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An enormous advancement in magnetic nanomaterial research during last two
decades has been achieved. Much of the effort has been paid to the fundamental
physical aspects arising from the preparation process. New trends mainly in the
area of information, data storage and sensor technologies are pushing up the de-
velopment of new magnetic materials to nanometer dimensions. There is still a
challenge to meet on the field of the nanomaterials because only in user—specific
control limited success was reached so far. Many parameters that affect the fi-
nal material composition including heat treatment and straining effects should be
taken into account due to feasibility of tuning or perking up magnetic nanostruc-
tured materials.

Thoroughly performed scientific investigations are needed in order to success-
fully describe and clarify newly developed systems. Naturally, such investigations
have to be realized by delicate measuring methods. Therefore, this thesis is de-
dicated to the development of the particular techniques, namely magneto—optical
methods, magneto—optical vector magnetometry, Kerr microscopy and magnetic
force microscopy, which are suitable for characterization of magnetic—based nano-
materials mainly in a form of nanocomposite films and ribbons. The concept
of the thesis is divided into two parts. The first part introduces theoretical back-
ground and its physical matter including detecting principles within the scope of
measuring devices and set—ups. Operational mechanisms of the magnetic force
microscopy is described in detail as well as the nature of the long-range forces
acting on the probe or sample. The disposition of the probe to sample interaction
and concrete detection regimes are also included. Magnetooptic aparatus is pre-
sented in the similar manner with the deep description of the magnetooptic vector

magnetometry based on differential intensity method.
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The whole system is used for measuring near—surface hysteresis loops in longi-
tudinal and transversal configuration. The surface domain observation is ensured
by means of the magnetooptic Kerr microscopy.

The second part includes results obtained from the investigation performed on
two kinds of amorphous ribbons, CoFeCrSiB and FeNbB, both prepared by pla-
nar flow casting method. Amorphous CoFeCrSiB samples are interesting mainly
due to their exhibition to the asymmetric giant magnetoimpedance (AGMI) effect,
known as a promising sensor tool. We proposed the magnetooptic method, which
consists in the elimination of demagnetizing events by DC current flowing through
the ribbon. Consequently, the magnetic properties were evaluated on the basis of
condition changes during the annealing and loading.

On the contrary, the presence of crystalline phase on the surface confirmed by
Moéssbauer spectroscopy and X-ray diffraction suggests, that FeNbB ribbons em-
body interesting anisotrophy distribution and surface magnetic domain ordering.
Moreover, we utilised the schematic model, that clearly describes distribution of
amorphous and crystalline phases occured on both ribbon sides as well as the

depth profile parameters.
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Kapitola 1
Uvod

Neustale zdokonalované vyrobni postupy a technologie umoznuji vyvijet nové typy
nanostrukturovanych materidlia. Diky svym rozmérum a zajimavym vlastnostem,
které vyplyvaji ze strukturniho usporaddani, vyhovuji tyto materidly mnoha novym
trendiim i naroénym aplikacim. Masivni rozvoj zaznamenala zejména skupina
magnetickych materidl, u nichz vhodné magneto—optické, magneto—transportni
nebo ¢isté magnetické vlastnosti umoziuji vyuzit fadu fyzikalnich jevu jako super-
paramagnetismus, obi{ magnetorezistance (GMR) nebo obf{ magnetoimpedance
(GMI) (MAHDI, A. E. et al., 2003) a nédsledné je implementovat pfimo do tech-
nologie vyroby (ELSHAFIEY, I. and MOHRA, A., 2007). V oblasti magnetickych
senzoril, pamétovych zafizeni, zdznamu a ¢tenf informaci se nanomagnetické struk-
tury staly zvlaste uzitecné (RipkA, P., 1996). Pii naneseni nékolika magnetickych
nanovrstev na sebe muze dojit ke zménam v jejich magnetizaci a tim k vyraznému
ovlivnéni priuchodu elektrického proudu. Popsany fyzikalni jev GMR se ukdzal byt
vhodnym néstrojem pro konstrukci ¢tecich hlav pevnych diskiu. Magnetické sen-
zory, proudové senzory, tenzometry, elektronické kompasy, snimace polohy a dalsi
technika pak vdéci za svij rozvoj zejména vyzkumu v oblasti pfipravy amorfnich
magnetickych pasku. Vétsina téchto senzori vyuziva jevu GMI, ktery je zaloZen na
vyménné vazbé mezi magneticky tvrdou povrchovou vrstvou a amorfni objemovou
vrstvou magnetickych materidli. Moderni nanomagnetické materidly nachézeji
uplatnéni v nové vznikajicich oborech jako spintronika, magnetofotonika a dokazuji
tak, Ze nanomagnetismus se stava vyznamnou inova¢ni vyzkumnou oblasti.
Zkoumani vlastnosti nanomagnetickych materidlu, jejich povrchi, multivrstev-
natych struktur, vSak klade na méfici techniku nemalé naroky. Je nutné vyuzit

metody, které jsou neinvazivni, nenakladné, citlivé k povrchu i k jednotlivym
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vrstvam, a pfitom schopné dosdhnout dostatecné rozliseni. Ukazuje se, ze pro
tyto ucely se s vyhodou vyuzivaji magnetooptické elipsometrické metody nebo
mikroskopické metody zalozené na proskenovani méreného povrchu mechanickou
sondou. Z téchto duvodu je predkladang dizerta¢ni préace vénovéana rozvoji téchto
experimentalnich metod. V préaci je predstavena mikroskopie magnetickych sil
(MFM), pattici do velké skupiny mikroskopii se skenujici sondou (SPM), metoda
vyuzivajici magnetooptickou vektorovou magnetometrii (MOKE) a magnetooptic-
k& Kerrova mikroskopie (MOKM).

Dizertaéni prace je rozdélena do dvou celku. V prvni ¢asti je podrobné rozpra-
covéana teorie a detekéni principy méticich zafizeni s durazem kladenym na fyzikalni
aspekty. V pripadé MFM je diskutovan funkéni mechanismus spoleény pro vétsinu
mikroskopii vyuzivajicich skenujici sondu, dale pak charakter dalekodosahové mag-
netické sily, povaha interakce magnetického hrotu se vzorkem, detekéni rezimy.
Obdobné je predstavena magnetooptickd aparatura, popsan méfici mechanismus
magnetooptické vektorové magnetometrie, zalozeny na diferencialni metodé. Déle
je pak popsan magnetoopticky Kerruv mikroskop slouzici zejména pro pozorovani
magnetickych domén.

Vysledky méfeni a srovnani pouzitych technik tvotfi druhou ¢ast prace. Méfeni
provadéna technikou MFM méla metodicky charakter. V ramci experimentalni
prace na nové zakoupeném mikroskopu Ntegra Aura doslo k osvojeni méficich
postupt, ruznych typu zapojeni a proméieni nékterych nanostrukturovanych ma-
teridla véetné nize zminénych pasku. Studium magnetickych vlastnosti se uskutec-
nilo pomoci techniky magnetooptické magnetometrie. Byly naméfeny hysterezni
smycky pro s a p dopadajici polarizované svétlo, a to na dvou typech pasku, FeNbB
a CoFeSiCrB, které byly pripraveny metodou rovinného lit{ (planar flow casting),
jejiz podstatou je nastiik taveniny na rychle rotujici buben.

V piipadé CoFeSiCrB pasku vznika pii kontaktu taveniny s bubnem v dusledku
rapidniho snizeni teploty amorfni struktura. Predesilam, ze studium povrchu krys-
talické faze a amorfniho bulku bylo provedeno uz na zihanych CoFeSiB péascich (ZI—
VOTSKY, O. et al., 2005). Tyto pasky vSak byly pro nase pozorovani modifikovany
obohacenim o chrom (odolny vuéi oxidaci), pricemz se ukdzalo, Ze po néstfiku jsou
uz ryze amorfni. Tyto pasky vykazuji jev asymetrické obii magnetoimpedance
(AGMI), ale pouze tehdy, prochdzi-li mérenym vzorkem stejnosmérny elektricky
proud.

Jsou znamy tii spoustéci mechanismy AGMI (KNOBEL, M. et al., 2003). Prvn{

je zpusoben vyménnou interakci mezi tvrdou povrchovou vrstvou a mékkym bulkem



UVOD 3

materidlu (exchange bias). Druhy typ mechanismu byl pozorovan v piipadé, ze
meéfenym vzorkem prochézel stejnosmérny proud (dc bias current). Na zdkladé
vyse uvedenych poznatku byla navrzena magnetooptickd metoda, kterd spoc¢iva v
eliminaci demagnetiza¢nich efektu pravé pfivedenim stejnosmérného elektrického
proudu do vzorku (HENDRYCH, A. et al., 2009). Ttetim typem mechanismu je
privedeni stiidavého elektrického proudu na vzorek (ac bias current).

V dusledku tepelnych tuprav vzorku pii ruznych teplotdach nebo mechanického
naméhéni (zmény anizotropniho a koercitivniho pole) se sledovaly magnetické
vlastnosti a zmény v anizotropii.

Naproti tomu u FeNbB pésku byla po tepelném zpracovani pomoci Méssbauero-
vy spektroskopie a rtg—difrakce detekovana pritomnost krystalické faze na povrchu
i amorfni faze uvnitf materidlu. S vyuzitim magnetooptické metody se sledovala
mocnost krystalické vrstvy, uspotradani dalsich vrstev v prechodu z krystalické
faze do amorfni, a to jak pro stranu pasku, kterd pii piipravé piiléhala k ro-
tujicfmu bubnu, tak pro stranu opacnou (ZIVOTSKY, O. et al., 2010; ZIVOTSKY, O.
et al., 2008). Za pomoci magnetooptické Kerrovy mikroskopie byla zmapovéna

doménova struktura a distribuce anizotropie.



Kapitola 2
Mikroskopie magnetické sily

V této kapitole je vénovana pozornost historickému sledu udalosti, které s vyvojem
mikroskopie skenujici sondou (SPM) a v dalsim zejména mikroskopie magnetické
sily (MFM) tzce souvisi. Dale je diskutovana teorie MFM, zahrnujici charak-
ter dalekodosahové magnetické sily v interakci se vzorkem, jeji vliv na vysledny
obrazovy kontrast a topografii. Detailné je popsan meéfici systém MFM a jeho
detekéni rezimy. V dnesni dobeé je jiz MFM standardni experimentalni technikou,
ktera od svého zrodu urazila znacny kus cesty a vydobyla si vyznamné postaveni
mezi jinymi metodami, které jsou schopny s vyuzitim rozliénych fyzikalnich déju

velice dobfe popsat magnetické ”chovani” nejruznéjsich materidlu.

2.1 0Od SPM k MFM

Hlavnim rysem SPM je vyuziti mechanické sondy, jako detekéniho zafizeni, které
slouzi ke zprostredkovani informace o méreném vzorku. SPM totiz pracuje na zcela
jiném principu nez klasické optické mikroskopy. Jde o souhrnné oznaceni technik,
které vyuzivaji k mapovani povrchovych vrstev materidlu specifické silové inter-
akce, ke kterym dochézi mezi ostrym koncem sondy (hrotem) a povrchem vzorku
pii méfeni. Podle druhu a povahy téchto interakci se jednotlivé SPM metody lisi.
Dalsi typy SPM jako napf. mikroskopie elektrostatickych sil (EFM), laterdlnich
sil (LFM), mikroskopie modulace sily (FMM), které vyuzivaji ke studiu povr-
chovych vlastnosti materiala jiné druhy interakci lze nalézt napf. v této mono-
grafii (KUBINEK, R. et al., 2003).

Velky rozvoj SPM technik odstartoval objev metody skenovaci tunelovaci mikro-
skopie (STM) v roce 1981 (BINNIG, G. et al., 1982b). Puvodni myslenkou pfi préci
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na STM bylo rozvinout metody vyzkumu elektrickych vlastnosti materidla za po-
moci tunelovani elektront pfes potencidlovou bariéru. Po prvnim dspésném experi-
mentu ”protunelovani” elektronu, ktery provedli Binnig a Rohrer bylo jen otazkou
casu, kdy se STM rozvine ve zcela zdsadni metodu, kterd je schopna pfi rutinnim
méfen{ dosdhnout atomdrni rozliseni (BINNIG, G. et al., 1982a; BINNIG, G. and
ROHRER, H., 1987). Princip metodiky spocivd v pruchodu elektronu nevodivou
prekézkou—bariérou (plyn, vakuum) na zikladé spadu napéti mezi ostrym vodivym
hrotem a vodivym povrchem vzorku. O 5 let pozdéji ziskali oba autofi Nobelovu
cenu.

V roce 1986 byl védecké vefejnosti pfedstaven novy typ méficiho zafizeni
schopny zobrazovat povrchové struktury vodicu i izolant rovnéz v atomarnim roz-
liseni. Vyuzival vlastnosti STM a profilometru a diky silové interakci probihajici
mezi hrotem a vzorkem jej autofi Binnig, Quate a Gerber nazvali mikroskopem
atomarnich sil (AFM) (BINNIG, G. et al., 1986). Pfi pfiblizeni hrotu k povrchu
vzorku dochézi vlivem putisobicich sil k ohnut{ raménka. Tato zména polohy je pak
laserem prenaSena az na detektor a dale pocitacové zpracovana.

