalitni a neobsahuje velké mnozstvi defekti. Nukleace
feromagnetickych domén zac¢ina pii teploté pfiblizné 330 K, tedy méné nez je bézné pro
vrstvy FeRh na substratu MgO (001), coz je zfejmé zpisobeno zvySenym obsahem Fe
ve vrstveé. Nizsi teplota fazového prechodu je vSak prizniva pro MFM zobrazovani v sou-
Casné méfici aparatuie (popsané v sekci 4.3.2) v blizkosti pokojové teploty.

Swww.cryogenic.co.uk
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4.2.2. Charakterizace topografie pomoci AFM a SEM

Nano- a mezostruktury byly vyrobeny z vrstvy FeRh (vyroba tenké vrstvy viz sekce
4.1.1) a pomoci elektronové litografie, kterd je popsana v sekci 4.1.2. Snimek pésu dis-
kovych struktur na obriazku 4.2a byl pofizen rastrovaci elektronovou mikroskopii (SEM
z anglického scanning electron microscopy) v elektronovém mikroskopu LYRA3". Ob-
razky 4.2b-d zobrazuji topografii jednotlivych diskt, z méreni metodou mikroskopie ato-
marnich sil (AFM z anglického atomic force microscopy), které byly nasledné upraveny
v programu Gwyddion v2.47%. Ukazalo se, 7e vzorky nejsou dokonalé disky (vélce), ale
komolé kuzely. Pro disk o priméru 2pum (viz obrizek 4.2b) byl primér horni podstavy
priblizné 1,8 um a prumér dolni podstavy 2,2 um. Stejny trend miizeme nalézt pro disk
s primérem 1 um (obrazek 4.2¢) s primérem horni podstavy piiblizné 0,8 um a primérem
dolni podstavy 1,2 um. Pro posledni sledovany disk o priméru 500 nm byl priameér horni
podstavy priblizné 400 nm a primér dolni podstavy 600 nm. VSechny disky maji priblizné
stejnou tloustku ~ 50 nm.

20 um

L ——————

72 nm 76 nm 67 nm
60 683 d) 60
50 58 50
48 40
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30 98 30
20 18 20
10 8 400 nm 10
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Obrazek 4.2: Charakterizace topografie struktur FeRh pomoci SEM a AFM. a) Snimek péasu
diskii potizeny SEM. b) Topografie povrchu pro disk s primérem 2pum. ¢) Topografie povrchu
pro disk s primérem 1um. d) Topografie povrchu pro disk s pramérem 500 nm.

P1i méfeni topografie dochazelo k radkovani obrazu, které mohlo byt zplisobeno na-
balovanim neéistot na hrot, ¢ na vzorek. Radkovani $lo pfedchazet vyéisténim vzorku
v acetonu a isopropylalkoholu nebo pouzitim nového hrotu. Pti dalsim skenovani se vSak
tento jev vracel a béhem probihajictho méteni fazové premeény jiz nebylo mozné zajistit
opétovné Cisténi vzorku, a proto byly takto zmétrené topografie ponechany.

Vzorek s vytvorenymi nanoostrovy

U vzorku s nanoostrovy je vyska jednotlivych ostrovii riznd a pohybuje se v intervalu
~ 20—200 nm. Vyskové rozdéleni bylo zméfeno pomoci AFM a je zobrazeno na obrazku
4.3a. O lateralni velikosti nanoostrovu lze ziskat predstavu jak z méreni AFM 4.3a, tak

"www.tescan.com
8www.gwyddion.net
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4.3. ZOBRAZOVANI FAZOVYCH DOMEN

z méreni SEM 4.3b. Stredni velikost ostrovi je priblizné 500 nm. Vysledky MFM analyzy
jsou uvedeny v sekci 5.1.

o

Obrazek 4.3: a) Zobrazeni vzorku s nanoostrovy z méfeni AFM. b) Zobrazeni vzorku s nano-
ostrovy z méreni SEM.

4.3. Zobrazovani fazovych domén

Hlavni metodou k pozorovani fazové premény je MFM. MFM je provadéna v poli 0,4T
za Ucelem zviditelnéni skuteéného tvaru nukleujicich feromagnetickych domén. Podrobné
informace o metodé jsou rozebrany v nasledujicich sekcich.

4.3.1. Mikroskopie magnetickych sil

MFM je metoda zalozena na principu AFM s tim rozdilem, Zze hrot umistény na konci
raménka sondy je pokoven tenkou magnetickou vrstvou, kterd zajistuje moznost de-
tekce magnetického signalu. Magneticky signdl mize byt detekovan v ridznych médech.
Nejcastéji se uziva tzv. kontaktniho nebo dynamického modu, ktery je vyuzit v této praci.
V dynamickém médu? se raménko rozkmita na hodnotu blizkou své rezonanéni frekvenci.
Vzorek ve svém okoli vytvari rozptylové magnetické pole, které interaguje s magnetizaci
hrotu. Plsobenim sily pak dochéazi k posuvu rezonancni frekvence, coz se projevi jako
zména amplitudy nebo faze kmitani [31,32]. Schéma detekce MFM signdlu je zobrazeno
na obrazku 4.4. Na odraznou plochu raménka sondy dopada laserovy svazek, ktery se
odrazi a dopadad na ¢tyrdiodu. Ta signal prevadi na napéti detekované v jednotlivych
kvadrantech. Signdl se nasledné predava fidici elektronice, kterd zajistuje zpétnou vazbu
sondy, aby nedo$lo k jejimu poskozeni. Signal je zaznamendvan a nasledné jsou z ného
ziskany potiebné daje o zméné amplitudy nebo faze kmitani.

Dynamicky méd byl piivodné navrhnut pro detekei topografie na zékladé van der Waal-
sovy interakce mezi hrotem a povrchem. Tato interakce je dominantni ve vysce ~ 1—20 nm
nad vzorkem. Naproti tomu detekce magnetického signalu probiha ve vyssich vyskach,
kde je vliv van der Waalsovych interakei zanedbatelny [32]. Aby nedochazelo ke zkresleni
magnetického signalu vlivem topografie, skldda se méteni jednotlivych radkd obrazu ze
dvou prichodi. Prvnim prichodem je ziskana topografie vzorku, nasledné se hrot posune

9Uziv4 se aproximace pomoci buzeného tlumeného harmonického oscilatoru.
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Obrazek 4.4: Schéma detekce MFM signalu. Prevzato a prekresleno z [31].

vzhiru o vysku parametru ,lift-height“ a béhem druhého priichodu je udrzovana kon-
stantni vyska nad topografii ziskanou pti prvnim prichodu. Tim je pii druhém prichodu
eliminovan vliv topografie na magneticky signdl [31]. Ackoli je konvenéné uzivino méfeni
topografie dynamickym mdédem, v nasem experimentu byl z divodu vétsi stability nahra-
zen metodou PeakForce Tapping [33].

Metoda PeakForce Tapping

PeakForce Tapping méd [33] funguje podobné jako dynamicky mdd ke zjistovani topo-
grafie v tom smyslu, Ze se hrot vzorku dotykd pouze nepravidelné, ¢imz je eliminovan
vliv lateralnich sil. Hlavni rozdil spoc¢iva v tom, Ze hrot pfi méfeni pracuje na nizsich
frekvencich (obvykle 1—10kHz) neZ je jeho rezonané¢ni frekvence. To je zdsadni vyhodou
v pfipadé méreni magnetického vzorku magnetickym hrotem. Pokud je v ptipadé mag-
netického vzorku topografie detekovana ve standardnim dynamickém mddu, ve kterém
kmita hrot na rezonané¢ni frekvenci, je signal velmi citlivy na nepatrné zmény magnetic-
kého pole, coz vede k ovlivnéni topografie rozptylovym polem vzorku. Artefakty v méreni
topografie se nasledné prenasi do detekce magnetického signdlu pii druhém priichodu nad
vzorkem. U metody PeakForce Tapping kmitd hrot mimo rezonancni frekvenci, a proto je
vliv magnetického pole na méteni topografie minimalni.

