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pomohly se zač́ıt v této oblasti trochu orientovat. Rád bych připojil své d́ıky
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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

Mössbauer 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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2.2.1 Detekčńı režimy . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 6
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AFM Atomic force microscopy Mikroskopie atomárńıch sil
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GMI Giant magnetoimpedance Obř́ı magnetoimpedance
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Kapitola 1

Úvod

Neustále zdokonalované výrobńı postupy a technologie umožňuj́ı vyv́ıjet nové typy

nanostrukturovaných materiál̊u. Dı́ky svým rozměr̊um a zaj́ımavým vlastnostem,

které vyplývaj́ı ze strukturńıho uspořádáńı, vyhovuj́ı tyto materiály mnoha novým

trend̊um i náročným aplikaćım. Masivńı rozvoj zaznamenala zejména skupina

magnetických materiál̊u, u nichž vhodné magneto–optické, magneto–transportńı

nebo čistě magnetické vlastnosti umožňuj́ı využ́ıt řadu fyzikálńıch jev̊u jako super-

paramagnetismus, obř́ı magnetorezistance (GMR) nebo obř́ı magnetoimpedance

(GMI) (Mahdi, A. E. et al., 2003) a následně je implementovat př́ımo do tech-

nologie výroby (Elshafiey, I. and Mohra, A., 2007). V oblasti magnetických

senzor̊u, paměťových zař́ızeńı, záznamu a čteńı informaćı se nanomagnetické struk-

tury staly zvláště užitečné (Ripka, P., 1996). Při naneseńı několika magnetických

nanovrstev na sebe může doj́ıt ke změnám v jejich magnetizaci a t́ım k výraznému

ovlivněńı pr̊uchodu elektrického proudu. Popsaný fyzikálńı jev GMR se ukázal být

vhodným nástrojem pro konstrukci čtećıch hlav pevných disk̊u. Magnetické sen-

zory, proudové senzory, tenzometry, elektronické kompasy, sńımače polohy a daľśı

technika pak vděč́ı za sv̊uj rozvoj zejména výzkumu v oblasti př́ıpravy amorfńıch

magnetických pásk̊u. Většina těchto senzor̊u využ́ıvá jevu GMI, který je založen na

výměnné vazbě mezi magneticky tvrdou povrchovou vrstvou a amorfńı objemovou

vrstvou magnetických materiál̊u. Moderńı nanomagnetické materiály nacházej́ı

uplatněńı v nově vznikaj́ıćıch oborech jako spintronika, magnetofotonika a dokazuj́ı

tak, že nanomagnetismus se stává významnou inovačńı výzkumnou oblast́ı.

Zkoumáńı vlastnost́ı nanomagnetických materiál̊u, jejich povrch̊u, multivrstev-

natých struktur, však klade na měřićı techniku nemalé nároky. Je nutné využ́ıt

metody, které jsou neinvazivńı, nenákladné, citlivé k povrchu i k jednotlivým

1



ÚVOD 2

vrstvám, a přitom schopné dosáhnout dostatečné rozlǐseńı. Ukazuje se, že pro

tyto účely se s výhodou využ́ıvaj́ı magnetooptické elipsometrické metody nebo

mikroskopické metody založené na proskenováńı měřeného povrchu mechanickou

sondou. Z těchto d̊uvod̊u je předkládaná dizertačńı práce věnována rozvoji těchto

experimentálńıch metod. V práci je představena mikroskopie magnetických sil

(MFM), patř́ıćı do velké skupiny mikroskopíı se skenuj́ıćı sondou (SPM), metoda

využ́ıvaj́ıćı magnetooptickou vektorovou magnetometrii (MOKE) a magnetooptic-

ká Kerrova mikroskopie (MOKM).

Dizertačńı práce je rozdělena do dvou celk̊u. V prvńı části je podrobně rozpra-

cována teorie a detekčńı principy měřićıch zař́ızeńı s d̊urazem kladeným na fyzikálńı

aspekty. V př́ıpadě MFM je diskutován funkčńı mechanismus společný pro většinu

mikroskopíı využ́ıvaj́ıćıch skenuj́ıćı sondu, dále pak charakter dalekodosahové mag-

netické śıly, povaha interakce magnetického hrotu se vzorkem, detekčńı režimy.

Obdobně je představena magnetooptická aparatura, popsán měřićı mechanismus

magnetooptické vektorové magnetometrie, založený na diferenciálńı metodě. Dále

je pak popsán magnetooptický Kerr̊uv mikroskop slouž́ıćı zejména pro pozorováńı

magnetických domén.