Na obdobném principu jako AFM pak pracuje i dalsi z SPM metod, poprvé
publikovand Martinem a Wickramasinghem v roce 1987 (MARTIN, Y. and WICK-
RAMASINGHE, H. K., 1987). Pfi pfiblizeni specidlné upraveného hrotu k povrchu
vzorku z magnetického materialu vyuziva tato technika k detekci zmény inter-
agujici magnetické (Lorentzovy) sily, a byla proto nazvéna mikroskopii magnetické
sily (MFM). Vlastni konstrukce byla velice jednoduchd a ptesto dosazené lateralni
rozliSeni uvadéji autori v fadu 100 nm. K vytvofeni celé sondy pouzili Zelezny
drat, ktery mél 25 pm v pruméru. Konec dratu se pak elektrochemicky upravil
do ostré spice a ohnul do pravého thlu. Méfeny signdl byl detekovan optickym
interferometrem.

Ve stejném roce Saénz a kol. (SAENzZ, J. J. et al., 1987) vytvorili obdobnou
techniku pro mapovéani povrchové struktury magnetickych vzorku pii dosazeném
lateralnim rozliSeni 100 nm. Oproti pfedchozimu zatizeni vyuzili k detekci STM.

Dalsi vyvoj MFM sméiuje k daleko jednodussim konstrukeim mikroskopi, jsou
vyuzivdny nové materialy pii tvorbé méticich hrotu, pohybovych zaiizeni. Pro
dosazeni vétsiho rozliSeni se specialnimi napafovacimi technikami vyrabéji tzv.
superhroty. Nové mikroskopy jsou konstruovany tak, ze lze data ziskat z vice

signalt najednou pouhym vymeénénim méfici hlavy nebo zménou rezimu méfeni.
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2.2 Teorie MFM

Princip, kterého MFM vyuzivd, je odvozeny od metody AFM, kdy lze tici, ze
MFM je AFM se sondou v podobé magnetického hrotu. S ohledem na dlouhodosa-
hové pusobeni magnetickych sil, vyvolanych vzorkem na zmagnetizovany hrot, jde
o méfeni, kterd probihaji v nekontaktnim rezimu. Raménko zakoncené ostrym
magnetickym hrotem je senzorem pusobici sily. Jakmile je sonda v dostateéné
vzdalenosti od povrchu vzorku, obvykle jde o desitky az stovky nanometri, vlivem
magnetickych interakei mezi hrotem a vzorkem dochazi ke zménam polohy raménka,
které byvaji vétsinou detekovany optickou cestou. Vysledny obraz magnetického

pole vznika skenovanim sondy nad povrchem vzorku.

2.2.1 Detekéni rezimy
MFM vyuziva dvou zékladnich detekénich rezimu
e staticky (DC) rezim

e dynamicky (AC) rezim

2.2.1.1 Staticky (DC) rezim

Jde o nejjednodussi métici postup, ktery zobrazuje vychylku raménka jako funkci

polohy. Vychyleni raménka je ddno pusobici silou, kterd se dé vyjadfit jako
F =kAz, (2.1)

kde Az je vychylka raménka a k je konstanta pruznosti raménka.

2.2.1.2 Dynamicky (AC) rezim

V tomto rezimu se detekuji zmény rezonané¢ni frekvence, amplitudy a faze oscilaci
raménka jako dusledek pusobiciho gradientu magnetické sily OF/9z. V rdmci
jednoduchého popisu rezimu je nutno vychéazet z usporadani dvou sprazenych os-
cildtoru (pruzin). Prvni oscilator je reprezentovan vychylkou raménka s danou kon-
stantou pruznosti k. Druhy oscilator vyjadiuje vzajemnou interakci mezi hrotem a
povrchem vzorku a muze byt charakterizovéan tzv. interakéni konstantou pruznosti
k;. Nejde o skutecnou konstantu. Tuto interakci vlastné zprostiedkovava gradi-
ent magnetické sily, ktery se pfi méfeni méni v dusledku zmén vzddlenosti mezi
hrotem a povrchem vzorku. Pro vyslednou konstantu pruznosti k. 1ze psat
oF

ke=Fk+k=Fk— —. 2.2
+ P (2.2)
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7 analogie harmonického oscilatoru plyne, ze rezonanéni frekvence celého sys-
tému w je posunuta o prispévek Aw ze své volné rezonancni frekvence wy vlivem
silové interakce

2 ke _ (k+ 5

w? = (wo+w)’ = m T m (2.3)

kde m je efektivni hmotnost celého raménka. V pfipadé, ze piispévek Aw bude

mnohem mensi nez wg, muzeme psat

Aw 1 OF
—_— 2.4
wo 2k 0z (2.4)

Zména rezonanéni frekvence je imeérnd interakei (gradientu magnetické sily) mezi
hrotem a vzorkem. Uvedend tvrzeni jsou postavena na zjednoduseném modelu,
ktery ukazuje, ze v dynamickém rezimu meéreni zavisi frekvence oscilaci na zméndach
gradientu magnetické sily, zatimco u statického rezimu se méfi sama sila.
Diikladnou matematickou analyzu je mozno najit v literatufe, napt. (HOP-
sTER H. and OEPEN, H. P., 2005; WaDAS, A. and GRUTTER, P., 1989).
Magnetické interakce vlivem gradientu posouvaji rezonanéni frekvenci raménka.

Existuje nékolik pfistupu, jak tyto zmény v rezonanéni frekvenci detekovat.
e Méteni amplitudy (Slope detection)

Pomoci tohoto pfistupu, ktery byl pouzit Martinem a Wickramasinghem (MAR-
TIN, Y. and WICKRAMASINGHE, H. K., 1987), se frekvence oscilaci raménka
udrzuje na vyssi nebo nizsi hodnoté nez je jeho rezonanéni frekvence, dusledkem

¢ehoz se detekovand hodnota amplitudy meén{ (roste resp. klesd viz obr. 2.1).
e Méteni fazového posunu (Phase detection)

Stejné jako se méni hodnota amplitudy raménka v ptitomnosti silového gradientu,
meéni se i fize (viz obr. 2.1). Pokud raménko osciluje s konstantni frekvenci
a vlivem gradientu se méni rezonané¢ni frekvence, dochdzi také ke zménam ve
fazi raménka (fdzovému posunu). Zmeéna féze predstavuje jednoduchou a piimou

interpretaci signalu, kterym je tvoren vysledny obraz.

2.2.2 Magneticka interakce

MFM detekuje magnetickou silu nebo gradient magnetické sily zprostiedkovavajici
magnetické interakce mezi hrotem a vzorkem. Pfiblizenim zmagnetovaného hrotu
do vnéjsiho magnetického pole vzorku vznikd magneticky potencial E. Existuji

dvé moznosti, jak tento potencidl vypocitat (reciprocita v MFM (WRIGHT, C. D.
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f f

Obr. 2.1: Méfeni amplitudy (A) resp. faze (¢)—puvodni rezonanéni frekvence
raménka je zachycena modrou barvou, zména v rezonané¢ni frekvenci

vlivem silového gradientu je nacrtnuta cerveneé.

and HiLL, E. H., 1995)). V prvnim piipadé pocitdme potencidl zmagnetovaného
hrotu v pritomnosti vnéjstho magnetického pole vzorku a ve druhém pak potencial

magnetického vzorku v pritomnosti vnéjsiho magnetického pole hrotu, tedy
E= —uo/MhﬁvdV = —MO/J\vaﬁth. (2.5)
h v

Integrujeme pfies cely objem hrotu resp. vzorku, kde H je intenzita magnetického
pole (vzorku resp. hrotu), M je magnetizace (vzorku resp. hrotu). Ktery z
pristupt je vhodnéjsi zalezi na povaze problému, ktery je nutno vytesit. Vétsinou

se vsak vyuziva toho vypoctu, pii kterém je dobie definované rozptylové pole.

2.2.3 Separace magnetického kontrastu

Béhem MFM meéfeni se méni vzdalenost hrotu a vzorku fddové mezi desitkami
az stovkami nanometru. Coz je Siroké rozmezi, ve kterém se kromé daleko-
dosahové magnetické sily mohou projevit i dals{ interakce (STIFTER, T. et al.,
2000). Nejcastéji jde o van der Waalsovy, elektrostatické, kapildrni nebo kvantové—
mechanické sily, které vysledny magneticky obraz znehodnocuji. Jejich pficinou
vstupuje do méfeného signdlu informace o kontufe (topografii) povrchové vrstvy.
Existuje celd fada experimentu, které vedou k uspokojivé separaci topografického
obrazu od magnetického kontrastu (SCHONENBERG, C. et al., 1990). Ve vétsine
piipadu jde o modulaci magnetické nebo nemagnetické ¢asti signélu.

Elektrické a magnetické sily se oproti silam kapildrnim nebo kvantové—me-
chanickym Fadi mezi sily dalekodosahové. Toto rozdéleni v sobé paradoxné skryva
obrovskou vyhodu, nebot Ize zkonstruovat méfici aparaturu, kterd je schopna de-

tekovat ptispévky kratkodosahovych interakénich sil pti tvorbé topografie povrchu
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a zaroven piispévky dalekodosahovych interakci pro magneticky kontrast pfi jed-
nom méfeni. Jednou z prvnich technik vyuzivajici rizny silovy dosah byla tech-
nika ac AFM (MARTIN, Y. et al., 1987). Cilem préce bylo ziskat informaci
o povrchovych vlastnostech piichazejici z ruznych oblasti méfeného vzorku. I
kdyz méfeny vzorek nebyl magneticky, dokazali, ze lze v jednom méfeni po-
hodlné oddélit silné kratkodosahové sily utvarejici topografii od slabsich daleko-
dosahovych magnetickych a elektrostatickych sil.

Dnes se pro separaci magnetického kontrastu od topografie ve vétsiné piipadu
vyuziva technika dvojiho skenovén{ (two—pass technique (HOSAKA, S. et al., 1992)),
popularizovéna firmou Digital Instruments jako tzv. ”lift—-mode” rezim. Princip
metody spoc¢iva ve dvou pruchodech métici sondy stejnou oblasti na vzorku. To-
pografie vzorku je zobrazena pomoci poklepového rezimu s vyuzitim oscilacni am-
plitudy raménka jako kontrolniho (referenc¢niho) signélu (zpétné vazby). Magne-
ticky kontrast Ize jednodusSe docilit preskenovanim jiz naméreného topografického

signalu v predem stanovené vysce od povrchu vzorku.

2.3 Mikroskop magnetické sily Ntegra Aura

Platforma mikroskopu skenujici sondou Ntegra Aura firmy NT-MDT byla specidl-
né vyvinuta pro studium povrchovych vlastnosti materidla. Jde o adaptabilni
zafizeni, ke kterému je mozno pripojit celou fadu podpurnych prvku a prizpusobit
se tak potfebam méfeni. Je mozno pracovat s vodivymi ¢i nevodivymi vzorky,
analyzovat biologické preparaty, vyuzit plynové atmosféry nebo nizkého vakua ke
studiu kovovych materidla, kompozit, magnetickych mikroé¢éstic.

Specializaci tohoto mikroskopu je analyza povrchu ruznych typt materidla za po-
moci interakénich sil vznikajicich pfi priblizeni mériciho hrotu ke vzorku. Z velkého

spektra méficich rezimu bude v dalsim diskutovdna metoda MEFM.

2.3.1 Funkéni schéma

Celé zafizeni sestavéd z nékolika dulezitych celki: zdkladni jednotka, méfici jed-
notka (méfici hlava, skener), opticky systém, antivibra¢ni jednotka, kontrolni jed-

notka, pocitac.
e Kontrolni jednotka platformy SPM Ntegra Aura

Jde o centralni jednotku systému Ntegra Aura, kterd vyhodnocuje a zpracovava

signdly prichazejici z méfici hlavy, konvertuje zpracovana data.
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Obr. 2.2: Platforma sestavy mikroskopu SPM Ntegra Aura (NT-MDT)
umoznuje diky své konstrukci vyuzit vice nez 40 ruznych AFM
metod-STM, AFM (contact + semi-contact + non-contact), LFM,
MFM, EFM, Scanning Capacitance Microscopy (SCM), Kelvin
Probe Microscopy (KPM), Lithography a dalsi.

Opticky systém

e

[
]

Kontrolni jednotka

J Kryci maska

Skener | | Vzorek

Nastavec - Uchyceni vzorku

Zakladni jednotka

Software zpracovani

Obr. 2.3: Schématicky naért komponentu platformy SPM Ntegra Aura.

10
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e Nistavec a uchyceni vzorku

Vyménny nastavec je uzpusoben k uchyceni méfici hlavy mikroskopu, skeneru a
vzorki. Se vzorky, které jsou upevnény na specidlni desti¢ce lze manipulovat v

roviné x, y pomoci mikrometrickych sroubt.
e Meérici hlava

Cést mikroskopu, kterd zodpovidd za pFesnou pozici hrotu nad povrchem vzorku
a jeho pohyb vzhledem k povrchu vzorku. Soucasti hlavy je skener umistény v

kovové jednotce, laserovy systém a drzak sondy.
e Drzék sondy

Sonda je prichycena na safirovy podstavec pomoci pruzné svorky, kterou lze ovladat
(tlak na sondu) pomoci lichobéznikové pdky. Pod safirovou podlozkou je umistén
piezo—element, ktery indukuje oscilace sondy a udrzuje je na dané frekvenci béhem

méfeni.
e Kryci maska

Ochranny kryt mikroskopu slouzi k potlaceni elektromagnetického pole, zvukového
Sumu nebo teplotnich vykyvu. Diky své konstrukci muze byt naplnén plyny nebo

lze vymezeny prostor evakuovat.
e Software-"Nova”

Program Nova je software ur¢eny vyhradné pro platformu SPM mikroskopu Ntegra
Aura (NT-MDT), ktery #{di cely mechanismus méfeni. Ovlada nastaveni optického
systému, porizuje a vyhodnocuje frekvenéni odezvy pii ohybu raménka, kontroluje
mechanismus pfiblizeni sondy ke vzorku a nasledny povrchovy sken, ovliviiuje
nastaveni a polohovani vzorku, vyhodnocuje a zpracovava méronosny signal, ktery

je nésledné transformovén do 2-D, 3-D obrazu.