Dalsim vyznamnym rozdilem je modulace polohy pieza v ose z. Pro zjisténi topografie
se sonda nejprve vzdali do vzdalenosti dané parametrem ,PeakForce lift-height® a na-
sledné se zacne priblizovat k povrchu vzorku. Béhem priblizovani k povrchu vzorku zacne
na hrot pusobit dalekodosahova piitazliva van der Waalsova interakce, kterd zpusobi, ze
se hrot dostane do kontaktu se vzorkem. Pti kontaktu prevladne kratkodosahova odpu-
diva interakce, kterd pii zobrazeni pisobici sily na ¢ase vytvori tzv. ,,PeakForce bod.
Pti oddalovani hrotu ptisobi na hrot adhezni pfitazlivé sily, obvykle zpisobené kapilar-
nim meniskem. Po oddaleni mimo dosah sil je hrot volny. Jednotlivé , PeakForce* body
s nastavitelnou velikosti sily (,,PeakForce setpoint®) slouzi jako spoustéci mechanismus
pro oddalovani z-pieza, ¢imz je ziskana topografie. Pohyb z-pieza je modulovan harmo-
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nickou funkei ¢asu na rozdil od pilovité funkce v bézném modu, coz zabranuje nezadoucim
rezonancim v bodech obratu [33].

Pouziti v experimentu

K méieni MFM bylo pouZito piistroje Dimension Icon od firmy Bruker!® s hroty MESP!!
od stejné firmy. Tyto hroty maji nizkou tuhost s nominalni hodnotou 3 Nm~! a rezona-
néni frekvenci ptiblizné 70 kHz. Méfeni probihalo v magnetickém poli o velikosti 0,4 T
kolmém na vzorek. Topografie byla zjisténa metodou PeakForce Tapping s volbou para-
metru ,,PeakForce lift-height* v rozmezi 25—60 nm. Druhy krok — méfeni magnetického
signalu probéhl ve vysce v rozmezi 90—120 nm v dynamickém moédu méreni, kterym byla
detekovana faze kmitani. Konkrétni volba ,lift-height* v obou dvou krocich ztstavala
neménnd pro celé MEM méreni fazové pfemény v zavislosti na teploté u konkrétni struk-
tury. Pro zjednoduseni bude dale v této praci celé MFM méreni fazové premény v zavislosti
na teploté u konkrétni struktury nazyvano jako cely soubor méreni. Méreni MEFM bylo
provedeno na sestavé popsané v sekci 4.3.2. Proces méfeni je velmi citlivy na necistoty,
a proto byl vzorek pfed samotnym experimentem vyciStén v acetonu a v isopropylalkoholu
v ultrazvukové lazni. Nasledné byl vzorek osusen dusikem. Po vysuseni byl vzorek prilepen
pomoci teplovodivé pasty k povrchu médéného plisku stolecku. Prilepeni vzorku pastou
castecné zabranuje teplotnim driftiim a zaroven zlepsSuje tepelny kontakt mezi vzorkem
a pliskem. Vzorky byly pred méfenim kvili eliminaci pfipadnych zbytkovych feromag-
netickych domén zchlazeny na teplotu 288K, coz je nejmensi teplota, kterou dovoluje
soucasna sestava. Pro pozorovani fazové premény bylo nutné provadét méreni magnetic-
kého signalu pfi rtznych teplotach. Béhem nastavovani teploty byla sonda s hrotem od
povrchu oddéalena, aby nedoslo k jejimu rozkmitani a kolizi s povrchem vlivem tepelného
proudéni vzduchu. Méreni magnetického signdlu pii riznych teplotach a v kolmém magne-
tickém poli je pomérné nestabilni, a proto je pred kvantitativni analyzou fazové premény
(kapitola 5) nutné provést sérii kroki vedouci ke sjednoceni parametri naméfenych dat,
které budou podrobné rozebrany v ¢asti o zpracovani dat 4.4.

4.3.2. Mérici sestava

Zobrazovani fazové pfemény pomoci MFM probéhlo na mikroskopu Dimension Icon s pfi-
danym zafizenim pro kontrolu teploty, které je pfes méfici kartu LabJack U3 HV'? ovl-
déano v prostiedi LABview!?. Zdkladem samotného zafizeni jsou ¢tyii Peltierovy ¢lanky za-
pojené do série, které zabezpecuji teplotni rozsah priblizné 288—363 K. Teplota je mérena
pomoci platinového ¢idla pt100. Princip funkce Peltierova ¢lanku a ¢idla pt100 je mozné
nalézt napt. v praci [5]. Platinové ¢idlo ptl100, Peltierovy ¢lanky a magnet zajistujici
magnetické pole o velikosti 0,4 T jsou kompaktné umistény ve stolecku dle obrazku 4.5.
Stolecek je tvoren z chladice, ktery byl vyroben z duralu. Chladi¢ tvoii podstavu
a zajistuje stabilitu stolecku. Do ného byly vyfrézovany drazky, do kterych byly zasazeny
Peltierovy clanky. Na Peltierovych ¢lancich je polozen médény plisek, ktery je k chladici
pfichycen ¢tyimi plastovymi §rouby z POM!*. POM byl zvolen zdmérné, aby nedoglo k te-

10
11
12
13

www.bruker.com
www.brukerafmprobes.com
www.labjack.com
www.ni.com/labview

M Polyoxymetylén.
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4.3. ZOBRAZOVANI FAZOVYCH DOMEN

Obréazek 4.5: Fotografie stolecku uzitého k pozorovani fizové premény s popsanymi souc¢astmi.

pelnému kontaktu médéného plisku a chladice. Do chladic¢e byl dale vyfrézovan prostor pro
permanentni magnet tak, aby magnet nebyl v tepelném kontaktu s médénym pliskem. Na
médéném plisku je pomoci stiibrné vodivé pasty prilepeno teplotni ¢idlo pt100. Kontakty
jsou pro veétsi stabilitu svedeny do tisténého spoje, ktery je zajistén dvéma Sroubky.

Stolecek Pocitac

LabJack U3 HV
— ¥ |Méiicf USB karta|

IIILI

lT 2 x 12 V baterie

1
—|h
:<—R'd" lektronik
1 1(1C1 eleKtronika
]
: —

Obrazek 4.6: Schéma aparatury pro ovladini a méfeni teploty.

Meérici karta LabJack U3 HV je napajena z pocitace, zatimco napajeni ridici elektro-
niky, potazmo Peltierovych ¢lanki, je vyfeSeno dvéma paralelné zapojenymi 12V bateri-
emi. Schéma celkového zapojeni je zobrazeno na obrazku 4.6. Ovladani teploty je zalozeno
na principu PID'® regulace. Operator si voli teplotu, které chce dosdhnout, pt100 zmérd
soucasnou teplotu a pomoci systému zpétné vazby PID je zvolen proud, ktery protéka
Peltierovymi c¢lanky, ¢imz je zajistén ohtev nebo, v pfipadé opacné polarity proudu, chla-
zeni.