Výsledky měřeńı a srovnáńı použitých technik tvoř́ı druhou část práce. Měřeńı

prováděná technikou MFM měla metodický charakter. V rámci experimentálńı

práce na nově zakoupeném mikroskopu Ntegra Aura došlo k osvojeńı měřićıch

postup̊u, r̊uzných typ̊u zapojeńı a proměřeńı některých nanostrukturovaných ma-

teriál̊u včetně ńıže zmı́něných pásk̊u. Studium magnetických vlastnost́ı se uskuteč-

nilo pomoćı techniky magnetooptické magnetometrie. Byly naměřeny hysterezńı

smyčky pro s a p dopadaj́ıćı polarizované světlo, a to na dvou typech pásk̊u, FeNbB

a CoFeSiCrB, které byly připraveny metodou rovinného lit́ı (planar flow casting),

jej́ıž podstatou je nástřik taveniny na rychle rotuj́ıćı buben.

V př́ıpadě CoFeSiCrB pásk̊u vzniká při kontaktu taveniny s bubnem v d̊usledku

rapidńıho sńıžeńı teploty amorfńı struktura. Předeśılám, že studium povrchu krys-

talické fáze a amorfńıho bulku bylo provedeno už na ž́ıhaných CoFeSiB pásćıch (Ži-

votský, O. et al., 2005). Tyto pásky však byly pro naše pozorováńı modifikovány

obohaceńım o chrom (odolný v̊uči oxidaci), přičemž se ukázalo, že po nástřiku jsou

už ryze amorfńı. Tyto pásky vykazuj́ı jev asymetrické obř́ı magnetoimpedance

(AGMI), ale pouze tehdy, procháźı–li měřeným vzorkem stejnosměrný elektrický

proud.

Jsou známy tři spouštěćı mechanismy AGMI (Knobel, M. et al., 2003). Prvńı

je zp̊usoben výměnnou interakćı mezi tvrdou povrchovou vrstvou a měkkým bulkem
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materiálu (exchange bias). Druhý typ mechanismu byl pozorován v př́ıpadě, že

měřeným vzorkem procházel stejnosměrný proud (dc bias current). Na základě

výše uvedených poznatk̊u byla navržena magnetooptická metoda, která spoč́ıvá v

eliminaci demagnetizačńıch efekt̊u právě přivedeńım stejnosměrného elektrického

proudu do vzorku (Hendrych, A. et al., 2009). Třet́ım typem mechanismu je

přivedeńı stř́ıdavého elektrického proudu na vzorek (ac bias current).

V d̊usledku tepelných úprav vzorku při r̊uzných teplotách nebo mechanického

namáháńı (změny anizotropńıho a koercitivńıho pole) se sledovaly magnetické

vlastnosti a změny v anizotropii.

Naproti tomu u FeNbB pásk̊u byla po tepelném zpracováńı pomoćı Mössbauero-

vy spektroskopie a rtg–difrakce detekována př́ıtomnost krystalické fáze na povrchu

i amorfńı fáze uvnitř materiálu. S využit́ım magnetooptické metody se sledovala

mocnost krystalické vrstvy, uspořádáńı daľśıch vrstev v přechodu z krystalické

fáze do amorfńı, a to jak pro stranu pásku, která při př́ıpravě přiléhala k ro-

tuj́ıćımu bubnu, tak pro stranu opačnou (Životský, O. et al., 2010; Životský, O.

et al., 2008). Za pomoćı magnetooptické Kerrovy mikroskopie byla zmapována

doménová struktura a distribuce anizotropie.



Kapitola 2

Mikroskopie magnetické śıly

V této kapitole je věnována pozornost historickému sledu událost́ı, které s vývojem

mikroskopie skenuj́ıćı sondou (SPM) a v daľśım zejména mikroskopie magnetické

śıly (MFM) úzce souviśı. Dále je diskutována teorie MFM, zahrnuj́ıćı charak-

ter dalekodosahové magnetické śıly v interakci se vzorkem, jej́ı vliv na výsledný

obrazový kontrast a topografii. Detailně je popsán měřićı systém MFM a jeho

detekčńı režimy. V dnešńı době je již MFM standardńı experimentálńı technikou,

která od svého zrodu urazila značný kus cesty a vydobyla si významné postaveńı

mezi jinými metodami, které jsou schopny s využit́ım rozličných fyzikálńıch děj̊u

velice dobře popsat magnetické ”chováńı” nejr̊uzněǰśıch materiál̊u.