2.3.2 Meérici mechanismus

Laserovy paprsek je fokusovan na pruzné raménko, ze kterého se odrazi pod
ur¢itym hlem a dopadd na kvadrantovy detektor. Pii zméné polohy raménka
vlivem interagujici magnetické sily se méni thel odrazeného paprsku, ¢imz se
také meéni pozice svételného bodu na kvadrantovém detektoru. Tento mecha-

nismus je zndm pod ndzvem optickd pakova detekce (optical lever). Prestoze jde
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Z-senzor
———

Z-skener

lozuas-xX
———

laua)s—x
laua)s—-A
lozuss-A

Kvadrantovy detektor

Zrcétko

Piezoelektricky skener

Vzorek

Obr. 2.4: Schématické usporaddni méfictho mechanismu MFM-péakova

Sonda

laserova detekce. Kvadrantovy detektor je rozdélen na 4 fotodi-
odické segmenty. Indikdtor polohy laserového svazku je na zacatku
méfeni nastaven doprostied vsech segmentu (DFL udavé rozdilovy
signdl mezi horni a spodni polovinou detektoru, LF pak mezi levou a
pravou polovinou detektoru, Laser znaci celkovy signal prichazejici
ze vsech fotodiod, ktery je timérny intenzité laserového svazku,

ktery se odrazi od sondy).

o velice jednoduchy systém, vyznacuje se vysokou citlivosti srovnatelnou s jinymi
detekénimi principy (interferometrie, STM, piezo-rezistivni detekce).
V rdmci vysSetfovani magnetickych vlastnosti je nutno oddélit magneticky obraz od
topografie (viz podkapitola 2.2.3). Elegantnim feSenim je pouziti metody dvojiho
skenovani. Pt prvnim prichodu sondy spo¢ivd magnetické méteni ve skenovani
topografie v kontaktnim nebo semi-kontaktnim (poklepovém)! rezimu. Ulozend
topograficka kfivka je pak vodici linii pfi druhém pruchodu, kdy je sonda umisténa
do vhodné vysky (10-100 nm) a reaguje pouze na dalekodosahovou magnetickou
silu, pficemz krétkodosahové (napt. van der Waalsovy) sily se eliminuji. Pfi
druhém skenovani indukuje piezo—element oscilace sondy na rezonanéni frekvenci.
Magneticky obraz je pak sestaven diky zméndm ve fazi (fdzovy rozdil) oscilaci
sondy.

Béhem skenovani povrchu vzorku se hrot pohybuje v oblastech s ruznou to-

pografii, coz se projevi nejen ve zméndch vzdédlenosti mezi hrotem a vzorkem,

1Oscilujici raménko obéas udeii (poklepe) do vzorku, dochazi k obcasnému kontaktu mezi

hrotem a povrchem vzorku.
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g

Fazovy rozdil

} Semikontaktni mod

Povrch vzorku Povrch vzorku

Z/“/\/\—/\ *E‘j -l

Topografie Kontrast

Obr. 2.5: Méfic! mechanismus dvojiho pruchodu (two-pass method). Na
levém obrazku je schématicky znazornén prvni pruchod sondy nad
povrchem vzorku—dosazeni topografie. Na pravém obrazku je vy-
obrazen druhy pruchod podél jiz naméreného topografického profilu
v dané konstantni vy$ce nad povrchem vzorku—dosazeni magnetic-

kého obrazu.

ale také ve zménach hodnot interakénich sil. Pro zajisténi konstantni vzdalenosti
skenujictho hrotu od povrchu vzorku se pouzivd tzv. zpétné vazby (smycky).
Pii priblizeni hrotu k povrchu vzorku vzrostou hodnoty interakénich sil. Tim se
zvy$i i napétovy signdl odrazejici tuto zménu, ktery detekuje registraéni jednotka.
Komparétor porovnd hodnoty referenéniho signalu (signdl registraéni jednotky
pro piedem nastavenou vzdalenost) a napétového signalu, na jehoz zdkladé vy-
generuje opravny (korigujici) signdl. Skener pak diky korekei zareaguje odddlenim

(priblizenim) hrotu od (ku) povrchu vzorku.



Kapitola 3

Magnetooptika

Interakce svételného zareni s magneticky orientovanou latkou ilustruje propojeni
dvou specifickych oblasti fyziky - optiky a magnetismu v rdmci védni discipliny,
pro kterou se vzilo oznaceni magnetooptika. Efekt, jez pti pusobeni magnetického
pole na sklenény vzorek sta¢i rovinu polarizace prochazejictho zareni, poprvé v
roce 1845 pozoroval a vysvétlil Michael Faraday (FARADAY, M., 1846). Vénoval se
také studiu magnetooptickych efektu vznikajicich pii odrazu svételného zareni od
kovovych materidli v magnetickém poli, ale vzhledem k povrchovym nerovnostem
nebyl schopen své pozorovéni vhodné interpretovat. O 32 let pozdéji (1877) John
Kerr (KERR, J., 1877) pozoroval a popsal jev sta¢eni polariza¢ni roviny svételného
zareni pii odrazu od povrchu lesténé tyce.

Magnetooptické jevy lze rozdélit podle povahy interakce s magnetooptickym
prostfedim na jevy na pruchod svételného svazku (Faradayuv jev) méfenym vzor-
kem a jevy na odraz svételného svazku (Kerruv jev) od vzorku (obr. 3.1). Pti Fara-
dayoveé jevu se staci rovina polarizace pii pruchodu prostiedim, které je zmagne-
tovano (smér vektoru magnetizace) rovnobézné se smérem sifeni svételného svazku.
Piitrazujeme-li smér vektoru magnetizace (presnéji fe¢eno jeho komponentu) kolmo
k sft{cimu se svételnému svazku, hovoifme o Voightové (Cotton-Moutonové) jevu,
ktery je v magnetizaci kvadraticky (jev druhého Fddu). Vzhledem k tomu, Ze
zkoumame kovové materidly, u nichz se prostupnost svétla méni s pouzitou vl-
novou délkou, polarizaci ¢i ihlem dopadu, zaméfime se na optické jevy, které jsou
vyvolany odrazem svételného svazku od méfeného vzorku. Podle orientace sméru

vektoru magnetizace (komponenty) se rozlisuji t¥i zdkladni konfigurace:

14
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Faraday

Voight (Cotton—Mouton)

Obr. 3.1: Schematicky ndkres magnetooptickych jevi na odraz (Kerruv jev—
3 zdkladni konfigurace—poldrni, longitudindlni a transverzilni) a
priichod (Faradaytiv, Voightiiv jev). Pfevzato z (Zivorsky, O.
et al., 2007).

e poldrni (kolmo k roviné rozhrani) Mp,
e longitudindln{ (rovnobéznd s rovinou rozhrani i dopadu) My,
e transverzaln{ (kolmo k roviné dopadu) Mr.

Daji-li se méfit vSechny tii komponenty, pak hovofime o magnetooptické vektorové
magnetometrii. Pro vypocet velikosti celkového vektoru magnetizace pouzivame

nasledujici vztah

M| = /M3 + MZ + M3, (3.1)

kde jednotlivé slozky pod odmocninou znazornuji vyse popsané komponenty vek-

toru magnetizace.

3.1 Magnetooptické metody

Magnetooptika je velmi rozsitenou védni disciplinou, ve které nachézeji uplatnéni
ruzné experimentaln{ metody. Vyhody, ze kterych tyto techniky ¢erpaji, 1ze shrnout
do nékolika bodi:
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Diky tomu, Ze prostupnost svétla je u kovu v fadu desitek nm, jsou tyto

techniky zejména vhodné ke studiu povrchovych tenkych vrstev materidlu.

e Jsou schopny rozlisit i signaly ptichdzejici z riznych vrstev multivrtevnatych

struktur.

e Vyznacuji se vysokou citlivosti—pii méfeni Kerrovy rotace lze ziskat citlivost

az 2 prad (HUBERT, A. and TRAEGER, G., 1993).

e Meéteny signal je imérny magnetizacnim komponentdam. Lze detekovat také
kvadratické cleny-magnetizatni komponenty vyssich rddu (Postava, K.
et al., 2004).

3.1.1 Diferencidlni intenzitni metoda

Pomoci této metody byly analyzoviany magnetické a magnetooptické vlastnosti
FeNbB a CoFeSiCrB péaski. Celd aparatura (viz obr. 3.2) sestava ze svételného
zdroje, ktery generuje laserovy svazek pracujici na vlnové délce 670 nm pii vykonu
10 mW. Rozsiteni svételného spektra o dvé vinové délky umozni dalsi laserové
zdroje, modry (405 nm) a zeleny (555 nm), s jejichZ pomoci lze ménit hloubku
vniku svétla. Svételnou intenzitu laseru moduluje foto—elasticky modulator (PEM)
na frekvenci 100 kHz po pruchodu Frank-Ritterovym polarizatorem (P;). Mo-
dulovany signdl je polarizacénim prvkem (P,) transformovén ve sméru s—(pficné
elektrickd TE vlna) nebo p—(pfiéné magnetickd TM vlna) polarizace a dopadd na
vzorek, ktery je umistén v civce generujici v misté méfeni dostateéné homogenni
magnetické pole.

Vzhledem k flexibilité méfeni bylo vyrobeno vice typu civek. Pro méreni
mékkych magnetickych materidlu slouzi civka, u niz lze generovat magnetické
pole az do vySe 1000 Oe. Ze zdroje je mozné pustit do civky maximéalné 6-7
A pficemz dosdhneme piepocetniho koeficientu 151,9 Oe/A. Tato civka umoziiuje
méfeni longitudinalni i transverzalni komponenty vektoru magnetizace a to pro
thel dopadu 0-7° a 50-88°. Pro vétsi vzorky vyuzivame konstrukéné stejny typ
civky s maximdlnim generovanym magnetickym polem az 420 Oe (koeficient 65,4
Oe/A). Kromeé zminénych civek byly v laboratofi navrzeny a zkonstruovény také
civky s jaddrem, vhodné k charakterizaci tvrdych magnetickych materidlu. Lze s
nimi méfit vsechny tii komponenty vektoru magnetizace (M, Mr, Mp). Velikost
generovaného magnetického pole v tomto ptripadé dosahuje az 10 000 Oe (1 T).

Svételny svazek, jehoz polariza¢éni stav se vlivem odrazu od vzorku zmeénil,

prochézi ddle pres Wollastonuv hranol (WP). Tento opticky prvek rozdéli svazek na
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Vzorek | - ,.*

s-polarizace

Obr. 3.2: Experimentdlni magnetooptickd konfigurace (vcetné fotografii
optickych prvku) vyuzivajici diferencidlni intenzitni metodu—na
obrazcich oznacenych jako A resp. B je celkovy pohled na levou
resp. pravou vétev méfictho usporadani, tak jak byla navrzena
v laboratofi. Na spodnim obrdzku je schematicky zndzornén
pruchod svételného svazku magnetooptickym prostredim s pop-

sanym soufadnicovym systémem.

dvé linedrné polarizované komponenty vuci sobé vzdjemné kolmé, které dopadaji
na dva fotodetektory (PIN fotodioda D; a D). Napéti z fotodetektoru je snimano
nanovoltmetrem (Lock—in zesilen{). Lock—in funguje jako pdsmové propust, kterd

nechd projit jen signal na frekvenci 100 kHz, zatimco ostatni prispévky a Sumy
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odfiltruje. Vyslednou méfenou veli¢inou je rozdilovy signdl, ktery ptichazi z obou
detektoru.

- N a

" laserovy svazek

Obr. 3.3: Schématické zndzornéni magnetooptického méfeni v longitudindlni
konfiguraci, kde H znaci externi magnetické pole generované vzdu-

chovou civkou a M, magnetiza¢ni komponentu v piislusné orientaci

vuci magnetickému poli.

Magnetoopticky efekt muze byt vyjadien pomoci komplexnich reflexnich koe-
ficientt Kerrovy rotace a elipticity odrazeného linearné polarizovaného svételného
svazku. Vyuzivé se Jonesova formalismu (JONES, R. C.; 1941).

Pro dopadajici svételny svazek v s—polarizaci je vysledny polariza¢ni stav Jo-

nesova vektoru Jgr popsan touto vektorovou rovnici

jR _ ﬁ cos C —sin C Tss  Tps 1 , (3.2)
V2 \ sinC  cosC Tsp Tpp 0

kde Ay je amplituda dopadajiciho svételného svazku, C je ihel rotace Wollastonova
hranolu, dale pak reflexni matice a s—polarizace. Koeficienty! reflexni matice jsou
komplexni ¢isla, ktera vyjadiuji poméry amplitudy svételného svazku odrazeného
ku amplitudé svételného svazku dopadajiciho. Diagondlni ¢leny (reflexni koefi-
cienty) zna¢f zménu amplitudy a fize dané polarizace, ¢leny mimodiagondln{ (kon-
verzni reflexn{ koeficienty) pfedstavuji zmény mezi polarizacemi, které nastanou
po interakci s magnetooptickym prvkem.