Uprava mé&fici sestavy MFM pro elektrické transportni méfeni

Pro budouci méfeni transportnich vlastnosti struktur FeRh sou¢asné s pozorovanim fero-
magnetickych domén pomoci MFM byl médény plisek z métici aparatury nahrazen vino-
vodem (viz obréazek 4.7). Stolecek byl zdmérné navrzen tak, aby byl vlnovod snadno zamé-
nitelny s médénym pliskem. Vinovod je opatfen dvéma RSMA konektory, které umoznuji
prenos vysokofrekvenc¢nich signali.

5 Metoda regulace zaloZzena na proporciondlnim, integralnim, diferencidlnim p¥irGstku.
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4.4. ZPRACOVANI OBRAZU

Obrazek 4.7: Fotografie vinovodu, ktery je na stolecku snadno zaménitelny s médénym pliskem,
pro moznost méreni transportnich vlastnosti a zaroven pozorovani fazové premény pomoci MFM.

Kontakt mezi vzorkem'® a vlnovodem je vytvoien 25um zlatym vldknem pomoci

piistroje Wire bonder TPT HB 16'7. S touto drobnou fipravou je sestava kompatibilni
pro méreni odporu v zavislosti na teploté a pro soucasné zobrazovani FM domén pomoci
MFM jak v magnetickém poli kolmém na vzorek, tak bez ptritomného pole. Déle bude
sestavu mozné vyuzit k zobrazeni fizové premény vyvolané elektrickym proudem.

4.4. Zpracovani obrazu

Pti méfeni MFM je informace o magnetickém signalu ziskdna v podobé faze kmitani
hrotu, kterd je reprezentovana prvky matice ¢;;, kde pocet fadkd ¢ a sloupcii j je dan
nastavenim velikosti skenovaciho okna v pixelech. Z namétenych dat lze ziskat informace
o velikosti a rozlozeni rozptylového pole nukleovanych domén a zavislost téchto parametrta
na velikosti pozorované struktury (v nasem pfipadé disku) a na teploté. Pro ziskani kvan-
titativnich vysledkii bylo nutné, pomoci algoritmi spoleénych pro cely soubor méfeni's,
rozhodnout, které hodnoty faze odpovidaji nemagnetickému pozadi, a které odpovidaji
magnetickému signalu.

Diléim cilem tedy bylo vytvofit binarni obrazek!?, ktery takové rozlozeni reprezentuje.
Pted tim vSak bylo nutné postupné resit nékolik tikolt, které jsou rozebrany v nasledujicich
sekcich. Jednalo se zejména o odstranéni impulzniho Sumu, srovnani stfedni hodnoty
pozadi a nastaveni prahové hodnoty pro tvorbu bindrniho obrazku.

4.4.1. Odstranéni preskokii

P1i méteni magnetického signalu dochazelo k tzv. preskokim, kdy hrot pfi métreni vlivem
ruseni nebo chyby vyneché ¢ast nebo cely radek. Velikost chybné zmérené faze je pak az
o 30° vétsi nez hodnota z intervalu nejcastéji mérenych hodnot. Konkrétni histogramy
sestavené ze surovych hodnot méieni? pro disk s priimérem 1pm a pro disk s priimérem
2 um jsou na obrazku 4.8. Histogramy jsou vytvoteny pro 256 x 256 hodnot fazi, které byly
rozdéleny do 250 intervalli, pricemz rozsah x-ové osy odpovidd maximu ., a minimu
©min detekovanych fazi konkrétniho méreni. Histogram na obrazku 4.8a je prikladem histo-

16V zorek se strukturou, na které byly piipraveny kontakty metodou elektronové litografie.

1w tpt-wirebonder.com

8Kompletni MFM méfeni fazové pfemény pro jednu strukturu.

90Obrézek, ve kterém je magnetickému signalu piifazena 1 a nemagnetickému pozadi 0.

20Ptesnéjsl specifikace méteni disku s primérem 1pm: teplota 353K, chlazeni. Dale méteni disku
s primérem 2 pum: teplota 343 K, ohfev.
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gramu pro méteni bez preskokt. Faze vétsiny pixell je spojité rozdélena kolem nejcastéjsi
hodnoty, zatimco histogram na obrazku 4.8b zobrazuje histogram méfeni s preskoky, pro
ktery je typické, ze se namérena faze rozpadd do dvou nebo vice spojitych oblasti.
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Obrazek 4.8: Histogramy z neupravenych hodnot méfeni magnetického signalu (faze). a) His-
togram méreni téméf bez preskoki. b) Histogram méfeni s velkym mnozstvim preskoki.

Prvni oblast, kterd obsahuje hodnoty uspoifddané kolem vyrazného maxima?!, odpo-
vida oblasti hodnot magnetického signdlu a nemagnetického pozadi, zatimco zbylé oblasti
odpovidaji hodnotdm impulzniho Sumu. Oblast magnetického signdlu a nemagnetického
pozadi je vymezena hodnotami, které byly oznafeny jako nové i, (pocatek spojité ob-
lasti) a jako nové pmax (konec spojité oblasti).

Odstranéni impulzniho Sumu bylo provedeno ve dvou krocich. Prvné byla na jednotlivé
prvky matice fazi ¢;; aplikovdna funkce f, kterd pixelim s hodnotou fidze mimo interval
stanoveny ¢min, Pmax (tedy zejména preskoktiim) piiradi hodnotu ¢pedian nemagnetického
pozadi.

) — Pijs POkUd Pmin < Pij < Pmax 4.1
f(gplj) { Pmedian; pOkUd Pij < @min \ Pij > @maxavz.aj = 1727 s 7N7 ( . )

kde N je pocet fadki??. Plsobenim funkce f ztratime informaci od ¢4sti dat, ve kte-
rych nenastal preskok. Velikost ztraty je zavisla na tvaru histogramu a pro vysledky méreni
prezentované v této praci je zanedbatelna.

Aplikaci funkce f doslo k prepsani vysokych hodnot faze preskoku za medidn faze
pozadi, ¢imz nebyly preskoky odstranény, ale pouze zakryty. Abychom zajistili, Ze v ob-
lastech disku nebudou Sramy pfti tvorbé binarniho obrazku zahrnuty do nemagnetického
pozadi, pouzili jsme medianovy filtr. Ten pro kazdy pixel nac¢te hodnoty z pixeli v jeho
n-okoli, ze kterého nalezne medidn, kterym nahradi ptivodni hodnotu pixelu. Pti pouziti
filtru dochazi k ¢astecné ztraté informace, kterd je zanedbatelné. Pro tipravu dat byl volen
medidnovy filtr s po¢tem nejblizsich sousedi n = 5.

4.4.2. Zarovnani dat

V odbornych publikacich a dalsi literatuie [26,27,31] je zvykem posouvat hodnoty faze tak,
aby median faze @peqian M€l nulovou hodnotu, pricemz neni bran zietel na ptivodni hod-

21Ve smyslu nejéastéjsi hodnoty, nikoliv maxima detekované fize ¢may.
22Je predpokladand ¢tvercovad matice.
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noty zmétrené faze. Tento postup je vhodny, pokud se méfeni kvantitativné neporovnavaji
mezi sebou a faze slouzi pouze pro Skalovani barevné reprezentace dat. Pfi porovnavani
jednotlivych métfeni mezi sebou je vSsak vhodné ptivodni hodnoty faze zachovat.