2.1 Od SPM k MFM

Hlavńım rysem SPM je využit́ı mechanické sondy, jako detekčńıho zař́ızeńı, které

slouž́ı ke zprostředkováńı informace o měřeném vzorku. SPM totiž pracuje na zcela

jiném principu než klasické optické mikroskopy. Jde o souhrnné označeńı technik,

které využ́ıvaj́ı k mapováńı povrchových vrstev materiál̊u specifické silové inter-

akce, ke kterým docháźı mezi ostrým koncem sondy (hrotem) a povrchem vzorku

při měřeńı. Podle druhu a povahy těchto interakćı se jednotlivé SPM metody lǐśı.

Daľśı typy SPM jako např. mikroskopie elektrostatických sil (EFM), laterálńıch

sil (LFM), mikroskopie modulace śıly (FMM), které využ́ıvaj́ı ke studiu povr-

chových vlastnost́ı materiál̊u jiné druhy interakćı lze nalézt např. v této mono-

grafii (Kub́ınek, R. et al., 2003).

Velký rozvoj SPM technik odstartoval objev metody skenovaćı tunelovaćı mikro-

skopie (STM) v roce 1981 (Binnig, G. et al., 1982b). Původńı myšlenkou při práci

4
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na STM bylo rozvinout metody výzkumu elektrických vlastnost́ı materiál̊u za po-

moćı tunelováńı elektron̊u přes potenciálovou bariéru. Po prvńım úspěšném experi-

mentu ”protunelováńı” elektron̊u, který provedli Binnig a Rohrer bylo jen otázkou

času, kdy se STM rozvine ve zcela zásadńı metodu, která je schopna při rutinńım

měřeńı dosáhnout atomárńı rozlǐseńı (Binnig, G. et al., 1982a; Binnig, G. and

Rohrer, H., 1987). Princip metodiky spoč́ıvá v pr̊uchodu elektron̊u nevodivou

překážkou–bariérou (plyn, vakuum) na základě spádu napět́ı mezi ostrým vodivým

hrotem a vodivým povrchem vzorku. O 5 let později źıskali oba autoři Nobelovu

cenu.

V roce 1986 byl vědecké veřejnosti představen nový typ měřićıho zař́ızeńı

schopný zobrazovat povrchové struktury vodič̊u i izolant̊u rovněž v atomárńım roz-

lǐseńı. Využ́ıval vlastnosti STM a profilometru a d́ıky silové interakci prob́ıhaj́ıćı

mezi hrotem a vzorkem jej autoři Binnig, Quate a Gerber nazvali mikroskopem

atomárńıch sil (AFM) (Binnig, G. et al., 1986). Při přibĺıžeńı hrotu k povrchu

vzorku docháźı vlivem p̊usob́ıćıch sil k ohnut́ı raménka. Tato změna polohy je pak

laserem přenášena až na detektor a dále poč́ıtačově zpracována.

Na obdobném principu jako AFM pak pracuje i daľśı z SPM metod, poprvé

publikovaná Martinem a Wickramasinghem v roce 1987 (Martin, Y. and Wick-

ramasinghe, H. K., 1987). Při přibĺıžeńı speciálně upraveného hrotu k povrchu

vzorku z magnetického materiálu využ́ıvá tato technika k detekci změny inter-

aguj́ıćı magnetické (Lorentzovy) śıly, a byla proto nazvána mikroskopíı magnetické

śıly (MFM). Vlastńı konstrukce byla velice jednoduchá a přesto dosažené laterálńı

rozlǐseńı uváděj́ı autoři v řádu 100 nm. K vytvořeńı celé sondy použili železný

drát, který měl 25 µm v pr̊uměru. Konec drátu se pak elektrochemicky upravil

do ostré špice a ohnul do pravého úhlu. Měřený signál byl detekován optickým

interferometrem.

Ve stejném roce Saénz a kol. (Sáenz, J. J. et al., 1987) vytvořili obdobnou

techniku pro mapováńı povrchové struktury magnetických vzork̊u při dosaženém

laterálńım rozlǐseńı 100 nm. Oproti předchoźımu zař́ızeńı využili k detekci STM.