Rozdilovy signdl intenzity mezi polarizacemi ve sméru x a y detekovany obéma

1
FEox Eoy Eoy Eox

Tss = 3 Tpp = /5 Tsp = —4 > Tps = .
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fotodiodami je dan

AI = Il - Iz -
= JraJpy — JRyJRy =
= 12—0 |rss|2 [cos 2C (1 — llj“ﬁpllz) — 2sin QC%{%H . (3.3)

Pootocime-1i Wollastontuv hranol o +45°, pak je vyraz cos 2C roven nule a méfime

signal pfimo umeérny Kerrové rotaci 0k :

Ts
Al =~ Flo|res]* R {r”} =TIy |res| 0. (3.4)

SS

Obdobnym zptisobem lze napsat vektorovou rovnici pro méfeni Kerrovy elipticity.

Vysledny vztah je ve tvaru

Al =~ Flo |rss|2 R} {Tsp} =¥l |rss‘2 €K, (35)
r

8Ss

Analogické rovnice lze sestavit i pro méreni Kerrovy rotace a elipticity pfi
prochazejicim p—polarizovaném svétle.

Vystupem méfen{ jsou hysterezni smycky. Na osu x vynasime hodnoty proudu,
prekalibrovaného na magnetické pole, ktery je poustén do civek a na osu y rozdilovy
signal z detektoru. Experimentalni aparatura vyuziva magnetoopticky Kerruv
jev (MOKE) pro méfeni longitudindlni magnetizaéni komponenty My, kterd je
rovnobéznd s rovinou dopadu svételného svazku (viz obr. 3.3 A). Lze dosahnout
i transverzalni citlivost? (viz obr. 3.3 B) diky tomu, Ze rotujeme se vzorkem
i magnetickym polem (civkou) o 90° (metoda zavedend Dabooem (DaBoO, C.
et al., 1993)). Optickd konfigurace celé sestavy se pfitom nemén.

Meéfici mechanismus je f{zen pocitacem, ktery je vybaven rozhranim GPIB (pro
ovlddani{ Lock—inu a voltmetru). Signal, kterym se budi civka, je fizen pomoci
modulu DAQ book pfipojenému k paralelnimu portu pocitace. Vlastni program
ovlddajici cely postup je napsdn v prostredi LabWindows CVI (National Instru-
ments).

Celd aparatura je jiz dlouhodobé vyuzivdna nasim pracovistém. Pro konkrétni

typy méfeni ji Ize libovolné modifikovat.

2Nejde o méfeni transverzélni magnetizaéni komponety My, stéle totiz detekujeme longi-

tudindlni komponentu M7y, .
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3.2 Kerrova mikroskopie

Diukladné pochopeni jevu probihajicich v magnetickych strukturach, jejich puvod,
vlastnosti a nasledné vyuziti pro nejruznéjsi technologické aplikace, je v dnesSni
dobé umoznéno celou fadou sofistikovanych optickych metodik, mezi které neod-
myslitelné patfi i metody mikroskopické. Jedna z nich, magnetoopticka Kerrova
mikroskopie, kterd slouzi zejména k pozorovani magnetickych domén, vyuziva kon-
vencéni zobrazovaci optiku. Nejvétsi vyhodou Kerrovy mikroskopie je rychlost s
jakou lze vysledny obraz potidit. Nevyhodné je relativné nizké lateralni rozliseni.
Jde o mikroskopickou techniku, kterd je schopna kvantitativné analyzovat tenké

magnetické vrstvy, multivrstvy a jejich doménové uspoiradani. Vyuzivaji se dvé

CCD kamera Aperturni clona

Polarizator
D Clona pole
Analyzator / ﬁ\
Kompenzétor I ‘ ‘ ‘ A L
Polopropustné v Lv ampa
zrcadlo I ‘ ‘ ‘
Filtry \g T
Objektiv

Kolektor
vagnet (I )

Vzorek

Obr. 3.4: Schématické usporadani Kerrova mikroskopu.
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field) a laserovy skenovaci mikroskop. Obé varianty maji své vyhody i nevyhody,
v dalsim textu bude kladen diraz na mikroskop sirokého pole, s jehoz pomoci bylo
zobrazeno doménové usporadani na obou typech péasku.

Magnetoopticky mikroskop je mikroskopem polariza¢nim s maximalnim lateral-
nim rozlienim az 300 nm (HUBERT, A. and SCHAFER, R., 2000) (pfi zapojeni
imerznich ¢ocek s vysokou numerickou aperturou). Tyto mikroskopy vyuzivaji
Kohlerova nastaveni pro mikroskopii v odrazeném svétle, kdy by méla byt dosazena
nejvhodnéjsi kombinace mezi rozliSovaci schopnosti a kontrastem. Svétlo, které
vychéazi z xenonové vybojky, je kolektorem nasmérovano do roviny aperturni clony,
prochéazi systémem filtru a clon zorného pole az k polarizatoru. Nasledné je polari-
zovany svazek odchylen pomoci polopropustného zrcadla a dopadé na ¢ocku objek-
tivu. Po odrazu ze vzorku prochézi opét objektivem, polopropustnym zrcadlem az
ke kompenzaéni ¢oéce a analyzatoru a je vhodné zpracovdn (CCD kamera). Clona
zorného pole se zobrazi na vzorku a urcuje, ktera jeho ¢ast bude osvétlena, pricemz
nedochazi k ovlivnéni optického rozliseni ani intenzity osvétleni. Otviranim a
zaviranim aperturni clony se méni tihly svételnych svazku, dopadajicich na vzorek.
Nejveétsi tthel dopadu je omezen hodnotou numerické apertury objektivu.

Svételné svazky, které nelezi v roviné dopadu, podél nebo kolmo k polarizaéni
roviné nemohou byt po odrazu ze vzorku analyzdtorem rozliSeny (tj. zda se
jednd o elipticky polariza¢ni stav nebo rotaci). Je to zpusobeno tim, ze svazek
v p—polarizaci (vektor elektrické intenzity je rovnobézny s rovinou dopadu) se pii
pruchodu optickym rozhranim ¢ocek chovd jinak nez svazek v s—polarizaci (vek-
tor elektrické intenzity je kolmy k roviné dopadu). Tato ”depolarizace” vytvar{ 4
svetlé kvadranty, oddélené kiizem v tzv. konoskopickém obraze.

Excentricita aperturni clony vede k zesikmeni dopadajiciho svazku, jehoz dusled-
kem je detekce longitudindlniho a transverzalniho Kerrova jevu. Rovina aperturni
clony je sprazena s difrakén{ rovinou (pupilou) ¢ocky objektivu. Difrakéni rovina
je vidét ve zminéném konoskopickém zobrazeni s pomoci teleskopického okularu
(viz obr. 3.5). Toto zobrazeni se vyznacuje zakiivenou extinkéni oblasti, kdy se
polarizdtor i analyzator zkiizi (metoda zkiizenych polarizétoru). Lze pozorovat
charakteristicky tmavy kiiz na svétlém podkladé. Tento kiiz bude vyraznéjsi s ros-
touci hodnotou numerické apertury objektivu. Neni—li aperturni clona zobrazena
pfesné na pupilu, nejsou spravné zobrazeny ani body nebo pozorovana oblast na
vzorku v rdmci stejného uhlového rozpéti. Vysledkem byva nehomogenni obraz

nebo inverze magnetického kontrastu.
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V pripadé, ze bude svazek nastaven na stied aperturni clony, svételny kuzel

dopadé na vzorek kolmo. V dusledku symetrie se Kerrovy amplitudy v roviné

Polarni Longitudinalni Longitudindlni
s transverzalni citlivosti

Obr. 3.5: Zobrazeni extinéni oblasti—charakteristicky ki#iz s aperturni

zarazkou, nastavitelnou pro libovolny typ detekce.

magnetiza¢ni komponenty vyrusi, takze je detekovan pouze pfispévek mimo rov-
inu tzv. polarni Kerruv jev.

V naSem piipadé, kdy mérime prevazné kovové materidly, nebyla pritomnost
polarni komponenty prokazana. Vlastni méfeni pak probihd podobné jako méfeni
hystereznich smycek, pficemz lze rotovat s magnetickym polem pouze v roviné

(detekce My, a My, s transverzalni citlivosti).

3.3 Meéreni magnetickych domén

V této podkapitole je ukdzan princip méfeni magnetickych domén na piikladé
CoFeCrSiB pasku namdhaném tahovym napétim 100 MPa (SA). Vlastni konfigu-
race méfeni je naznacena v horni ¢dsti obrdzku (3.6). Mikroskop je nastaven k
detekei longitudindlni komponenty magnetizace My, viz vybér v kiizi (obr. 3.6
uprostted, konoskopicky obraz), pficemz paskem prochdz{ proud I, ktery generuje
magnetické pole H; kolmo k ose pasku.

Z naméfenych hystereznich smycek spocitame potiebné magnetické pole, pfi
kterém bude méfeny vzorek saturovan. V saturovaném stavu se obrazek povrchu
ulozi do paméti pocitace, v nasem piipadé obr. 3.6 A. Poté se velikost magnetic-
kého pole postupné snizuje pod satura¢ni hodnotu. Obrazek povrchu ve zvoleném
okamziku (v nasem piipadé v remanenci H; = 0, obr. 3.6 B) se opét ulozi do
pameéti pocitace. V poslednim kroku se ziskané obrazky 3.6 A, B od sebe odectou.
Ziskany magneticky kontrast odpovidd pozorovanym magnetickym doméndm (obr.
3.6 C). Timto zpusobem byly naméfeny vsechny doménové struktury v dizertaéni

praci.
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(SA) CoFeCrSiB pasek

Obr. 3.6: Méfeni magnetickych domén na vybraném vzorku (SA) CoFeCrSiB

péasku v konfiguraci prochazejiciho elektrického proudu I a induko-
vaného magnetického pole H;. Znézornéno je rovnéz nastaveni ex-

tin¢éni oblasti—kiize pro konkrétni méfeni. Podrobny popis v textu.
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Kapitola 4

Vysledky

V dnesni dobé existuje celd fada amorfnich, nanokrystalickych materiala, které
byly ve formé pasku tuspésné implementovany do technologickych aplikaci (senzory,
magnetometry, snimace, ménice, prevodniky). Jde o mékké magnetické materialy
pripravené metodou rovinného lit{ (planar flow casting), v jejichz chemickém slozen{
prevlada zelezo, nikl, kobalt nebo jejich kombinace, doplnéné o metaloidy jako je
bor, kiemik, uhlik, fosfor a dalsi. Vzdjemnym slouc¢enim téchto prvka vznikaji
magnetické materidly unikatnich vlastnosti (zminme komeréné vyuzivané slitiny
FINEMET, NANOPERM, HITPERM, METGLASS).

Proces pripravy vSak nelze dostate¢né kontrolovat. Vlivem nehomogenit vzni-
kaji na povrchu zkoumaného materidlu zajimavé vlastnosti. Je proto velmi za-
jimavé studovat tyto kompozity tzv. v "surovém” stavu, tedy tak jak byly vy-
robeny. Atmosféra, rychlost otac¢eni bubnu a jeho reliéf, to jsou jen nékteré faktory,
které mohou vyslednou povrchovou strukturu ovlivnit. Jejich nasledné odstranéni
vlivem dalstho tepelného zpracovan{ (zihan{ pfi ruznych teplotéch, zihani v mag-
netickém poli) nebo mechanického namahani (tah, tlak) je prave dualezitou soucast{
systematického vyzkumu.

Ukazuje se, ze ke studiu téchto materialii a jejich parametru je vhodné vyuzit
povrchovych magnetooptickych a magnetickych metod. Pochopitelné je nutno
ziskané vysledky porovnat s metodami citlivymi nejen k povrchu, ale také sledovat
dalsi odlisnosti i v objemu materialu.

Ke studiu magnetickych vlastnosti nanokompozitnich pasku bylo autorem priméarné
vyuzito experimentdlnich metod, které dokazi pfinést informaci z povrchovych
vrstev vzorku tj. technika vyuzivajic{ magnetooptického Kerrova jevu (MOKE),

mikroskopie skenujici sondou—mikroskopie magnetickych sil (SPM-MFM) a Ker-

24
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rova mikroskopie (MOKM). Tyto metodiky byly doplnény'o techniky konverznich
elektront pii Mossbauerové jevu (CEMS), difrakce rtg. zafeni (XRD) a jejich
vysledky porovnany s informacemi ziskanymi v rdmci objemovych méfeni pomoci
transmisni Mdossbauerovy spektroskopie a techniky na méfeni objemovych hys-
tereznich smycek (M-H traceru). Byly zkoumdny dva typy vzorku, které byly

pripraveny na Fyzikalnim tdstavu AV SR (Dusan Janickovié):

e 10 mm 8§iroké a 28 pum tlusté nezihané (AQ) FegosNbg 9B126 pésky byly

pripraveny metodou rovinného lit{ (planar flow casting).

—K odstranéni vlivu tvarové anizotropie, kterd nevhodné ovliviiuje métent,
byly péasky vyjiskfeny do podoby diskt o primeéru 9 mm, (AQ) Fegp 5 Nbg o-
Bizg.