Pted tvorbou binarnich obrazkt, pomoci kterych lze studovat velikosti a pocet mag-
netickych domén, je nutné cely soubor méreni srovnat podle vhodného referenc¢niho pa-
rametru — idedlni je stfedni hodnota nemagnetického pozadi, kterd by méla byt stejna
pro kazdé jednotlivé méreni. Pro kazdé jednotlivé méreni tedy byla stanovena stfedni
hodnota nemagnetického pozadi jako median nemagnetického pozadi ziskaného z okoli
mimo meéreny disk. Technicky to bylo provedeno analyzou hodnot faze mimo zvoleny
kruh (masku) o poloméru r se stfedem v méreném disku. Nésledné byl cely soubor méfeni
zarovnan pomoci Ypeqian jednotlivych méreni tak, aby si jejich medidny byly rovny.

Konkrétni zavislosti pro ¢©min, @maxs @ Pmedian Na teploté T jsou vyneseny na ob-
razku 4.9, kde je zobrazen cely soubor méteni pti chlazeni u disku s primérem 1 pum. Pred
srovnanim jsou hodnoty medidnu @peqian(7) rizné (viz obrazek 4.9a) a vykazuji nemo-
noténni zavislost na teploté. Nasledné byl cely soubor méreni zarovnan tak, aby mediany
jednotlivych méfeni Yyedqian (7)) odpovidaly hodnoté @median (363 K)?* (viz obrézek 4.9b).
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" a) - + b) x % x x
-100 + x x X 100 X x x x
x x -102¢ x X x
-105F ° 4 x x -104+¢
5 -110 ) x x %—106»
§ o x x % ® -108 © ©
= -1157 o o § T -110f ° o
o o
1207 . ° -112r o
o A/Pmin o —114' 0 Pmin ° °
_125' . gz:::i(ian o 0° _116' . gz:ﬁian o o ° °° [}
-130 . . A . A . -118 . . . . . .
293 303 313 323 333 343 353 363 293 303 313 323 333 343 353 363
Teplota [K] Teplota [K]

Obrazek 4.9: Zavislosti detekované faze pmin, ©Pmax, & Pmedian Na teploté pro meéreni fazové
premény u disku s primérem 1pm béhem chlazeni. a) Nesrovnané hodnoty fize. b) Srovnané
hodnoty faze podle Y edian MEFeni pro 363 K.

4.4.3. Zobrazeni domén v podobé binarni informace

Po provedeni predchozich krokii jsou hodnoty pixeli predstavujicich impulzni Sum pre-
psany hodnotou medidanu faze jednotlivych méfeni a nasledné vyhlazeny medianovym
filtrem, aby nevystupovaly v bindrnim obrazu. Cely soubor méteni byl srovnan pomoci
hodnot mediant nemagnetického pozadi jednotlivych méfeni na jednu konkrétni hodnotu.

Rozdéleni dat na magneticky signdl a nemagnetické pozadi bylo provedeno aplikaci
prahové funkce na jednotlivé prvky matice fazi, kterd magnetickému signalu priradi ,,1¢
a nemagnetickému pozadi ,,0“. Nemagneticky signal odpovida intervalu fazi, ktery je uza-

23Teplota 363 K odpovida stavu, kdy je jiz struktura zcela ve feromagnetické fazi.
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vien hrani¢nimi body a, b, jejichz nalezeni je rozebrano nize. Aplikaci prahové funkce g
na prvky matice faze lze matematicky vyjadrit jako:

1, pokud ¢;; <aV;; >b

9(9%’):{ 0, pokud a < ¢; <b,¥i,j=1,2, ...,N. (4.2)

Hranice (tj. dva body a a b) oddélujici nemagnetické pozadi a magneticky signal neni
jednoznaé¢nd a pro jeji definici bylo pohlizeno na nemagnetické pozadi z okoli mimo struk-
turu z nékolika perspektiv:

1) Nemagnetické pozadi je gaussovské a poloha hranice je urfena intervalem
(p—n-0;, ¢+n-o), kde ¢ je primérnd hodnota nemagnetického pozadi, o sméro-
datna odchylka a n je kvantil Studentova rozdéleni.

2) Nemagnetickym pozadim je prohldSena pomérnd ¢ast 1 — o kumulovaného histo-
gramu Cetnosti hodnot.

a) Poloha hranice je pak definovana jako vnéjsi krajni body intervalu, ve kterych
dosahne soucet relativnich Cetnosti /2 a 1 — /2.

b) Sé¢itani relativnich ¢etnosti je provadéno od hodnoty medidnu pedian Symet-
ricky k niz§im a vys$Sim hodnotam faze dokud neni soucet relativnich ¢etnosti
roven pozadovanému podilu 1 — a. Nasledné byly hranice vytvoreny tak, aby
hodnota @peqian lezela uprostied intervalu (@median — X; X + ©median), kde X
je a nebo b podle vétsi z hodnot bodil |@median — @/, |@median — 0]-

Postupy 1) a 2a) pfiblizné vymezuji hranice nemagnetického pozadi, ale vysledny
interval je pfili§ izky pro prahovou funkci, coz vede k nadhodnoceni FM faze v obrazku pro
libovolné n a «. Postup 2b) dava nejlepsi vysledky. Hodnota « byla optimalizovéna tak,
aby rozptyl hodnot hranic a, b z celého souboru méfeni nabyval hodnoty ve svém lokalnim
minimu. Po ziskani hranic pro prahovou funkci mohlo byt na jejich pouziti pohliZzeno
dvéma pristupy:

1) Pro kazdé jednotlivé méfeni z celého souboru méfeni je stanovena hranice zv1ast
(adaptivni pFistup).

2) Pro kazdé jednotlivé méfeni z celého souboru méfeni je aplikovina pevna hodnota
hranice urcéena primérem vSech hranic z celého souboru méreni.

Jednotlivé pristupy jsou ilustrovany obrazkem 4.10 pro méteni fazové premény disku
s primérem 2um. Pisobeni prahové funkce pii adaptivnich hranicich je méné stabilni,
napf. pro teplotu 318 K dochazi pfi porovnani k pevné zvolené hranici (danou primérem
v8ech hranic) k nadhodnoceni feromagnetické faze, zatimco pro 345 K jsou vysledky témér
totozné.

Pro dalsi vyhodnocovani dat byl zvolen postup 2b) s pevnou hranici stanovenou jako
priameér vSech hranic celého souboru méfeni, s nejistotou vyjadrenou jako standardni od-
chylka primeérné hranice. Ze ziskanych binarnich obrazk jiz bylo mozné sledovat parame-
try fazovych domén v zavislosti na teploté a velikosti struktur. O dosazenych vysledcich
je pojednano v kapitole 5.
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T — 318K a) Adaptivni hranice b) Pevna hranice

Obrazek 4.10: Znazornéni vysledku prahové funkce aplikované na matici fazi disku s pramérem
2 um, pii chlazeni na 318 K (horni fada) a ohfevu na 345K (dolni fada). a) Pouziti adaptivni
hranice. b) PouZiti pevné hranice.

4.4.4. Reprezentace obrazu v odstinech Sedé

Pro vizualizaci neprahovanych dat?* byly hodnoty faze celého souboru méfeni pomoci hod-

not medidni jednotlivych méreni ¢pegian zarovnany tak, aby nové hodnoty medianu byly
rovny nuly. Nasledné byly vytvoreny obrazky tak, aby hodnota ¢yeqian lezela uprostied
rozsahu cernobilého spektra. Obrazek ve stupnici Sedé 0—255 byl naskalovan na rozsah
Crmedian £ X, kde X je @rax 1€b0 @i podle vétsi z hodnot |pmax — Pmedian|s |@median — Pmin|,
¢imz doslo k symetrizaci intervalu vzhledem k ¢y edian-

Veskeré vyse zminéné operace s daty byly provedeny pomoci skriptu vytvoreného
v programu MATLAB R2016a%.