Daľśı vývoj MFM směřuje k daleko jednodušš́ım konstrukćım mikroskop̊u, jsou

využ́ıvány nové materiály při tvorbě měřićıch hrot̊u, pohybových zař́ızeńı. Pro

dosažeńı větš́ıho rozlǐseńı se speciálńımi napařovaćımi technikami vyráběj́ı tzv.

superhroty. Nové mikroskopy jsou konstruovány tak, že lze data źıskat z v́ıce

signál̊u najednou pouhým vyměněńım měřićı hlavy nebo změnou režimu měřeńı.
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2.2 Teorie MFM

Princip, kterého MFM využ́ıvá, je odvozený od metody AFM, kdy lze ř́ıci, že

MFM je AFM se sondou v podobě magnetického hrotu. S ohledem na dlouhodosa-

hové p̊usobeńı magnetických sil, vyvolaných vzorkem na zmagnetizovaný hrot, jde

o měřeńı, která prob́ıhaj́ı v nekontaktńım režimu. Raménko zakončené ostrým

magnetickým hrotem je senzorem p̊usob́ıćı śıly. Jakmile je sonda v dostatečné

vzdálenosti od povrchu vzorku, obvykle jde o deśıtky až stovky nanometr̊u, vlivem

magnetických interakćı mezi hrotem a vzorkem docháźı ke změnám polohy raménka,

které bývaj́ı většinou detekovány optickou cestou. Výsledný obraz magnetického

pole vzniká skenováńım sondy nad povrchem vzorku.

2.2.1 Detekčńı režimy

MFM využ́ıvá dvou základńıch detekčńıch režimů

• statický (DC) režim

• dynamický (AC) režim

2.2.1.1 Statický (DC) režim

Jde o nejjednodušš́ı měř́ıćı postup, který zobrazuje výchylku raménka jako funkci

polohy. Vychýleńı raménka je dáno p̊usob́ıćı silou, která se dá vyjádřit jako

F = k∆z, (2.1)

kde ∆z je výchylka raménka a k je konstanta pružnosti raménka.

2.2.1.2 Dynamický (AC) režim

V tomto režimu se detekuj́ı změny rezonančńı frekvence, amplitudy a fáze oscilaćı

raménka jako d̊usledek p̊usob́ıćıho gradientu magnetické śıly ∂F/∂z. V rámci

jednoduchého popisu režimu je nutno vycházet z uspořádáńı dvou spřažených os-

cilátor̊u (pružin). Prvńı oscilátor je reprezentován výchylkou raménka s danou kon-

stantou pružnosti k. Druhý oscilátor vyjadřuje vzájemnou interakci mezi hrotem a

povrchem vzorku a může být charakterizován tzv. interakčńı konstantou pružnosti

ki. Nejde o skutečnou konstantu. Tuto interakci vlastně zprostředkovává gradi-

ent magnetické śıly, který se při měřeńı měńı v d̊usledku změn vzdálenosti mezi

hrotem a povrchem vzorku. Pro výslednou konstantu pružnosti kc lze psát

kc = k + ki = k − ∂F

∂z
. (2.2)
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Z analogie harmonického oscilátoru plyne, že rezonančńı frekvence celého sys-

tému ω je posunuta o př́ıspěvek ∆ω ze své volné rezonančńı frekvence ω0 vlivem

silové interakce

ω2 = (ω0 + ω)2 =
kc

m
=

(
k + ∂F

∂z

)

m
, (2.3)

kde m je efektivńı hmotnost celého raménka. V př́ıpadě, že př́ıspěvek ∆ω bude

mnohem menš́ı než ω0, můžeme psát

∆ω

ω0

∼= − 1
2k

∂F

∂z
. (2.4)

Změna rezonančńı frekvence je úměrná interakci (gradientu magnetické śıly) mezi

hrotem a vzorkem. Uvedená tvrzeńı jsou postavena na zjednodušeném modelu,

který ukazuje, že v dynamickém režimu měřeńı záviśı frekvence oscilaćı na změnách

gradientu magnetické śıly, zat́ımco u statického režimu se měř́ı sama śıla.

Důkladnou matematickou analýzu je možno naj́ıt v literatuře, např. (Hop-

ster H. and Oepen, H. P., 2005; Wadas, A. and Grütter, P., 1989).

Magnetické interakce vlivem gradientu posouvaj́ı rezonančńı frekvenci raménka.

Existuje několik př́ıstup̊u, jak tyto změny v rezonančńı frekvenci detekovat.

• Měřeńı amplitudy (Slope detection)

Pomoćı tohoto př́ıstupu, který byl použit Martinem a Wickramasinghem (Mar-

tin, Y. and Wickramasinghe, H. K., 1987), se frekvence oscilaćı raménka

udržuje na vyšš́ı nebo nižš́ı hodnotě než je jeho rezonančńı frekvence, d̊usledkem

čehož se detekovaná hodnota amplitudy měńı (roste resp. klesá viz obr. 2.1).