—Ke studiu zmén v magnetickém usporadani byly puvodni (AQ) pésky na-
vinuty na kfemennou trubicku (prumér 13 mm) a zthdny ve vzduchové at-
mosfére po dobu 30 minut pf'l teploté 38OOC, (FA) F68075Nb67gB1275.

e Nezihané (AQ) CogrFe Cr;SisB14 pasky byly pfipraveny metodou rovinné-
ho liti ve tvaru 20 pm tlustych a 1 mm Sirokych vzorkt. Magnetické vlast-
nosti byly ovlivnény dalsimi tipravami. Pasky dédle oznacované jako FA (field
annealed) byly zihdny ve vzduchové atmosfére v magnetickém poli o velikosti
30 Oe po dobu 10 minut pfi rozdilnych zihacich teplotach T, = 380°C, 390°C
a 400°C, zatimco pésky oznacené jako SA (stress annealed) byly vystaveny
proménnym tahovym napétim o hodnotach 50 MPa a 100 MPa pfi teploté

zihani 390°C ve vzduchové atmosfére.

Pro FeNbB vzorky byla provedena podrobnd analyza pro obé strany paskua, v
dalsfm oznacenych jako tzv. wheel strana (pfi ndstiiku taveniny jde o stranu pasku
priléhajici k rotujicimu bubnu) a tzv. shiny strana (jde o stranu v kontaktu se
vzduchem). Dukladnou CEMS a XRD analyzu téchto pdsku lze nalézt v literatufe,
napft. (ZIVOTSKY, O. et al., 2008).

V ramci CoFeCrSiB péasku byla studovdna shiny strana. Veskera méfeni se

uskutecnila pfi pokojové teploté v oteviené atmosfére.

1V rdmci uceleného a pokracujictho studia povrchovych i objemovych vlastnosti vyse
predstavenych paskua byly techniky MOKE, SPM-MFM a MOKM doplnény o vysledky metodik
CEMS, XRD, M-H traceru, kterd garantuj{ spolupracujici védeckd pracovisté (L. Kraus—
Fyzikdln{ dstav AV CR, Praha, Y. Jirdskova—Ustav fyziky materidla AV CR, Brno, Dusan
Janickovic-Fyzikdln{ dstav AV SK, Bratislava) a s jejichz souhlasem jsou tyto vysledky
predstaveny také v této dizertac¢ni praci. Obrazek 4.5 byl komercni zakazkou pofizen technikou
SEM z Centra nanotechnologii (CNT) VSB-TU.
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4.1 AQ FeNbB pasky

Magnetooptické dhly Ok, ek, méfené z obou stran péaskii pro dopadajici svételny
svazek pii dhlu dopadu 80° jsou uvedeny na obr. 4.1. Vnéj$i magnetické pole
H sméfuje podél puvodni osy pasku. Rozdilnost ve tvaru naméfenych smycek
pro wheel a shiny stranu poukazuje na odlisné magnetické vlastnosti obou stran

vzorki pro koercitivni pole H, 10 Oe a 40 Oe (ZI1vOTSKY, O. et al., 2008).

05 Whe?| strana ' 0.1 wheel strana
a = b
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Obr. 4.1: Magnetooptické hysterezni kiivky ziskané pfi méreni 9 mm disku
AQ FeNDbB pasku. Jednotlivé obrazky a—d zachycuji namérené hod-

noty magnetooptickych uhli 0k, a ek, pro wheel a shiny stranu.

4.1.1 Wheel strana

Obecné lze tici, z2 MOKE metody jsou schopny odlisit pfispévky dvou nebo i
vice fazi v ruznych hloubkach méreného vzorku. V tomto pripadé je pak vysledna
hysterezn{ smycka ”sestavena” z piispévku (diléich smyéek) kazdé z detekovanych
vrstev (faz{). Navic se vyrazné ménf i tvar téchto smycek pfi zméndch nékterych
dalsich parametru jako polarizace dopadajictho svételného svazku (s—, p—), magne-

tooptického tihlu (rotace, elipticita), vlnové délky nebo tthlu dopadu (NYVLT, M.



VYSLEDKY 27

et al., 1996; PENISSARD, G. et al., 1995).

Podobné chovéani je zaznamendno na smyckach FeNbB péasku z obr. 4.1 a,
b. Rozdilnost ve tvaru téchto smycek pro Kerrovu rotaci 0x, a elipticitu g,
dokazuje, ze povrchova vrstva je nehomogenni a MOKE detekuje ptispévky dvou
fazi v rtznych hloubkach, a to krystalickou a amorfni. Césteéna povrchova krys-
talizace s ¢itelnou texturou byla také potvrzena pomoci XRD a CEMS metodik,
pricemz se méfenim stanovilo, Ze v povrchové vrstvé 200-300 nm je pritomno 10%
a-Fe krystalické faze (Z1voTsky, O. et al., 2008). S vyuzitim transmisni elek-
tronové mikroskopie (TEM) byla také zméfena prumeérna velikost zrn krystalické
a—Fe faze okolo 100 nm.

Piitomnost a tloustka krystalické faze v tenké povrchové vrstvé byla stanovena
magnetooptickou metodou zaloZzenou na odstranéni povrchové krystalické vrstvy,
které probéhlo elektrochemickym lesténim nebo leptanim v fedéné HNOg3. Smycky
jsou pravouhlé pro oba magnetooptické thly (rotace, elipticita) a maji stejny tvar.
Detekujeme pouze spodni amorfni fazi, pricemz doslo ke snizeni koercitivniho pole
H. na 3 Oe. Tyto zavéry nam umozinuji sestavit schématicky model povrchové
vrstvy na strané pasku znaceného jako wheel strana, viz. (obr. 4.2). Optické
a magnetooptické parametry amorfni fdze mohou byt stanoveny pii porovnani
dat, ziskanych méfenim pii ruznych thlech dopadu v rozmezi od 20° do 80°, s
teoretickym modelem zalozeném na Siteni svétla multivrstevnatym anizotropnim
prostiedim (YEH, P., 1979; YEH, P., 1980). Obr. (4.3 a,b) zndzoriuje hlovou
zévislost modelovanych (pevnd a prerusovand ¢dra) a nameéfenych magnetooptickych
uhla (krouzky a ¢tverce) v pripadé elektrochemicky lesténého povrchu. Index
lomu n, a Voightova konstanta ), amorfni faze byly spoc¢itany-—n, = 3,02 —i4, 18;
Q. = 0,0156 + i0, 0025.

Leptanim povrchové vrstvy se vytvorila tenka oxidicka vrstva s indexem lomu
ng a tloustkou dy. Pii porovnani naméfenych dat a uidaji z teoretického mod-
elu po 10 s leptdni je vidét, ze piftomnost oxidické vrstvy zpusobuje posunuti
maxim magnetooptickych hla a to smérem k nizsim hodnotam uhla dopadu. Fi-
tované parametry n, a ), chdpeme v tomto piipadé jako konstanty, vuci nimz se
dopocitaly parametry ng = 1,88 a dyp = 20 nm oxidické vrstvy.

Zname-li magnetooptické parametry amorfni faze, jsme schopni analyzovat
puvodni (neupravované) AQ vzorky. Pfedpokldddme, Ze povrchovéd oblast AQ
péasku sestava ze svrchni tvrdé krystalické faze a mékkého amorfniho bulku a to
s parametry, které byly jiz stanoveny vysSe. VeSkerd naméfend data AQ pasku

byla nafitovdna s pomoci dvojvrstvého modelu (obr. 4.3 e, ), z nichz se ndsledné
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stanovily parametry krystalické faze n, = 2,92 —i3,07; Q. = 0,0236 + 10,0024,
s tloustkou vrstvy d. = 3 nm. Hodnota indexu lomu n. je velmi blizk4 ¢istému

zelezu (npe = 2,90 +13,07) (JOHNSON, P. B. and CHRISTY, R. W., 1974).

Shiny strana

Nn. Q.  krystalicka vrstva 3 nm
Wheel strana ¢

Obr. 4.2: Navrh modelu piiéného prufezu FeNbB pasku a uspoiadani jeho

vrstev. n; a Qi, (kde i = a, ¢, S) popisuji indexy lomu a Voightovy

konstanty amorfni, krystalické a efektivni krystalické faze.
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Obr. 4.3: Modelovand zavislost pro wheel stranu FeNbB pasku mezi mag-

netooptickymi ihly (Kerrova rotace a elipticita) a ihlem dopadu.

Podobrazky a, b, ¢ a d dokresluji tuto zavislost pii lesténi a leptani

pasku, kdy doslo k odstranéni krystalické vrstvy. Tloustka a magne-

tooptické parametry krystalické faze v piipadé nelesténych a nelep-

tanych pédsku byly ziskdny porovnianim naméfenych dat s dvou-

vrstvym modelem (e, f).
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4.1.2 Shiny strana

Z obr. (4.1 ¢, d) je patrné, ze tvary hystereznich smycek 0, a €k, méfené ze strany
péasku oznaceného jako shiny strana jsou podobné. Oproti wheel strané se da toto
chovani dobfe vysvétlit na zdkladé jednovrstvého modelu pro efektivni magne-
tooptické médium, které sestava z drobnych krystalki ndhodné rozptylenych v
amorfn{ fazi s tloustkou mnohem vétsi, nez je prostupnost svétla (30 nm). Vyssf
hodnoty koercitivniho pole naznacuji, ze krystalickd povrchova vrstva je tvrdsi nez
ta z wheel strany. Potvrzeni pritomnosti krystalické faze i na této strané pasku
probéhlo opét s pomoci CEMS a XRD (CEMS ukdzalo 5% a-Fe faze, zbytek
ryze amorfn{ charakter). Stanovené efektivni optické a magnetooptické parametry
(ns = 2,87 —13,46; Qs = 0,0196 + 10,0044) detekované vrstvy také odpovidaji
¢istému zZelezu (JOHNSON, P. B. and CHRISTY, R. W., 1974).

Leptani—shiny strana
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Obr. 4.4: Magnetooptické hysterezni smycky (shiny side) ziskané pii
rozdilnych ¢asech leptani (¢.) pro magnetooptické ihly Kerrovy ro-

tace a elipticity.

K ziskani informaci o hloubkovém profilu na této strané pasku byly vzorky
postupné leptdny v HNOj3 ve formé vodného roztoku (pomeér 1:2). Obr. (4.4)

ukazuje naméfené hysterezni smycky 0x, a €k, pii raznych ¢asech leptani te pro
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s—polarizované svétlo a pii dhlu dopadu 45°. Nebyly pozorovany zadné zmény
tvaru ani vyraznéjsi odchylky koercitivniho pole v pribéhu prvnich 30-ti vtefin
leptani. Rozdilnost v magnetickém chovani je patrnad az pri delsim case, kdy se
hodnota koercitivniho H, i saturaéniho H pole zvysuje. Povrchova vrstva se stava
magneticky tvrdsi a vzajemny objemovy pomér mezi krystalickou a amorfni féz{
se méni. Po 80-ti vtefindch leptani je tvrdsi magnetickd vrstva tiplné odstranéna
a je detekovan pouze prispévek mékkého amorfniho bulku. Hysterezni smycky pro
oba magnetooptické dihly jsou témér pravodhlé (vuci nulové ose) s koercitivnim
polem 10 Oe.

Porovndme-li velikosti koercitivntho pole amorfntho bulku (wheel vs. shiny),
zjistime, Ze je na shiny strané pasku vétsi. Tloustka této povrchové vrstvy byla
uréena porovndnim hmotnosti vzorku pred leptdnim a po ném (80-ti vtefinové
leptdni mé za nésledek odstranéni cca 10% hmotnosti pdsku). Leptani probéhlo
po obou strandch pasku. Tloustku efektivni krystalické vrstvy na shiny strané
lze odhadnout na 1,3 um (ovéfren{ probéhlo na kolmém fezu vzorkem za pomoci

skenujictho elektronového mikroskopu (SEM) pii 2000x zvétseni, obr. 4.5).

pryskyrice ze shiny strany

amorfni faze

Acc.Y SpotMagn Det WD — 10 um
250KV 46 2000x SE 107

Obr. 4.5: Obrazek pofizeny technikou SEM (pri¢ny ftez), ktery ilustruje

opravnénost navrhovaného modelu o usporddani dil¢ich vrstev.

4.1.3 Pozorovani magnetickych domén

Magnetickd anizotropie je z hlediska praktické aplikace velmi dulezitou charak-

teristikou, ktera hraje roli pfi usporadavani magnetickych domén, doménovych
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stén v amorfnim bulku pasku i na jeho povrchu. Magnetickd mikrostruktura AQ

FeNbB pésku je neuspofddand. Obr. (4.6-horn{ série) zndzornuje strukturu mag-

M.

Osa pasku

H =40 Oe¢

-
Obr. 4.6: Magnetické domény (horni série obrazku) ziskané mérenim v bulku
AQ FeNbB pédsku (po vylesténi) ve dvou raznych mistech pfi
nulovém magnetickém poli. Siroké domény lezi v roviné pésku
(in—plane), zatimco tzké domény oznacené jako ”fingerprint” s
maximélni §iftkou do 5 pm naznacuji pritomnost magnetizac¢ni kom-
ponenty sméfujici mimo rovinu (out—of-plane). Detail magnetic-
kych domén mérenych v efektivni vrstvé krystalické faze AQ FeNbB
pasku (spodni série obrazku). Zobrazeny jsou dva typy uvedenych
domén, pozorovanych v ruznych mistech povrchu vzorku, které jsou
piekryty Sirokymi doménami (Sedd barva)—vysvétleni v textu. Smeér
osy pasku je nacrtnut vpravo. Nahote je schématicky zndzornéno

nastaveni Kerrova mikroskopu (viz kap. 3.2).

netickych domén pozorovanou v amorfnim bulku (po odlestén{). Byla pouzita lon-

gitudinalni konfigurace magnetooptického Kerrova mikroskopu s aperturni clonou
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nastavenou do spodni ¢asti maltézského kiize (obr. 4.6 nahofe). Oba typy po-
zorovanych domén, 180°~doménové stény (Siroké az k 100 ym) a uzké doménové
stény typu ”fingerprint” jsou dusledkem vnitinich napéti vznikajicich pfi procesu
vyroby (rovinném lit{). Zminénd napéti jsou zcela ndhodnd. V ruznych mistech
vzorku lze proto pozorovat jednu nebo i obé doménové struktury (obr. 4.6).
180°~doménové stény jsou dusledkem pievazujiciho tahového napéti. Toto napéti
”kopiruje” snadnou osu magnetizace, jejiz smér se ve vzorku méni. Domény typu
”fingerprint” jsou zpusobeny tlakovym napétim. Jde o uzaviené domény (closure
domains?), u nichz je smér magnetizace kolmy k povrchu vzorku.