24Data, na které nebylo piisobeno prahovou funkei g.
2yww.mathworks . com/products/matlab.html
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5. Vysledky experimentu
5.1. Vysledky MFM — vzorek s nanoostrovy

Ostrivky FeRh na vzorku jsou dle analyzy pomoci VSM (sekce 4.2.1) feromagnetické,
coz jsme proverili méfenim MFM pfi riznych teplotach. Feromagneticky charakter ost-
rivki byl potvrzen mérenim v magnetickém poli 0,4 T kolmém k roviné vzorku v teplot-
nim rozsahu 298—363 K. Méfeni ME'M pro jednotlivé teplotni kroky jsou zobrazena na
obrazcich 5.1a-g. Pti méteni byl ve vysSce 120nm nad povrchem vzorku detekovan silny
magneticky signdl s fazovym rozpétim ~ + 15 °. Data jsou upravena zarovnanim medianu
faze na nulu (viz sekce 4.4.4) s jednotnou skalou odstini Sedé podle maxima a minima
detekované faze. PFi méteni se vzristajici teplotou doslo nékolikrat ke zméné barevného
kontrastu u nanoostrovii vyznacenych barevnymi kolecky.

= 10
g) T = 363K h) T = 308K i) T = 312K

Obrazek 5.1: Pozorovani magnetického signidlu nanoostrovii FeRh. a-g) Teplotni vyvoj méfeni
se skenovacim oknem o hrané 5um v rozmezi 298—363 K s pozorovanymi zménami v magnetic-
kém kontrastu oznacenymi barevnymi kolecky. h-i) Vybrani dva reprezentanti méieni 308—323 K,
pii kterém ztstaval magneticky kontrast beze zmény.

Pozorovana zména magnetického kontrastu pii méfeni MFM je v literatuie [34,35] vy-
svétlovana dvéma moznostmi, bud dochazi k prepnuti magnetizace hrotu, nebo ke zméné
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5.1. VYSLEDKY MFM —~ VZOREK S NANOOSTROVY

magnetizace struktury na vzorku, vyvolané nehomogennim magnetickym polem hrotu.
Hroty uzité pro métreni nanoostrovii maji nominalni koercitivitu ~ 40m'T a jsou stabi-
lizovany vnéjsim kolmym polem o velikosti 0,4T, coz zmensuje pravdépodobnost jejich
prepnuti vlivem rozptylového pole ostriivki. Po prepnuti hrotu by také mélo dojit k pre-
vraceni magnetického kontrastu v obrazku z ¢erného na bily, coz nepozorujeme.

Moznosti prepinani magnetizace struktury vlivem nehomogenniho magnetického pole
byla studovand Changem a kol. [35], skupina dokézala cilené (pomoci magnetického pole
hrotu) ovliviiovat magnetizaci vybranych feromagnetickych struktur, které byly z poc¢atku
uniformné zmagnetované v roviné vzorku. Pokud by v nasem ptipadé dochéazelo k prepnuti
magnetizace vybranych nanoostrovii, pozorovali bychom lokalni zménu kontrastu (z ¢erné
na bilou), coZ nepozorujeme — magneticky signal z nanoostrovi je Sedy, tedy nemagneticky.

Pro prozkouméani moznosti, ze je pozorovani spojeno s fazovou preménou, bylo pro-
vedeno detailnéjsi méreni pii teplotnim rozsahu 303—323 K v oblasti vyznacené modrym
¢tvercem na obrazku 5.1g, kde pfi predchozim méreni doslo ke zméné magnetického kon-
trastu. Na celém teplotnim intervalu nebyla detekovana podobnd zména magnetického
kontrastu jako v pripadé méreni se skenovacim oknem 5um a navic bylo seskupeni nano-
ostrovil od pocateéniho méreni ve FM fazi, zptsobené nejspis nedostatecnym zchlazenim
a vlivem vnéjsiho rozptylového pole ostatnich FM ostrivki.

Ke zvySeni magnetického signdlu (zména kontrastu z Sedé na Cernou) dochézi pfi
zvySovani teploty, s vyjimkou pocatecni teploty T' = 298 K, kdy se nanoostrovy vyznacené
kolec¢ky nachazely nejspis ve svém metastabilnim FM stavu. K jejich prechodu do AF faze
ziejmeé doslo pii docasném poklesu teploty, ktery nebyl zaznamenan mérenim. P1i dalsim
zvySovani teploty doslo k oc¢ekdavanému prechodu AF-FM. V souladu s vySe zminénymi
argumenty je zména magnetického kontrastu pii zvySovani teploty zpiisobena fazovou
preménou.

-39 . - . . . 30 . . . . .
o e ) ]
— lin. fit Ymin
45} X Puax ] 2% | ]
50 — lin. fit Pmax | ] 24 }
5 -95 o 22t
S 5
> 60} ¢ W T
& 65} E 18
- =70 + 9 N 16 +
75l R* = 10,9834 ul
80 | 5 12}
298 303 308 313 318 323 328 298 303 308 313 318 323 328
Teplota [K] Teplota [K]

Obrazek 5.2: a) Zobrazeni detekovanych hodnot ¢min & @max 8 prolozenymi piimkami. b)
Témeér konstantni rozdil ¢max & @min ilustrujici, ze ve feromagnetickém stavu se rozpéti fazi
s teplotou neméni.

Jednotlivym métrenim z pozorovani v teplotnim rozsahu 303—323 K byla pomoci me-
tody ze sekce 4.4.1 nalezena piislusna @i, a Pmax', které jsou vyneseny v zavislosti na tep-
loté na obrazku 5.2a. Linearni regresi v programu MATLAB R2016a byla data prolozena
primkami, se zjisténymi smérnicemi dmay/dT = (—1,039 £ 0,125)°/K a dpp,/dT =

1Pocatek spojitého histogramu a jeho konec.
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(—1,022+0,119) ° /K. Pro posouzeni spravnosti linedrni regrese je na obrazku ke kiivkdm
doplnéna hodnota sumy rezidui.

Z obréazku 5.2b je patrné, ze rozsah detekovanych fazi (max — @min) ZUstava pro nano-
struktury ve FM fazi konstantni, s drobnymi odchylkami v souladu s ptibliznou chybou
detekce faze ~ 0,5°. U struktur, které prochazi fizovou preménou z AF do FM faze, se
tento rozsah zvétsuje (viz obrazek 4.9b).

5.2. Vysledky MFM — vzorek se strukturami

U struktur FeRh s laterdlnim rozmérem mensim nez 1000nm (viz sekce 3.7) dochazi
ke zméné charakteru fazového prechodu FM-AF oproti AF-FM. MFM méreni vybranych
struktur — diski s primérem 2 pum, 1 um a 500 nm — v poli o velikosti 0,4 T kolmém k roviné
vzorku mélo za cil prispét k poodhaleni charakteru skokového pfechodu FM-AF z hlediska
doménové struktury. Nejprve je uveden vycet provedenych méteni s fazi reprezentovanou
v odstinech Sedé (sekce 4.4), podminek, za kterych byla méreni provedena, a zakladnich
charakteristik. Nasledné jsou v samostatné sekci s kvantitativnimi vysledky rtizné velikosti
diski porovnavany mezi sebou.