• Měřeńı fázového posunu (Phase detection)

Stejně jako se měńı hodnota amplitudy raménka v př́ıtomnosti silového gradientu,

měńı se i fáze (viz obr. 2.1). Pokud raménko osciluje s konstantńı frekvenćı

a vlivem gradientu se měńı rezonančńı frekvence, docháźı také ke změnám ve

fázi raménka (fázovému posunu). Změna fáze představuje jednoduchou a př́ımou

interpretaci signálu, kterým je tvořen výsledný obraz.

2.2.2 Magnetická interakce

MFM detekuje magnetickou śılu nebo gradient magnetické śıly zprostředkovávaj́ıćı

magnetické interakce mezi hrotem a vzorkem. Přibĺıžeńım zmagnetovaného hrotu

do vněǰśıho magnetického pole vzorku vzniká magnetický potenciál E. Existuj́ı

dvě možnosti, jak tento potenciál vypoč́ıtat (reciprocita v MFM (Wright, C. D.
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∆A

f f

∆φ

Obr. 2.1: Měřeńı amplitudy (A) resp. fáze (ϕ)–p̊uvodńı rezonančńı frekvence

raménka je zachycena modrou barvou, změna v rezonančńı frekvenci

vlivem silového gradientu je načrtnuta červeně.

and Hill, E. H., 1995)). V prvńım př́ıpadě poč́ıtáme potenciál zmagnetovaného

hrotu v př́ıtomnosti vněǰśıho magnetického pole vzorku a ve druhém pak potenciál

magnetického vzorku v př́ıtomnosti vněǰśıho magnetického pole hrotu, tedy

E = −µ0

∫

h

~Mh
~HvdV = −µ0

∫

v

~Mv
~HhdV. (2.5)

Integrujeme přes celý objem hrotu resp. vzorku, kde ~H je intenzita magnetického

pole (vzorku resp. hrotu), ~M je magnetizace (vzorku resp. hrotu). Který z

př́ıstup̊u je vhodněǰśı zálež́ı na povaze problému, který je nutno vyřešit. Většinou

se však využ́ıvá toho výpočtu, při kterém je dobře definované rozptylové pole.

2.2.3 Separace magnetického kontrastu

Během MFM měřeńı se měńı vzdálenost hrotu a vzorku řádově mezi deśıtkami

až stovkami nanometr̊u. Což je široké rozmeźı, ve kterém se kromě daleko-

dosahové magnetické śıly mohou projevit i daľśı interakce (Stifter, T. et al.,

2000). Nejčastěji jde o van der Waalsovy, elektrostatické, kapilárńı nebo kvantově–

mechanické śıly, které výsledný magnetický obraz znehodnocuj́ı. Jejich př́ıčinou

vstupuje do měřeného signálu informace o kontuře (topografii) povrchové vrstvy.

Existuje celá řada experiment̊u, které vedou k uspokojivé separaci topografického

obrazu od magnetického kontrastu (Schönenberg, C. et al., 1990). Ve většině

př́ıpad̊u jde o modulaci magnetické nebo nemagnetické části signálu.

Elektrické a magnetické śıly se oproti silám kapilárńım nebo kvantově–me-

chanickým řad́ı mezi śıly dalekodosahové. Toto rozděleńı v sobě paradoxně skrývá

obrovskou výhodu, neboť lze zkonstruovat měřićı aparaturu, která je schopna de-

tekovat př́ıspěvky krátkodosahových interakčńıch sil při tvorbě topografie povrchu
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a zároveň př́ıspěvky dalekodosahových interakćı pro magnetický kontrast při jed-

nom měřeńı. Jednou z prvńıch technik využ́ıvaj́ıćı r̊uzný silový dosah byla tech-

nika ac AFM (Martin, Y. et al., 1987). Ćılem práce bylo źıskat informaci

o povrchových vlastnostech přicházej́ıćı z r̊uzných oblast́ı měřeného vzorku. I

když měřený vzorek nebyl magnetický, dokázali, že lze v jednom měřeńı po-

hodlně oddělit silné krátkodosahové śıly utvářej́ıćı topografii od slabš́ıch daleko-

dosahových magnetických a elektrostatických sil.