Je zndmo, ze magnetizace je s mechanickym napétim spojena hodnotou mag-
netostrikéniho koeficientu (konstanty) A, kterd je napf. u amorfnich kovi typu
NANOPERM vétsinou nenulova. V nasem piipadé byla tato hodnota odhadnuta
na 10,8.107%. Podobné napétim vznikajici doménové struktury byly piedstaveny
i u mnoha amorfnich slitin na bazi Fe s kladnou hodnotou magnetostrikce (Hu-
BERT, A. and SCHAFER, R., 2000).

Stejnd magnetooptickd konfigurace byla pouzita i pro méfeni magnetickych
domén AQ FeNbB péasku (4.6-spodni série), pofizenych ze dvou ruznych mist
neodlesténého povrchu (efektivni krystalickd fize). Pii magnetickém poli H ~ 0
se objevilo typické doménové uspoiddani viz (4.6-horni série). Zménou polarity
a zvySovanim magnetického pole doslo k vytvoreni Sirokych Sedych doménovych
struktur, které piekryvaji puvodni domény, a to ve sméru témér kolmém k ose
pasku (souvisi se zménou barvy domén). Domnivam se, Ze je tento jev spojen
s vlivem zrn a—Fe, které jsou situovany blizko povrchu, pficemz vyrazné ovlinuji
magnetické usporadani. Tyto vysledky podporuji nazor, ze magnetické vlastnosti

AQ FeNbB pésku se méni s hloubkou od povrchu vzorku.

4.1.4 Exchange bias

Problematika vzniku a usporadani amorfni a krystalické faze u rychle tuhnoucich
FeNbB slitin je stdle intenzivné studovédna (SuzUKl, P. et al., 1995; HECZKO, O.
et al., 1996; HIRATA, A. et al., 2006) a to zejména diky moznému praktickému
uplatnéni (oblast magnetického zdpisu dat, spin—elektroniky, magnetickych sen-
zoru). Ze zévéru uvedenych v piedchozich ¢dstech plyne, Ze slozeni AQ FeNbB
pésku neni plné amorfni. Kromé mékkého amorfniho bulku byla v povrchové

vrstvé detekovdna i magneticky tvrda krystalickd faze. Lze se oprdvnéné domni-

2Tyto domény jsou zakiiveny dovniti vzorku (analogie obraceného pismene U zarazeného do

pésku), pficemz na obrézcich vidime pouze jejich ¢ést.
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vat (KrRAUS, L. et al., 2008), ze magneticky tvrdd krystalickd faze je jistou for-
mou vymeénné interakce (exchange bias) spfazena s magneticky mékkou amorfn{
fazi. Jasnym signidlem o piftomnosti této interakce je hysterezni smycka, nebot
piipadnd existence exchange biasu (bias pole) zpusob{ jeji vychylen{ z ”norméln{”
pozice (hodnota H = 0 do hodnoty pole Hy, # 0). Z objemovych méfeni (M-H

1073
88—
75—+
63

501

381

257 Bias pole H;, ®

13+ Koercitivni sila He O

0 100 200 300 400 500 600
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Obr. 4.7: Funkéni zavislost ”Bias” pole H, a koercitivniho pole H. na

tahovém napéti o. Prevzatq z (KrAUS, L. et al., 2008)

tracer) hystereznich smycek na 60 cm dlouhych AQ FeNbB péscich vyplyvé nizkd
hodnota koercitivntho pole (H, ~ 44.10~3 Oe), pficemz hodnota saturaénfho pole
H, byla stanovena na 7,5 Oe. Ziskana hysterezni smycka je typickd pro amorfni
slitiny, kdy se pti rapidnim ochlazeni nahodné indukuji vnitini napéti. Zavislost
koercitivniho pole H,. a bias pole Hy na tahovém napéti je uvedena na obrazku
4.7.

Zjistilo se, ze napéti 100 MPa zpusobi pokles koercitivniho pole H, na hodnotu
15.1073 Oe oproti nenamédhanym AQ péskim, pficemz dochdzi k posunu hys-
tereznich smycek. Toto nam&ahani je jiz dostatetné k tomu, aby se vnitini napéti
eliminovala, pficemz smér snadné osy je rovnobézny s osou pasku. Hysterezni
smycka sestava ze dvou ¢asti, malé symetrické, odpovidajici smycce demagne-

tizacni, a veétsi uzké, kterd je posunuta ve sméru pouzitého pre-magnetizacniho
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pole Hye. Zdé se tedy, ze bias efekt u paska v poli Hpr. je zpusoben spfazenim
mékkého amorfniho magnetického bulku s remanentni magnetizaci tvrdé povr-
chové magnetické vrstvy. V nejvétsi mife muze za vznik bias efektu povrchova
vrstva shiny strany FeNbB pasku. Tuto vrstvu tvoii nahodné orientované krystalky
a—Fe zakotvené v amorfni matrici. Krystaly Fe jsou vyménnou interakei (exchange
biased) sprazeny s amorfnim okolim, pfi¢emz tvoii pruzné magnetky, které jsou
magneticky tvrdsi nez amorfni bulk. Podobné posuny hysterezni smycky byly
pozorovany i na zthanych amorfnich FeCrSiB dratcich (CHEN, D. X. et al., 2000).

4.2 FA FeNbB pasky

FeNDbB pasky byly namotany na trubicku shiny stranou dovnitt a vyzihany, ¢imz se
eliminuji stresové faktory. Pro MOKE méreni byly tyto toroidalni pasky narovnany
(pfipevnéni na drzdk), dusledkem Gehoz vznikd na shiny strané tahové napét,
které snadnou osu magnetizace pokladd do osy pésky, a na wheel strané pusobi
tlakové napéti, které snadnou osu magnetizace pokldada kolmo k ose pasku. Toto

pusobenti je zaznamenéno na hystereznich smyckéch viz obr. (4.8 a, b). Usporadéni

Snadné osa Obtizn4 osa
1 — long. 1 iy — long.
---- trans. N A ---- trans.
0.5 0.5 : ':
EU) s e .j'
2 Soop WAL\ | e
s = ::":‘! 2
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Obr. 4.8: (a, b) Hysterezn{ smycky zfhanych FeNbB pédski mérené ve snadné
a obtizné ose v longitudindlni a transverzalni konfiguraci. Kore-

spondujici doménové uspoiddani pfi nulovém poli (c).

doménové struktury na shiny strané potvrzuje vytvoreni snadné osy v ose pasku.
Na wheel strané nebyly domény pozorovany. Duvodem je velka povrchova drsnost,

pficemz se vyrazné projevuje struktura lictho bubnu, takze jsme nebyli schopni
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ziskat dostateény kontrast. Po zihani doslo k narustu a—Fe na obou strandch
pdsku, na shiny strané ukézal CEMS ndrust na 13 % a na wheel strané az 17 %.
Hodnoty koercitivniho pole se snizily na 25 Oe. Po zihani zustaly Siroké domény,
které jsou orientovany ve sméru osy pasku, zatimco domény ”fingerprint” uplné

zmizely.

4.3 CoFeCrSiB pasky

Enormni zména komplexni impedance feromagnetického vodice pusobenim mag-
netického pole, tzv. jev obi{ magnetoimpedance (GMI) v amorfnich a nanokrys-
talickych pascich, zapficinil zintenzivnéni zdjmu o mékké magnetické materidly, a
to zejména pro jejich mozné vyuziti jako Gc¢innych senzoru pro nejruznéjsi aplika-
ce (KNOBEL, M. et al., 2003). Vyzkum je pfevazné orientovan do oblasti rapidniho
zvySovani citlivosti senzoru a to zejména vuci tahovému (SHEN, L. P. et al., 1997)
nebo kroutivému napéti, pficemz se opomiji vliv teploty, kterd vyznamné ovliniuje
praktické uplatnéni novych GMI materidli (MALATEK, M. et al., 2008). Teplotn{
stabilita je vSak problémem vétsiny senzorti na bazi GMI.

Dalsi objevy v této oblasti, zejména piichod nové generace senzorovych zafizeni
vyuzivajici asymetrického GMI (AGMI), poukdzaly na to, Ze vhodné upravo-
vané mékké magnetické materidly lze vyuzit nejen k praktickym aplikacim, ale
také k pochopeni magnetickych jevi a mechanizmu probihajicich pii pfipravé a
nésledném tepelném zpracovani.

Asymetriénost GMI je pfipisovdana tfem spoustécim mechanismum. Prvni
vychdzi z vyménné interakce probihajici mezi mékkym bulkem materidlu a tvr-
dou povrchovou vrstvou (exchange bias) (KM, C. G. et al., 1999), druhy a tfet{
souvis{ s pruchodem stejnosmérného a stifdavého proudu mérenym vzorkem (DC,
AC bias current) (Krron, T. et al., 1995).

Asymetrické chovani a uc¢inky magnetického pole vznikajiciho pii pruchodu
proudu byly studovany na polem zihanych (FA) pédscich (Kraus, L. et al., 2006) a
péscich podléhajicich namdhén{ (SA). Proto byla navrzena magnetooptickd metoda
(Z1voTsky, O., Kraus, L., Postava, K., FOLDYNA, M. and PISTORA, J., 2006),
zalozena na méreni povrchovych hystereznich smycek s pomoci stejnosmérného
proudu, protékajictho skrze pasek. Jeji hlavni vyhoda spociva v eliminaci neza-
doucich demagnetizacnich efektu.

Magnetoopticka konfigurace pti experimentu s proudem prochazejicim paskem

je nacrtnuta na (obr. 4.9), pficemz se generuje magnetické pole Hp, které je kolmé
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Obr. 4.9: Zékladni in—plane magnetoopticka konfigurace, podle které byly ex-
perimenty realizovany. Diferencidlni intenzitni metoda je v obou
ptipadech citliva k longitudindlnim magnetiza¢cnim komponentam
M, a M,. Longitudindlni konfigurace a longitudinalni konfigurace s
transverzalni citlivosti 1ze odlisit natocenim vzorku a magnetického

pole o 90°.

na osu pdsku a jehoz velikost je ddna vztahem H; = I/2d, kde d je sitka pasku.
Experimenty s externim magnetickym polem H, generovanym civkou byly rovnéz
realizovany za ucelem porovnani vlivu demagnetiza¢nich jevu.

V prvnim piipadé viz (obr. 4.9 vlevo) je detekovédna komponenta magnetizace
M, k obéma polim rovnobéznd, zatimco v druhém pripadé viz (obr. 4.9 vpravo) je
méfend komponenta magnetizace M, k obéma polim kolmé. Naméfené hysterezni
smycky v publikaci (ZIVOTSK\’(, O., Postava, K., Kraus, L., FoLDYNA, M.
and PISTORA, J., 2006) poukazuji na fakt, ze smér snadné osy magnetizace je
velmi blizko ose pdsku a to jak pro AQ, tak pro FA pasky. Dalsim méfeni AQ
péasku se ale zjistilo, ze posvitime-li do ruznych mist vzorku, smeér snadné osy
se méni (”fluktuuje”) dle sméru, ve kterém pfevazuje mechanické napéti. Vliv
tepelnych uprav a mechanického namahani CoFeCrSiB péasku bude diskutovan v
nasledujicich podkapitolach. Rozsifeni této metody na dalsi magnetické materidly
publikoval napf. (CHIZHIK, A. et al., 2008).