5.2.1. Méreni disku o priméru 2 um

Jedinym celistvym souborem méfeni s proméfenymi AF-FM i FM-AF prechody je méfeni
pro 2 um disk. Méfeni magnetického signalu bylo provedeno nad topografii vzorki ve vysce
120nm s velikosti ¢tvercového skenovaciho okna o hrané 3um na 256 pixelech. Tyto
podminky jsou stejné i pro méreni dalsich diskl, nebude-li zminéno jinak.

Piechod AF-FM — zahfivani

Jednotlivd méteni pro ohfev v teplotnim intervalu 323—345 K s krokem 2 K jsou vynesena
na obrazcich 5.3a-1, pro které je volena jednotnd barevnd skéla, kterd je zobrazena na
obrazku 5.31. Jiz od pocatecniho méreni na obrazku 5.3a pti 323 K je znukleovano nékolik
FM domén na okrajich vzorku, ty se se vzristajici teplotou (obrazky 5.3a-e) zvétsuji. Pfi
méteni s teplotou 333 K na obrazku 5.3f dochazi k nukleaci prvnich FM domén mimo FM
okraj. Pfi dalsim zvétSovani teploty (obrazky 5.3g-1) dochézi k nukleaci dalsich FM domén
a sileni magnetického signalu novych i stavajicich domén. Tento trend by pokracoval i pro
vyssi teploty nez 345K na obrazku 5.31 az do stavu, kdy by byly veskeré domény plné
saturovany.

Pfechod FM-AF — chlazeni

Méteni pro prechod FM-AF (chlazeni) bylo provedeno z maximalni dosazitelné teploty
363 K do 288 K s nepravidelnym krokem. Ve zminéném rozsahu teplot byly zméfeny také
teploty 353, 343, 333, 328, 323, 318 K. Vysledky méfeni jsou zobrazeny na obrazcich 5.4a-h
se spolecnou fazovou $kalou? zobrazenou na obrazku 5.4i. Obrazek 5.4a pii 363 K neni
plné saturovan a obsahuje mista odkud nepochézi zadny signal, coz indikuje AF domény.
S nésledujicim chlazenim (viz obrazky 5.4a-d) dochézi k rozristani AF domén. Pii teploté

2Stejn4 jako pro ohfev.
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c) T =327K

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

“12,3

i) T =341K k) T = 343K ) T = 345K

Obréazek 5.3: MFM signal pro FeRh disk o priméru 2um prochézejici pfi ohfevu fazovou
preménou AF-FM v méfeném teplotnim intervalu 323—345 K. Pro obrazky a)-1) je volena jed-
notna fazova skila, kterd je zobrazena na obrazku 1). Se vzristajici teplotou dochézi k zesilovani
signdlu pochézejicitho z FM domén na okrajich, zaroven dochéz{ k nukleaci novych FM domén.
P1i teplotach okolo 333 K zacinaji nukleovat domény i mimo okraj vzorku. Tyto dva trendy
neustavaji po cely teplotni interval.

328 K dochazi k prevladnuti AF faze nad FM fazi. Pri dal$im sniZzovani teploty dochazi
k zeslabovani magnetického signdlu az do teploty 288 K, kdy feromagneticky okraj témér
vymizi.
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a) T = 363K b) T = 353K T = 343K

d) T = 333K e) T = 328K —323K

12,3
i123
g) T = 318K h) T = 288K

Obrazek 5.4: MFM signal pro FeRh disk o priméru 2pum prochazejici pii chlazeni fazovou
preménou FM-AF v méfeném teplotnim intervalu 363—288 K. Pro obrazky je volena jednotni
fazova skila, kterd je zobrazena na obrazku i). Pri 363 K jeSté neni struktura plné saturovand
a pri snizovani teploty dochazi k anihilaci FM domén za vzniku AF domén, ¢imz klesa signal.
Po ochlazeni na 288 K témér mizi FM okraj.

5.2.2. Méreni disku o priméru 1 um

S témét stejnymi parametry jako pro disk s primérem 2 um byl zméifen MFM signal béhem
fazové premény pro disk s primérem 1 um. Skenovaci okno bylo voleno jako ¢tverec o hrané
2 um a bylo provedeno métfeni pouze pro chlazeni v teplotnim rozsahu 363—298 K s krokem
5 K. Méfeni magnetického signalu s jednotnou Skalou (obrézek 5.5i) jsou zobrazena na
obrazcich 5.5a-n.

P1i 363K (obrazek 5.5a) byl disk plné saturovan. Disk v saturovaném stavu setrval
i ve tfech nasledujicich teplotnich krocich (obrazky 5.5b-d), kde doslo ke stabilizaci FM
faze na rozdil od disku o priméru 2 um. Doslo k tzv. podchlazeni (anglicky v odbornych
publikacich supercooling). Razantni zména v magnetickém signélu nastala pii chlazeni
v intervalu teplotu 338—323 K zobrazeném na obrézcich 5.5f-i. Pfi dalgim chlazeni (viz ob-
razky 5.5j-n) dochazi k zeslabovani magnetického signalu vlivem anihilace FM domén a
nukleaci AF domén.
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a) T = 363K b) T = 358K ¢) T = 353K

-

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

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

j) T =318K k) T = 313K 1) T = 308K
10,1

10,1

m) T = 303K n) T = 298K

Obréazek 5.5: MFM signal pro FeRh disk o priméru 1pum prochazejici pii chlazeni fizovou
preménou FM-AF v méfeném teplotnim intervalu 363—288 K s pravidelnym krokem 5 K. Pro
obrazky a)-mn) je volena jednotnd fazova skila, ktera je zobrazena na obrazku o). Pii 363K je
struktura plné saturovana.
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5.2.3. Méreni disku o primeéru 500 nm

Posledni ze sady méteni diskli se tykalo disku o priméru 500 nm. Kvili technickym pro-
blémim se podafilo zméfit pouze ohfev (pfechod AF-FM). Pro méfeni bylo voleno mi-
kronové skenovaci okno a méreni bylo provedeno v teplotnim intervalu 298 —343 K. Méteni
je zobrazeno na obrazcich 5.6a-h. Na obrazku 5.6i je vynesena fazova §kdla. Protoze byl
magneticky signal slabsi nez u vétsich diski, byla méfeni magnetického signalu provedena
v mensi vysce — 100 nm nad povrchem.

T = 323K e) T = 328K

T = 338K h) T = 343K i)

Obrazek 5.6: MFM signal pro FeRh disk o priméru 500 nm prochéazejici pii ohfevu fazovou
preménou AF-FM v méfeném teplotnim intervalu 298—343 K. Pro obrazky a)-h) je zvolena
jednotnd fazova Skéala uvedend na obrazku i). Mé&feni na obrazku e) a h) podlehla teplotnimu
driftu, coz se projevilo deformaci obrazu.

¢) T = 318K

11,2

Meéfteni bylo ze zatim nevysvétlenych divodi zatizeno velkym mnozstvim pieskoki.
Takto chybné zméfené hodnoty se dafrilo castecné odstranit postupem zminénym
v sekci 4.4.1. Méfeni disku také podléhalo velkym teplotnim drifttim (deformace obrazu),
patrnym zejména v obrazcich 5.6e a 5.6h, které proto nejsou vhodné pro dalsi vyhod-
nocovani uvedené v sekci 5.2.4. Vlivem prostorového omezeni byl feromagneticky okraj
pri teploté 298 K na obrazku 5.6a zredukovan do dvou rozpoznatelnych domén. Pii da-
ISim zahtivani se tyto domény zvétsovaly a okolo teploty ~ 343 K doslo k jejich slouceni,
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viz obrazek 5.6h. I pfes zna¢nou deformaci lze z obrizku usuzovat, ze saturac¢ni teplota
disku s primérem 500 nm je ptiblizné 343 K.