Dnes se pro separaci magnetického kontrastu od topografie ve většině př́ıpad̊u

využ́ıvá technika dvoj́ıho skenováńı (two–pass technique (Hosaka, S. et al., 1992)),

popularizována firmou Digital Instruments jako tzv. ”lift–mode” režim. Princip

metody spoč́ıvá ve dvou pr̊uchodech měřićı sondy stejnou oblast́ı na vzorku. To-

pografie vzorku je zobrazena pomoćı poklepového režimu s využit́ım oscilačńı am-

plitudy raménka jako kontrolńıho (referenčńıho) signálu (zpětné vazby). Magne-

tický kontrast lze jednoduše doćılit přeskenováńım již naměřeného topografického

signálu v předem stanovené výšce od povrchu vzorku.

2.3 Mikroskop magnetické śıly Ntegra Aura

Platforma mikroskopu skenuj́ıćı sondou Ntegra Aura firmy NT-MDT byla speciál-

ně vyvinuta pro studium povrchových vlastnost́ı materiál̊u. Jde o adaptabilńı

zař́ızeńı, ke kterému je možno připojit celou řadu podp̊urných prvk̊u a přizp̊usobit

se tak potřebám měřeńı. Je možno pracovat s vodivými či nevodivými vzorky,

analyzovat biologické preparáty, využ́ıt plynové atmosféry nebo ńızkého vakua ke

studiu kovových materiál̊u, kompozit̊u, magnetických mikročástic.

Specializaćı tohoto mikroskopu je analýza povrch̊u r̊uzných typ̊u materiál̊u za po-

moćı interakčńıch sil vznikaj́ıćıch při přibĺıžeńı měřićıho hrotu ke vzorku. Z velkého

spektra měřićıch režimů bude v daľśım diskutována metoda MFM.

2.3.1 Funkčńı schéma

Celé zař́ızeńı sestává z několika d̊uležitých celk̊u: základńı jednotka, měřićı jed-

notka (měřićı hlava, skener), optický systém, antivibračńı jednotka, kontrolńı jed-

notka, poč́ıtač.

• Kontrolńı jednotka platformy SPM Ntegra Aura

Jde o centrálńı jednotku systému Ntegra Aura, která vyhodnocuje a zpracovává

signály přicházej́ıćı z měřićı hlavy, konvertuje zpracovaná data.
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Obr. 2.2: Platforma sestavy mikroskopu SPM Ntegra Aura (NT–MDT)

umožňuje d́ıky své konstrukci využ́ıt v́ıce než 40 r̊uzných AFM

metod–STM, AFM (contact + semi-contact + non-contact), LFM,

MFM, EFM, Scanning Capacitance Microscopy (SCM), Kelvin

Probe Microscopy (KPM), Lithography a daľśı.

Kontrolní jednotka

���
���
���
���

Krycí maska

Základní jednotka

Uchycení vzorku

Vzorek

Software zpracování

Nástavec

Skener

Optický systém

Hlava

������������������������������
������������������������������
������������������������������
������������������������������

Obr. 2.3: Schématický náčrt komponent̊u platformy SPM Ntegra Aura.
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• Nástavec a uchyceńı vzorku

Výměnný nástavec je uzp̊usoben k uchyceńı měřićı hlavy mikroskopu, skeneru a

vzork̊u. Se vzorky, které jsou upevněny na speciálńı destičce lze manipulovat v

rovině x, y pomoćı mikrometrických šroub̊u.

• Měřićı hlava

Část mikroskopu, která zodpov́ıdá za přesnou pozici hrotu nad povrchem vzorku

a jeho pohyb vzhledem k povrchu vzorku. Součást́ı hlavy je skener umı́stěný v

kovové jednotce, laserový systém a držák sondy.

• Držák sondy

Sonda je přichycena na saf́ırový podstavec pomoćı pružné svorky, kterou lze ovládat

(tlak na sondu) pomoćı lichoběžńıkové páky. Pod saf́ırovou podložkou je umı́stěn

piezo–element, který indukuje oscilace sondy a udržuje je na dané frekvenci během

měřeńı.

• Kryćı maska

Ochranný kryt mikroskopu slouž́ı k potlačeńı elektromagnetického pole, zvukového

šumu nebo teplotńıch výkyv̊u. Dı́ky své konstrukci může být naplněn plyny nebo

lze vymezený prostor evakuovat.