4.3.1 AQ pasky

Obrézky (4.10 a, b) zndzornuji normované hysterezn{ smycky vuci Kerrové efektu
Ok, = 0,351 mrad, pficemz byl svételny svazek fokusovan do ruznych mist na
tomto pasku. Obrazky c, d pak odpovidaji naméfenym magnetickym doméndm

pii stejné magnetooptické konfiguraci. Vysledky potvrzuji zietelné nehomogenni
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magnetické vlastnosti, které jsou typické pro AQ pésky a jejichz puvod lze pripsat
nésledujicim faktoruim (KRONMULLER, H., 1981b; KRONMULLER, H., 1981a):

AQ péasek AQ pasek
1 a s 1 b
0.5 0.9
n
s’ =
~. 0 ~_0
= =
-0.5 — pln&a -0.5 —— plna
--=- rusena --v- rusena
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Obr. 4.10: Hysterezni smycky v longitudindln{ konfiguraci (a) a longitudinaln{
konfiguraci s transverzélni citlivosti (b) ziskané méfenim AQ pésku
a jim odpovidajici doménové uspotadani z meéfeni na magne-

tooptickém Kerrové mikroskopu (c, d).

e Povrchové nehomogenity pozorované z obou stran pasku jsou spojené s
metodou piipravy vzorku . V nasem piipadé nebyl proces nastiiku taveniny
na rotujici buben uskute¢nén v inertni atmosféie, proto ve vysledku muze
mit vliv na usporddani povrchu celd fada parametru jako vlhkost vzduchu,
teplota taveniny, vlastnosti bubnu, kapilarn{ jevy (dochézi k silnému ovlivnéni

homogenity vzorku).

e Fluktuace lokdlnich anizotropii vznikaji opét pii vlastni piipravé pasku,
kdy se indukuji vnitini tahovéa a tlakova pnuti, kterd vsak svou povahou
hraji dulezitou roli pii usporaddavani magnetickych domén. U CoFeCrSiB
pasku snadnd osa magnetizace méni svij smér, pficemz upiednostiiuje ty
sméry, ve kterych prevazuje tahové napéti, coz je prokazatelné ze zmény re-

manence na transverzalnich proudovych smyc¢kach (4.10 b) nebo ze zmény
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orientace doménovych stén (4.10 ¢, d). Kiivka vyznacend plnou ¢arou odrazi
orientaci vektoru magnetizace do sméru blizkého obtizné ose o = 90°, a to
z toho duvodu, ze efekt v remanenci na transverzalni smycce je blizko své
satura¢ni hodnoty. V ptipadé rusené a bodové kiivky odpovida thel hod-
notam 58° a 73°. Tyto hodnoty byly ziskany porovnanim proudovych smycek
se Stoner—Wohlfarthovym modelem, ve kterém jsou piispévky Zeemanovy a

magnetoelastické energie povazovany za hlavni zdroj anizotropie.

e Povrchové nerovnosti v AQ péscich je zpusobena preusporadanim puvodné
neusporddanych atomu pii prudkém ochlazeni. Mezi ¢dsticemi nastava kréatko-
dosahové silové pusobeni, pii jehoz poruSeni a celkové nestabilité volného
objemu migruji atomy k povrchu vzorku. Defekty v kombinaci s drsnosti
povrchu jsou v fadé piipadu zodpovédné za asymetrie pozorované napr.
na kfivce vyznacené plnou carou (4.10 a). Signdl MOKE je vystfedovan z
oblasti na povrchu vzorku danym kruhovym laserovym svazkem o prumeéru
0,5 mm. Dochéazi tak ke zprumérovani magnetickych piispévki s defektem a
bez defektu, coz vede k asymetriénosti hystereznich kiivek. Tyto asymetrie
jsou pozorovény nejcastéji v blizkosti nulového magnetického pole (vysokd

9

citlivost) a mohou byt spojovédny s ”pinningem” (doména se na prekdzce

ohybd) doménovych stén.

Vzhledem k tomu, ze strukturni defekty v nasem piipadé ovliviiuji nejvetsi
meérou koercitivni pole, 1ze celkovou hodnotu pole vyjadrit jako soucet dil¢ich
poli

He=H., +H., + H. (4.1)

n?

kde H, resp. H., resp. H., je koercitivni pole pifslusejici povrchovym ne-
homogenitam resp. lokalnim anizotropiim resp. povrchovym nerovnostem.
Proménliva povrchova topografie ovliviiuje koercitivni pole ve své celkové
hodnoté H, a to v rozmezi 0,1-0,2 Oe.

4.3.2 FA pasky

Céstecné vylepseni magnetickych vlastnosti a homogenity lze uskuteénit dalsimi
teplotnimi pravami. Zihan{ paski na vzduchu v magnetickém poli zptsobuje
vyrazné zmény v povrchovych magnetickych vlastnostech, které jsou znazornény
na obr. (4.11) a v tabulce 1. Magneticky stav ovliviiuje usporaddni para atomu,
a to tak, Ze pii dostatecné vysoké teploté se tyto pary prednostné rozmistuji po-

dle sméru pusobiciho magnetického pole. Ackoli se slitina snazi udrzet si svij
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Obr. 4.11: Méfené proudové smycky FA paska porovnané se Stoner—
Wohlfarthovy modelem. Fit je spravny v oblastech, kde |H;| >

0,08 Oe, protoze vektor magnetizace rotuje koherentné.

neuspoirdadany charakter, pouzitymi tepelnymi dpravami spiSe dochazi k vyre-

laxovan{ strest a namahdni (MORITA, H. et al., 1985).

Tabulka 1: Vliv teploty zihani na koercitivni a anizotropni pole v piipadé polem
zthanych CoFeCrSiB pasku.

Teplota zihani Koercitivni pole Anizotropni pole

T: [°C| H_(celkova) [Oe] H, [Oe]
380 0,02 0,55
390 0,03 0,67

400 0,04 0,78
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Pusobici magnetické pole vytvaii slabou longitudinalni anizotropii, kterd pre-
kryva anizotropii vytvorenou pii piipravé pasku a sméruje snadnou osu vektoru
magnetizace do sméru osy pasku. Orientace vektoru magnetizace do snadné
osy poukazuje na to, ze v prubéhu tepelného zpracovani dochazi k vyrelaxovani
vnitfnich napéti. Magnetické pole H; smétuje kolmo k ose pasku, pficemz namétrené
proudové hysterezni smycky FA vzorku (4.11) ukazuji prevrdceni vektoru magneti-
zace do obtizné osy a remanence magnetizace v transverzalni konfiguraci je velmi
blizko satura¢ni hodnoty. Hodnoty anizotropniho pole H, a celkového koerci-
tivniho pole H,. zdviseji na teploté zihani (viz Tab. 1) a byly ziskdny pfimo z
longitudinédlnich proudovych smycek (4.11 a, c¢). Oba sledované parametry se s
rostouci teplotou zvysuji. Celkova hodnota koercitivniho pole H. na povrchu je
nizsi nez u AQ pasku, ale stdle zavisi na povrchové drsnosti.

Koherentni rotaci vektoru magnetizace lze popsat pomoci Stoner—Wohlfarthova
modelu, ktery je zalozen na principu minima celkové energie £ (KRrRAUS, L. et al.,

2006) sestavajici v nasem piipadé ze ti{ clenu

E = E/+E,+E,=
= —puoMgHsin 6 — %)\soyycosz 6 — 3\,Gésin2 6 =
= —poMgH;sin 0 + K,cos® 6 + K,sin2 6, (4.2)

kde prvni ¢len vyjadiuje Zeemanovu energii Fr, kterd je imérna hodnoté magne-
tizace v saturaci Mg = 410 emu.cm ™3 zfskané z objemovych méteni. Uhel 6 svird
vektor magnetizace s osou pasku. Dalsi ¢leny E, a E, popisuji longitudindlni
osovou a helikalni anizotropii, jejichz charakteristikami jsou magnetostrikéni kon-
stanta Ay, tahové napéti oy, torze kolem osy pasku &, tloustka péasku ¢, modul
pruznosti ve smyku G. Priklady fitovanych dat jsou na obrazku (4.11), kde jsou
méfené (experiment) longitudindln{ a transverzdlni smycky FA vzorka porovniny
s modelem. Odklonéni snadné osy magnetizace na povrchu pasku (thel «) z osy
pasku lze spocitat pomoci vztahu

2K,

K,’

pricemz hodnoty anizotropnich konstant K, a K, byly ziskany z fitu.

tan(2a) = (4.3)

V tabulce 2 jsou uvedeny vypocitané hodnoty tihlu « pro vsechny typy péasku.
Piikladem je AQ pések, u néhoz jsme vybrali fit proudové smycky oznaceny
prerusovanou ¢arou v obrdzku (4.10). V pripadé FA vzorku se naklonén{ («)
snizuje s rostouci teplotou zihani. Ve tfetim sloupci tabulky 2 jsou uvedeny
hodnoty magnetostrikénich konstant ziskanych z objemovych méteni hystereznich

smycek.
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Tabulka 2: Stanovené hodnoty magnetostrikénich konstant a naklonéni snadné

osy pro pasky ve stavu AQ, FA a SA.

Pasek Teplota zihani Magnetostrikéni Naklonéni
konstanta snadné osy
T: [°C] As ] a [°]
AQ - -1,65.1077 58
FA-30 Oe 380 - 12,8
FA-30 Oe 390 - 10,9
FA-30 Oe 400 - 9,1
SA-50 MPa 390 +8,5.1078 87,2
SA-100 MPa 390 +8,1.1078 88,5

a FA-T =400°C

5/
S —
-4 mA

I=

B
i &
i

Osa pasku

-1 -0 a LK) 1

Obr. 4.12: Celkovy vektor magnetizace |M|/Ms spolu s magnetickymi
doménami pozorovanymi pfi experimentu s proudem protékajicim
FA paskem (400°C).

Bohuzel, polem zihané CoFeCrSiB pédsky méni znaménko As v porovnani s
AQ vzorky, dusledkem ¢ehoz jsme nebyli schopni stanovit jejich hodnoty. Celkovy
vektor magnetizace |[M| /My = /M2 + M2 /M vzorku, ktery byl zthdn pfi teploté
400°C je na obrazku (4.12). Vektor magnetizace rotuje koherentné v oblasti |H;| >
0,08 Oe, kde je |M| /M =~ 1, zatimco pro |M| /M, < 1 lze pfi pouziti metody s
proudem pozorovat siroké magnetické domény (obr. 4.12 vpravo). Smér doménové
stény kopiruje snadnou osu magnetizace, pricemz je vuci ose pasku naklonéna

priblizné o 10°, coz odpovidd hodnoté dhlu « vypoctené z relace (4.3).
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Obr. 4.13: Celkovy vektor magnetizace |M|/Ms spolu s magnetickymi
doménami pozorovanymi pfi experimentu s proudem protékajicim
SA péskem (100 MPa).

4.3.3 SA pasky

Typicka pravouhlad hysterezni longitudinalni smycka s hodnotou celkového koerci-
tivniho pole H. = 0,05 Oe a se skoro nulovym transverzdlnim efektem naznacuje
pritomnost snadné osy magnetizace, kterd je komda k ose pasku. Je znamo, ze
puvod napétim indukované anizotropie je ve spin—orbitdlni magnetoelastické in-
terakci mezi vyvolanym napétim a magnetizaci, pricemz vysledny smér podléha
povaze napéti (tah/tlak) a znaménku magnetostrikéni konstanty (SANTOS, A. D.
et al., 1986). V naSem pifpadé je Ay kladna pii hodnoté +8,1.107% (tabulka
2). Indukovand transverzalni magnetickd anizotropie je patrnd z doménového
uspofdddni (viz obr. 4.13). Magnetické domény pozorované pfi nizkych hod-
notdch magnetického pole |H;| < 0,08 Oe jsou stabilni a sméiuji do snadné osy
pasku.

Porovnanim proudovych smycek se Stoner—Wohlfartovym modelem se naklonéni
a u SA (50, 100 MPa) pasku stanovilo na 87,2° a 88,5°, pficemz konstanta K,
reprezentujici vliv helikdlni anizotropie, je o jeden fad nizsi nez v piipadé FA
vzorkl.

Chtél bych také zduraznit vyhodnost modifikované metody, vyuzivajici pruchod
elektrického proudu paskem a jeji necitlivost ke tvaru vzorku a demagnetizaé¢nimu
poli. Rozdil ve tvarech naméfenych FA a SA smycek (4.14 a, b) vuci smyckdam
naméfenym s pouzitim externfho magnetického pole H, (4.14 ¢, d) je evidentni.

Zvlasté pak témér shodujici se longitudindlni smycky potvrzuji pritomnost
silného demagnetiza¢niho pole o velikosti stanovené na 100 Oe. Magnetické saturacni
pole je diky tomu prekryto demagnetiza¢nim polem, coz poukazuje na nevhod-
nost méfeni vyuzivajici externi magnetické pole u materiali s malou sitkou (nase

pésky).
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Obr. 4.14: Porovnani MOKE hystereznich smycek v piipadé FA (380°C) a SA
(100 MPa) paskt. Zmény v magnetické anizotropii dokumentuji
smycky ziskané pri pruchodu proudu vzorkem (a, b) a smycky
naméfené pii pusobeni externiho magnetického pole (H;) ve sméru

kolmém k ose pasku (c, d).

4.3.4 Objemové magnetické vlastnosti

Zkoumané vlastnosti povrchové anizotropie, které byly pfedstaveny u FA a SA
pasku, jsou rovnéz podpofeny objemovymi méfenimi. Experimentalni ovéreni
vlivu a uéinku procesu nasledujicich po piipravé pasku (zfhdni, namahdni) na
objemové hysterezni smycky je zobrazeno na obr. 4.15. Vnéjsi magnetické pole
H, ptsobi podél osy pasku. Rozdil mezi objemem a povrchem v hodnoté celkového
koercitivniho pole pozorovaného u AQ péasku se rapidné zvysuje pusobicim polem
a naméhdnim. Celkové koercitivni pole H. méfené v objemu vzorku u FA péasku
je priblizné o fad nizsi nez u AQ péasku a o tfi fady nizsi nez u FA pasku méfenych
na povrchu. Zihanim v poli se evidentné vylepsuje magneticka ”mékkost” téchto
materidlu. Naopak, v piipadé SA péasku lze porovnat jejich hodnoty s hodnotami

AQ pésku, pricemz se zvysSujicim se napétim pomalu klesd hodnota koercitivniho
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Obr. 4.15: Vliv napéti (50, 100 MPa) na objemové hysterezni smycky ziskané
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4.4 SPM-MFM

Vysledky ziskané mikroskopem se skenujici sondou Ntegra Aura jsou uvedeny v
této podkapitole imyslné. Pfedchozi déleni vysledki do dvou velkych celku (dle
FeNbB a CoFeCrSiB pésku) je vzhledem ke kontinuité experimentdlnich méren{ a
z nich dosazenych a publikovanych poznatku na misté. Duvody, které mne vedly
k vytvoreni vlastni podkapitoly, tykajici se uskuteénénych experimenti na SPM

mikroskopu Ntegra Aura, budou diskutovany déle.