5.2.4. Diskuse vysledkt

V souborech méfeni pro disky s priméry 1 um a 2um byla bila barva prifazena mistim,
odkud pfichdzi magneticky signdl, a ¢ernid mistfim, odkud nepfichizi®. Bil4 mista tedy
koresponduji s FM doménami, ¢ernd mista uvniti disku koresponduji s AF doménami.
Na obrazku 5.7a-b jsou vyneseny dva z binarnich obrazk pro méfeni diskli s primérem
2um a 1um pii stejné teploté béhem chlazeni.

Pti chlazeni disku s primérem 2um se ukéazalo, ze rist AF domén probihd z vice
nukleacnich center nez u disku s primérem 1um, coz odpovida transportnim mérenim.
Vétsi pocet nukleac¢nich center pak ovliviiuje pribéh premény — v materidlu existuje vétsi
pravdépodobnost, ze dojde k preméné FM-AF za vysSich teplot. Diky dostate¢nému poctu
nukleacnich center také disk o primeéru 2 um nevykazuje skokovou preménu, kterd byla
pozorovana pii méfenich elektrického odporu [1]. Po¢et AF domén stanovenych jako pocet
souvislych oblasti je v zavislosti na teploté vynesen na obrazku 5.7c. SniZzovani poctu
domén neni zpusobeno anihilaci AF domén, ale jejich slouc¢enim do vétsich celk.

10

-~ 2um disk
-~ lpm disk

oo

Pocet AF domén
NSERYEN

\)

oo

e}

283 303 323 343 363
Teplota [K]
a) b) c)
Obrazek 5.7: a) Zobrazeni deviti AF domén (absence magnetického signalu uvnit¥ disku) pii
chlazeni u disku s priamérem 2 um pii teploté 343 K. b) Zobrazeni jediné AF domény p#i chlazeni
disku o priaméru 1 pm pii teploté 343 K. ¢) Pocet AF domén v zavislosti na teploté pro chlazeni
disku s primérem 2 um a 1 pm.

Hysterezni smycka

U disku s primérem 1um je chovani pii prechodu FM-AF rozdilné od vétsich struktur,
prostorové omezeni zde ma vétsi vliv. Tento fakt byl ilustrovan obrazky 5.7a-c znézornuji-
cimi pocet AF domén (nuklea¢nich center) na teploté. Silnou asymetrii prechodi AF-FM
a FM-AF u mensiho z disku Ize také potvrdit sestrojenim hystereznich kfivek, uvedenych
na obrazku 5.8.

Jednotlivé body odpovidajici mnozstvi FM faze u 2um a 1um diskd byly vytvoieny
z binarnich obrazkt sectenim vsech pixeli bilé barvy, ¢imz byl ziskan pocet pixel od-
povidajici magnetickému signalu pro konkrétni teplotu. Soucet byl normovan v pripadé

3Transformace MFM zobrazeni na binarni obrazek je popsana v sekci 4.4.3.
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Obrazek 5.8: Hysterezni smycka srovnavajici normovany VSM signal a normovanou velikost
FM domén ve FeRh discich s priméry 2um a 1pm.

disku o primeéru 1 um svym maximem a v pripadé disku o primeéru 2 um predpokladanym
saturovanym stavem®*. Aby bylo mozné VSM méfeni porovnavat s magnetickym signilem

diskii, musela byt zavislost magnetizace na teploté korigovana vztahem, ktery uvedl Maat
a kol. [10]

dr
AT = = M(T). (5.1)

P1i vypoctu byla hodnota magnetického momentu z magnetometru délena objemem
magnetické vrstvy (= 50 nm x 5 mm x 5 mm). Nésledné byla magnetizace normovand svou
maximalni hodnotou.

Magnetickd pfeména u prostorové omezenych struktur nastava za nizsich teplot nez
u signalu VSM odpovidajictho tenké vrstvé, coz je zpusobeno vétsim stupném volnosti
pro relaxaci pnuti. Pro disk s primérem 2um lze vypozorovat priblizné stejnou Sirku
hystereze ~ 15 K a spojité prechody mezi AF-FM, FM-AF jako u tenké vrstvy. Pro disk

s prumérem 1um lze vypozorovat silné prechlazeni a strmy narust AF faze v oblasti
328—-333 K.

4Saturovany stav byl ziskan z bindrniho obrazku pro 363 K. V tomto obrazku byly uvniti disku zby-
vajici AF domény, které byly pii normovani faze zapocteny jako FM.
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6. Zavér

Bakalarska prace se v resersni ¢asti zabyvala popisem dosavadnich pozorovani a vlivu
prostorovych omezeni na magnetickou fazovou preménu v FeRh. Byla také doplnéna o za-
klady z teorie magnetismu, které byly nutné pro pochopeni experimentalni ¢asti.

Hlavnim tikolem experimentalni ¢asti bylo provést kvantitativni pozorovani doménové
struktury mezostruktur FeRh pii skokovém prechodu FM-AF a vysledky nasledné porov-
nat s predchozim vyzkumem asymetrie fizového prechodu provedenym pomoci méreni
elektrického odporu. Pro zobrazeni doménové struktury, tvara a velikosti fazovych do-
mén byla pouzita metoda MFM ve vnéjsim magnetickém poli o velikosti 0,4 T kolmém
k roviné vzorku. Bylo provedeno méreni fazové premény v zavislosti na teploté pomoci
MFM pro tii rizné velké struktury tvaru disku s priméry 2 um, 1 um a 500 nm a dale pro
naprasovanim vytvorené nanoostrovy.

Pro porovnani s predchozim vyzkumem bylo nutné MFM vysledky kvantifikovat.
Méteni fazové premény disku s primérem 500 nm podléhalo velkym teplotnim driftim,
a proto nebylo vhodné pro kvantitativni analyzu. Z kvantitativni analyzy poc¢tu nukleac-
nich center pti fazové preméné diski s priméry 2um a 1 um bylo zjisténo, ze pii chlazeni
disku s priimérem 2 pm dochazi pii prechodu z FM do AF faze ke vzniku vétsitho poctu
nukleacnich center nez u disku s primeérem 1pm. To mé za nasledek spojitéjsi prechod
z FM do AF faze u vétsiho z diskd, oproti nahlému — skokovitému pfrechodu mensiho
z diskl. Z magnetického signalu byly déle sestrojeny hysterezni smycky, které ukazuji, ze
u disku s primérem 2 um dochdzi ke spojitym prechodim AF-FM a FM-AF se srovnatel-
nou Sitkou hystereze jako u tenké vrstvy, ze které byly disky vyrobeny. U disku s primérem
1 um bylo naopak pozorovano ptrechlazeni FM faze a nahly narist AF faze pii prechodu
FM-AF v rozsahu teplot 328—333 K. Tyto vysledky byly prezentovany na mezinarodni
konferenci INTERMAG 2017 potadané v Dublinu [36].

Dale byl zméren MFM signdl vzorku s nanoostrovy vytvorenymi primo pfi napraSovani.
Vzorek byl dle VSM analyzy feromagneticky, ale méfeni magnetického signalu pomoci
MFM objevilo zménu magnetického kontrastu nékterych nanoostrovii, coz bylo vysvétleno
fazovou preménou AF-FM, kterd byla silné ovlivnéna rozptylovymi poli okolnich FM
nanoostrovi.