• Software–”Nova”

Program Nova je software určený výhradně pro platformu SPM mikroskopu Ntegra

Aura (NT-MDT), který ř́ıd́ı celý mechanismus měřeńı. Ovládá nastaveńı optického

systému, pořizuje a vyhodnocuje frekvenčńı odezvy při ohybu raménka, kontroluje

mechanismus přibĺıžeńı sondy ke vzorku a následný povrchový sken, ovlivňuje

nastaveńı a polohováńı vzorku, vyhodnocuje a zpracovává měronosný signál, který

je následně transformován do 2–D, 3–D obrazu.

2.3.2 Měřićı mechanismus

Laserový paprsek je fokusován na pružné raménko, ze kterého se odráž́ı pod

určitým úhlem a dopadá na kvadrantový detektor. Při změně polohy raménka

vlivem interaguj́ıćı magnetické śıly se měńı úhel odráženého paprsku, č́ımž se

také měńı pozice světelného bodu na kvadrantovém detektoru. Tento mecha-

nismus je znám pod názvem optická páková detekce (optical lever). Přestože jde
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Obr. 2.4: Schématické uspořádáńı měřićıho mechanismu MFM–páková

laserová detekce. Kvadrantový detektor je rozdělen na 4 fotodi-

odické segmenty. Indikátor polohy laserového svazku je na začátku

měřeńı nastaven doprostřed všech segment̊u (DFL udává rozd́ılový

signál mezi horńı a spodńı polovinou detektoru, LF pak mezi levou a

pravou polovinou detektoru, Laser znač́ı celkový signál přicházej́ıćı

ze všech fotodiod, který je úměrný intenzitě laserového svazku,

který se odraźı od sondy).

o velice jednoduchý systém, vyznačuje se vysokou citlivost́ı srovnatelnou s jinými

detekčńımi principy (interferometrie, STM, piezo–rezistivńı detekce).

V rámci vyšetřováńı magnetických vlastnost́ı je nutno oddělit magnetický obraz od

topografie (viz podkapitola 2.2.3). Elegantńım řešeńım je použit́ı metody dvoj́ıho

skenováńı. Při prvńım pr̊uchodu sondy spoč́ıvá magnetické měřeńı ve skenováńı

topografie v kontaktńım nebo semi–kontaktńım (poklepovém)1 režimu. Uložená

topografická křivka je pak vod́ıćı liníı při druhém pr̊uchodu, kdy je sonda umı́stěna

do vhodné výšky (10–100 nm) a reaguje pouze na dalekodosahovou magnetickou

śılu, přičemž krátkodosahové (např. van der Waalsovy) śıly se eliminuj́ı. Při

druhém skenováńı indukuje piezo–element oscilace sondy na rezonančńı frekvenci.

Magnetický obraz je pak sestaven d́ıky změnám ve fázi (fázový rozd́ıl) oscilaćı

sondy.

Během skenováńı povrchu vzorku se hrot pohybuje v oblastech s r̊uznou to-

pografíı, což se projev́ı nejen ve změnách vzdálenosti mezi hrotem a vzorkem,
1Osciluj́ıćı raménko občas udeř́ı (poklepe) do vzorku, docháźı k občasnému kontaktu mezi

hrotem a povrchem vzorku.
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Obr. 2.5: Měřićı mechanismus dvoj́ıho pr̊uchodu (two–pass method). Na

levém obrázku je schématicky znázorněn prvńı pr̊uchod sondy nad

povrchem vzorku–dosažeńı topografie. Na pravém obrázku je vy-

obrazen druhý pr̊uchod podél již naměřeného topografického profilu

v dané konstantńı výšce nad povrchem vzorku–dosažeńı magnetic-

kého obrazu.

ale také ve změnách hodnot interakčńıch sil. Pro zajǐstěńı konstantńı vzdálenosti

skenuj́ıćıho hrotu od povrchu vzorku se použ́ıvá tzv. zpětné vazby (smyčky).

Při přibĺıžeńı hrotu k povrchu vzorku vzrostou hodnoty interakčńıch sil. T́ım se

zvýš́ı i napětový signál odrážej́ıćı tuto změnu, který detekuje registračńı jednotka.

Komparátor porovná hodnoty referenčńıho signálu (signál registračńı jednotky

pro předem nastavenou vzdálenost) a napětového signálu, na jehož základě vy-

generuje opravný (koriguj́ıćı) signál. Skener pak d́ıky korekci zareaguje oddáleńım

(přibĺıžeńım) hrotu od (ku) povrchu vzorku.