4.4.1 FeNbB pasky z perspektivy SPM-MFM

Na obrazku (4.16, A-D) je zachycena topografie AQ FeNbB péskt ve dvou ruznych
rozmérech skenu (100 x 100 gm resp. 5 x 5 ym). Ze snimku A resp. C je patrno, ze
shiny strana sestava z drobnych shluku a—Fe krystalku rozptylenych zcela ndhodné
v amorfni matrici o velikostech v fddu 100 nm (coz potvrdilo i méfeni na trans-
misnim elektronovém mikroskopu). Bohuzel v rdmci uskuteénénych magnetickych
méfeni{ (MFM) nebyl pozorovan zadny kontrast. Lze tedy Fici, ze nanokompozitn{
materidly ve formé FeNbB péasku (struktura a prvkové slozen{) nejsou vhodné pro
MFM méfeni.
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Obr. 4.16: Snimky (AFM topografie) AQ FeNbB pésku o velikostech 100 x
100 pm resp. 5 x 5 pm méfenych ze shiny strany (levy sloupec A,

C) a z wheel strany (pravy sloupec B, D).

4.4.2 CoFeCrSiB pasky z perspektivy SPM-MFM

Pouziti teplotnich uprav k ¢aste¢nému vylepSeni magnetickych vlastnosti a ho-
mogenity u téchto typu pasku zpusobuje opravdu markantni zmény v povrchovych
vlastnostech, jez velmi dobfe dokumentuji namétené hysterezni smycky s prislusnou
doménovou strukturou. Tepelné zpracovani tedy vyrazné ovliviiuje orientaci vek-
toru magnetizace a jeho staCeni od nebo ke snadné ose pasku, pricemz dochdzi k
vyrelaxovan{ vnitinich tahovych nebo tlakovych napéti. Na sériich obrazka (4.17 a
4.18) je dokumentovdna povrchové morfologie téchto amorfnich pasku s piislusnym
magnetickym kontrastem (podafil-li se dosdhnout). Zejména z obrazku (4.17 A)
1ze vysledovat velké nehomogenni objekty (¢dstice o velikosti i pfes 300 nm), které
jsou obklopeny daleko mensimi vybézky, pricemz tvori jakési uzaviené shluky. S
rostouci teplotou zfhani (380 — 400°C) se zvysuje velikost i hustota téchto shluki
(4.17 A, B). Obréazek (4.17 B vlevo—zihani pii 390°C) navic naznacuje, Ze se tyto
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Obr. 4.17:
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Série AFM (levy sloupec) a MFM (pravy sloupec) obrazku FA
CoFeCrSiB pasku méfena ze shiny strany pii velikosti skenu 100 x
100 pm za ruznych teplot zthan{ (fddek A, B, C-380, 390, 400°C).
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Obr. 4.18: Dvé série AFM (levy sloupec) a MFM (pravy sloupec) obrdzku FA
CoFeCrSiB pdasku ze shiny strany. Prvni série (A) snimku méfend
pii velikosti skenu 30 x 30 pum pii zihacich teplotdch 380 (vrchni
réadek) a 390°C (spodni fddek). Druhd série (B) snimku méfend pri
velikosti skenu 5 x 5 pum pii zihacich teplotdch 390 (vrchni fadek)
a 400°C (spodni fadek).
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Castice prednostné rozestavuji ziejmé podle sméru pusobiciho magnetického pole
(bohuzel bez magnetického signélu).

Magneticky kontrast (viz. 4.18 A vpravo) je jasnou odezvou interakce magnet-
icky aktivniho amorfniho materialu, ale pfesto je interpretace magnetickych méfeni
na FA CoFeCrSiB péscich velmi komplikovand. Zatim tedy nelze metodikou MFM
blize specifikovat nebo potvrdit magnetooptickd méreni diskutovand v predchozich
kapitolach. Na druhou stranu nejde o tak piekvapivé zjisténi. Dovolim si v
nésledujici podkapitole shrnout nejzdvaznéjsi duvody, které mohou MFM méteni

ovlivnit.

4.4.3 Amorfni kov vs. MFM

1. Problematika méfictho hrotu—geometrie, pokryv a magnetizace

(Material, ze kterého je hrot vyroben musi mit co nejvétsi magneticky mo-
ment pro dosazeni co nejlepsiho signalu. Pro tento tucel by bylo idedlni
sestavit hrot z materidlu o jedné magnetické doméné a ziskat tak malé

rozptylové pole a dobrou citlivost.)

e Technicky vsak takovéto hroty neni snadné vyrobit, i kdyz existuje cela
rada sofistikovanych metod, které vylepSené tzv. superhroty dok&zi
pripravit (EBD — electron beam deposition, FIB — focused ion beam
milling a MWNT — multiwalled nanotubes (VASILE, M. J. et al., 1991;
JUMPERTZ, R. et al., 1997)).

e Ve vétsi mife se vyuziva kiemikovych nebo kiemik—nitridovych hrotu
pokrytych vhodnou vrstvou magneticky aktivnich ldtek (Co,Co7iPtia-
Cry7, NiggFegq). Pfi zvoleném typu magnetického pokryvu vsak nemus{

dojit k z4dné odezvé mezi hrotem a vzorkem?3.

e Magnetizace hrotu je velmi tézko interpretovatelna diky své velikosti a
také geometrii. U hrotu vyrobenych z magneticky tvrdych materidla
by se hodnoty magnetizace nemély ménit béhem skenovani a naopak u
hrotu vyrobenych z magneticky mékkych materidlt (superparamagne-
ticky hrot) by se magneticky moment pfizpusoboval ménicimu se mag-
netickému poli. Resenim by bylo vytvofit hroty, které budou vyuzivat
vyhod obou typu, bohuzel problém nastdva v tom piipadé, kdy je hod-

nota koercitivniho pole vzorku srovnatelnda s hodnotou koercitivniho

3Napt. méfeni NdFeB péskt s vyuzitim rozdilnych hrotii na bazi CoCr (bez magnetického
kontrastu), NiFe (dobfe ¢itelny magneticky signal) (AL-KHaras, M. A. et al., 1998).
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pole hrotu, obraz je pak konvoluci tvrdé i mékké ¢asti, vysledkem ¢ehoz

je nejednoznacny signal.

e V nasem ptipadé probihalo méfeni pouze na jednom typu kifemikovych
hroti pokrytych 40 nm vrstvou CoCr (typ NSGO01, NT-MDT) a neni
mozné srovnat vysledky, které by se dosdhly pomoci jinych typu mag-

netickych hrotu.

2. Problematika vzdélenosti mezi hrotem a vzorkem, rozliSeni

(Pfi snizovan{ vzdjemné vzddlenosti hrotu a vzorku vsak nabyvaji na inten-
zité nemagnetické interakce ptispivajici tak k sumu MFM signalu. Vysledkem
je splyvéni topografického kontrastu a magnetického obrazu (SCHONEN-
BERG, C. et al., 1990).)

e Kvantitativni vysledky mohou byt interpretovatelné pouze z Cistych

MFM obrazu a nikoli topografie.

e Vzhledem k tomu, Ze rozloZeni magnetickych dipélovych momentu vzor-
ku prakticky nelze predpoklddat stejné tak, jako povahu magnetickych
domén vzorku, je velice obtizné nalézt univerzalni popis pusobici mag-
netické sily v zavislosti na pracovni vzdélenosti hrotu a vzorku (PRro-
KSCH, R., 1999).

e Ovlivnéni magnetizace vzorku resp. hrotu prostym pfemagnetovanim
zejména jde-li o hroty resp. vzorky vyrobené z magneticky mékkych
materialu.

o Jak velké lateralni rozliseni je mozno s MFM dosahnout, abychom byli
schopni uspokojivé pozorovat doménové usporadani amorfnich nano-
materiali, vime-li, Ze napf. doménové stény FeNdB pasku jsou velmi
uzké (3 nm) (GRUTTER, P. et al., 1990).

Zdalo by se z vyse uvedeného, ze MFM je v jistych smérech stdle nedokonalou
doplikovou mikroskopickou technikou a vysledky pramenici z jejiho vyuziti jsou
spise odkazany nahodé. Neni tomu tak, MFM dokazala zejména na poli magnet-
ického zapisu a magnetickych nosi¢a (RUGAR, D. et al., 1990), ze jde o suverénn{
méfici techniku, kterda se navic puvodné z Cisté fyzikalni oblasti pfesouva i do
dalsich oboru napf. nano-biologickych discipin (magnetotaktické bakterie (PRO-
KSCH, R. B. et al., 1995), biodetekce-magnetické markery (AMEMIYA, Y. et al.,
2005)).
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Existuje vSak celd fada magnetickych materidli, mezi které fadime i amorfni
kovy, které z vyse uvedenych duvodu nereaguji na pusobici magnetickou silu.
Pokrok v této oblasti a rychlost s jakou se vylepsuji vlastnosti detekéniho systému
naznacuje, ze metoda studia pseudo—amorfnich nanokompoziti pomoci MEM bude
rutinni mikroskopickou analytickou technikou s daleko vétsim publika¢nim zazemim

nez je tomu dosud (YAcooT, A. and KOENDERS, L., 2008; YOON, J. et al., 2009).
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Zaver

Motivace, kterd predchézela studiu amorfnich a nanokrystalickych materidlu ve
formeé péaskt vyrobenych plandrnim néstiikem, souvisi s tim, ze dosud jeSté nebyly
dusledné prozkoumdny jejich povrchové vlastnosti. Dnes jiz existuji sofistikované
metody, které dokazi mapovat povrchovou strukturu v fadu nanometru a z hlediska
optickych, magnetickych nebo mechanickych vlastnosti pfinést velmi zajimavé in-
formace.

Tato préce se snazi ukazat, jak dulezitou roli hraji magnetooptické a mikrosko-
pické techniky pfi pozorovéni téchto (zejména magnetickych) vlastnosti, pficemz
jsou informace obsazené v hystereznich smyckach nebo magnetickych doménéch
zevrubné analyzovany. Jsou zde shrnuty vysledky ze studia dvou typt nanokom-
pozitnich paski, FeNbB a CoFeCrSiB. Kratce bych se vyjadiil k jednotlivym

vzorkum se zietelem k vlastnimu piinosu prace.
FeNbB pasky

Prvotnim impulsem pro zkoumaéni povrchovych vlastnosti pravée FeNbB pasku byla
analyza CEMS a XRD, ktera ukézala pfitomnost krystalické faze a to na obou
strandch vzorku. Bylo by tedy zajimavé podivat se na povrch také jinymi meto-
dami a potvrdit nebo vyvratit tyto informace, a to s vyuzitim magnetooptickych

a mikroskopickych metod.
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Magnetooptika jasné potvrdila vyskyt dvou fazi, amorfni a krystalické. Jak
tlusté jsou krystalické féze se podafilo odhadnou na zakladé analyzy hystereznich
smycek a s pomoci vicevrstvého modelu pro wheel stranu pésku, pricemz pro shiny

stranu se vyuzila metoda leptani.

Ukazalo se, ze magnetooptické metody dokazi rozlisit prispévky prichazejici z
ruznych povrchovych vrstev (hloubkova citlivost). Z hystereznich smycek, potize-
nych z wheel strany je zfejmé, ze povrchova vrstva je nehomogenni a je tvorena
dvémi fazemi. Odlisnd anizotropie je patrnd na shiny strané, coz pak potvrzuji

obrazky magnetickych domén.

Vysledky magnetooptickych méfeni s dalsimi metodami (CEMS, XRD, SEM)
tzce koresponduji, pricemz byly navic diskutovany povrchové magnetické domény
u AQ a FA pésku.

Bohuzel s pomoci SPM-MFM metodiky se zadné relevantni informace nepodarilo

ziskat.
CoFeCrSiB pasky

U téchto pasku bylo motivaci studium povrchovych vlastnosti hlavné diky AGMI
jevu. Coz v dusledku vedlo k pouziti metody s pruchodem proudu paskem, piricemz
se ukézalo, ze tato metoda eliminuje nezddouci demagnetiza¢ni jevy. Vlastnim
piinosem pak byla aplikace priuchodu proudu pdskem na pozorovani magnetickych

domén.

Systematické zkoumdni vlivu procesu piipravy téchto pasku na magnetické
vlastnosti (anizotropie) taktéz nebylo nikde doposud provedeno. K dispozici byly

ruzné tepelné upravené a namshané vzorky (AQ, FA, SA).

Nameétené proudové hysterezni smycky byly porovnany se Stoner—Wohlfahrtovym

modelem. Diskutovano bylo i naklonéni snadné osy magnetizace.

Povrchové magnetické vlastnosti koreluji s magnetickymi vlastnostmi v ob-

jemu.
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Perspektivy

V budoucnu se planuje pokracovat ve studiu CoFeCrSiB pésku, pficemz bude
zajimavé pozorovat magnetické domény pfi soucasném pusobeni externiho a in-

terntho magnetického pole.

K méfeni hystereznich smycek také vyuzijeme vice typu laseru (zména vlnové
délky) a rozsifime tak hloubkovou citlivost magnetooptickych metod. Vlastni re-
alizace by mohla vypadat tak, ze se vyberou laserové svazky z opacnych stran

spektra, pficemz se bude svitit do stejného mista vzorku.

V dohledné dobé bude také vyuzivan polarni magnet, ktery umozni studovat mag-

netické domény ve sméru mimo rovinu (detekce polarni komponenty magnetizace).
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