Pro navazujici experimenty tykajici se méreni transportnich vlastnosti a méreni MFM
zaroven byla vylepsena soucasna meérici sestava pridanim vinovodu. V nasledujicich expe-
rimentech bude nutno omezit vliv teplotnich driftt a zabudovat do algoritmu kvantitativni
analyzy jejich korekci. Dale bude nutné se zamérit na méreni struktur mensich nez 1 um
s detailnim promérenim teplotniho intervalu, ve kterém dochézi ke schodovitym zménam.
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Dodatek A

Proces magnetronového naprasovani

Pted depozici byl monokrystalicky substrat MgO (001) uvnit¥ magnetronu zah¥ivan na
teplotu 723 K po dobu 20 minut pro desorpci necistot a stabilizaci teploty pred depozici.
Depozice probihala pii tlaku 2,8 - 1073 mbar pomoci argonového plazmatu pii vykonu
zdroje 50 W. Prvni 4 minuty probihal rist pii teploté 723 K s cilem rovnomérné pokryt
povrch substratu. Poté byla béhem probihajici depozice zvysena teplota na 873 K, po
dalgich 4 minutach byla (za neustalé depozice) teplota zvySena na teplotu 1073 K a pfi této
teploté pokracovala depozice po zbylych 12 minut. V zavislosti na depozi¢ni rychlosti bylo
dosazeno tenké vrstvy o tloustce okolo 40—50 nm. Vrstva byla nasledné podrobena zihani
pri teploté 1073 K po dobu 45 minut pro dosazeni co nejlepsiho krystalického usporadéani
ve formé mrizky CsCl. Po dokonceni Zihani byl vzorek ochlazen na pokojovou teplotu,
pii které byla deponovana vrstva Pt o tloustce 2—3 nm, ktera chrani FeRh pied oxidaci.
Dalsim krokem pfi vytvareni mikro- a nanostruktur je elektronova litografie, pro jeji acely
byla na substrat nadeponovana vrstva Ta pro zlepSeni adheznich vlastnosti.

Proces elektronové litografie

Pti vyrobé struktur na vzorku se postupovalo podle nasledujicich krokt, ilustrované ob-
razkem 6.1:

o Cisténi a vyh¥ivani vzorku — Vzorek byl ¢istén v acetonu a v isopropylalkoholu
(IPA) v ultrazvukové 1dzni. Déle byl vzorek vyhfivan na plotynce pii 393 K za ti¢elem
desorpce vody a uhlovodikli absorbovanych na povrchu vzorku.

e Naneseni rezistu — Negativni elektronovy rezist FOX16 byl nanesen pomoci spin-
coateru'. Spincoater otacel vzorkem s frekvenci 4000 otdc¢ek za minutu, ¢imZ po
naneseni rezistu byla vytvorena vrstva o tloustce 600 nm. Nasledné byl rezist vy-
pecen na plotynce o teploté 353 K po dobu 2 minut. Po vypeceni rezistu byl vzorek
co nejdiive prenesen do elektronového mikroskopu, protoze rezist FOX16 na vzduchu
velmi rychle degraduje.

e Elektronova litografie - Na pozadovanych mistech byl vzorek ozafen elektrono-
vim svazkem s davkou v rozmeni 600—700 uC/cm? pii 30kV.

e Vyvolani vzorku - Po litografii byl vzorek okamzité vlozen na 90 sekund do vy-
vojky TMAH. Za stalého michani byl neozareny FOX16 odplaven. Vzorek byl na-
sledné omyt demineralizovanou vodou.

e Tontové odleptani — Vzorek byl vystaven odprasovani pomoci Ar plazmatu, ¢imz
byla odstranéna veskera naprasend tenka vrstva kromé oblasti chranénych modifi-
kovanym rezistem.

!Pro zlepseni adheze rezistu na bazi HSQ (tedy véetnd FOX16) na substratu je vhodné pouzit tenkou
vrstvu Ta.
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e Odstranéni zbytku rezistu — Pro odstranéni zbytku rezistu ze struktur FeRh byl
vzorek vnoien do roztoku BOE?.

a) Depozice SEM snimky

MgO

b) Naneseni rezistu

c) Vyvoldni

d) Tontové leptani

MgO

e) Leptani v BOE

Obrazek 6.1: Proces vyroby mikro- a nanostruktur s pfidanymi SEM snimky. a) Depozice
tenkych vrstev v magnetronu. b) Naneseni rezistu pomoci spincoateru. ¢) Vyvolani ozafenych
¢asti. d) Plosné iontové leptani Ar plazmatem. e) Leptani zbytku rezistu v BOE

2BOE je smés 49% HF a 40% NH4F v poméru 1:6.
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Pro vytvoteni vodivych kontaktl na struktufe FeRh musi byt proveden dalsi stupen

elektronové litografie, jednotlivé kroky jsou popsany v nasledujicim postupu:
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o Cisténi a vyhiivani vzorku IT - Vzorek byl ¢istén v acetonu a v isopropylalkoholu

(TPA) v ultrazvukové 1azni. Déle byl vzorek vyhfivan na plotynce pii 393 K za ti¢elem
desorpce vody a uhlovodiki absorbovanych na povrchu vzorku.

Naneseni rezistu II — Pozitivni elektronovy rezist CSAR 62 byl nanesen stejnou
metodou jako rezist FOX16, ¢imz vznikla rovnomérnd vrstva rezistu o tloustce asi
400 nm, kterd byla nasledné vypékana 1 minutu pii 423 K.

Elektronova litografie IT — Vzorek byl ozaien elektronovym svazkem, na poza-
dovanych mistech uréenych pro kontakty, s davkou v rozmeni 110—130 uC/cm? pii
30kV.

Vyvolani IT - Vzorek byl ponofen do vyvojky AR 600-546 na piiblizné 60 sekund,
¢imz byl odplaven ozafeny rezist. Proces vyvolavani byl zastaven v ustalovaéi (IPA)
a nasledné byl vzorek opldchnut demineralizovanou vodou.

Napraseni vrstvy Au — Pomoci magnetronového naprasovani byla ze zlatého terce
deponovana vrstva zlata na vzorek.

Odstranéni rezistu IT - Vzorek byl ponoten do organického rozpoustédla pomoci
néhoz byl odplaven rezist, na kterém bylo napraseno zlato. Tim doslo k vytvoreni
zlatych kontakti.
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8. Seznam pouzitych zkratek

AF
AF-FM
AFM
AMR
BOE
EBL
FeRh
FM
FM-AF
FOX16
GMR
HAMR
HSQ
IPA
MFM
MIBK
MR
PMMA
POM
PVD
SEM
TMAH
VSM
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Antiferomagnetismus, antiferomagneticky

Fazova preména z antiferomagnetické do feromagnetické faze
Mikroskopie atoméarnich sil

Anizotropni magnetorezistence

Smés roztokd HF a NH4F v poméru 1:6

Elektronova litografie

Zelezo-rhodium

Feromagnetismus, feromagneticky

Fazova preména z feromagnetické do antiferomagnetické faze
Druh negativniho rezistu

Obii magnetorezistence

Vysokoteplotni magneticky zapis

Hydrogensilsesquioxan — negativni rezist, vyuzivany pii EBL
Isopropylalkohol

Mikroskopie magnetickych sil

Methylisobutylketon

Magnetorezistence

Polymethylmetakrylat

Polyoxymetylén

Fyzikalni depozice z plynné faze

Réadkovaci elektronova mikroskopie
Tetramethylamoniumhydroxid — vyvojka

Vibra¢ni magnetometr
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