Kapitola 3

Magnetooptika

Interakce světelného zářeńı s magneticky orientovanou látkou ilustruje propojeńı

dvou specifických oblast́ı fyziky - optiky a magnetismu v rámci vědńı discipĺıny,

pro kterou se vžilo označeńı magnetooptika. Efekt, jež při p̊usobeńı magnetického

pole na skleněný vzorek stáč́ı rovinu polarizace procházej́ıćıho zářeńı, poprvé v

roce 1845 pozoroval a vysvětlil Michael Faraday (Faraday, M., 1846). Věnoval se

také studiu magnetooptických efekt̊u vznikaj́ıćıch při odrazu světelného zářeńı od

kovových materiál̊u v magnetickém poli, ale vzhledem k povrchovým nerovnostem

nebyl schopen svá pozorováńı vhodně interpretovat. O 32 let později (1877) John

Kerr (Kerr, J., 1877) pozoroval a popsal jev stáčeńı polarizačńı roviny světelného

zářeńı při odrazu od povrchu leštěné tyče.

Magnetooptické jevy lze rozdělit podle povahy interakce s magnetooptickým

prostřed́ım na jevy na pr̊uchod světelného svazku (Faradaẙuv jev) měřeným vzor-

kem a jevy na odraz světelného svazku (Kerr̊uv jev) od vzorku (obr. 3.1). Při Fara-

dayově jevu se stáč́ı rovina polarizace při pr̊uchodu prostřed́ım, které je zmagne-

továno (směr vektoru magnetizace) rovnoběžně se směrem š́ı̌reńı světelného svazku.

Přǐrazujeme–li směr vektoru magnetizace (přesněji řečeno jeho komponentu) kolmo

k š́ı̌ŕıćımu se světelnému svazku, hovoř́ıme o Voightově (Cotton-Moutonově) jevu,

který je v magnetizaci kvadratický (jev druhého řádu). Vzhledem k tomu, že

zkoumáme kovové materiály, u nichž se prostupnost světla měńı s použitou vl-

novou délkou, polarizaćı či úhlem dopadu, zaměř́ıme se na optické jevy, které jsou

vyvolány odrazem světelného svazku od měřeného vzorku. Podle orientace směru

vektoru magnetizace (komponenty) se rozlǐsuj́ı tři základńı konfigurace:

14
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MP

ML

MT

M

M

Voight (Cotton−Mouton)

Faraday

x
y

z
Polární

Longitudinální

Transverzální

Obr. 3.1: Schematický nákres magnetooptických jev̊u na odraz (Kerr̊uv jev–

3 základńı konfigurace–polárńı, longitudinálńı a transverzálńı) a

pr̊uchod (Faradaẙuv, Voight̊uv jev). Převzato z (Životský, O.

et al., 2007).

• polárńı (kolmo k rovině rozhrańı) MP ,

• longitudinálńı (rovnoběžná s rovinou rozhrańı i dopadu) ML,

• transverzálńı (kolmo k rovině dopadu) MT .

Daj́ı–li se měřit všechny tři komponenty, pak hovoř́ıme o magnetooptické vektorové

magnetometrii. Pro výpočet velikosti celkového vektoru magnetizace použ́ıváme

následuj́ıćı vztah

|M | =
√

M2
L + M2

T + M2
P , (3.1)

kde jednotlivé složky pod odmocninou znázorňuj́ı výše popsané komponenty vek-

toru magnetizace.

3.1 Magnetooptické metody

Magnetooptika je velmi rozš́ı̌renou vědńı discipĺınou, ve které nacházej́ı uplatněńı

r̊uzné experimentálńı metody. Výhody, ze kterých tyto techniky čerpaj́ı, lze shrnout

do několika bod̊u:
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• Dı́ky tomu, že prostupnost světla je u kov̊u v řádu deśıtek nm, jsou tyto

techniky zejména vhodné ke studiu povrchových tenkých vrstev materiál̊u.

• Jsou schopny rozlǐsit i signály přicházej́ıćı z r̊uzných vrstev multivrtevnatých

struktur.

• Vyznačuj́ı se vysokou citlivost́ı–při měřeńı Kerrovy rotace lze źıskat citlivost

až 2 µrad (Hubert, A. and Traeger, G., 1993).

• Měřený signál je úměrný magnetizačńım komponentám. Lze detekovat také

kvadratické členy–magnetizačńı komponenty vyšš́ıch řád̊u (Postava, K.

et al., 2004).

3.1.1 Diferenciálńı intenzitńı metoda

Pomoćı této metody byly analyzovány magnetické a magnetooptické vlastnosti

FeNbB a CoFeSiCrB pásk̊u. Celá aparatura (viz obr. 3.2) sestává ze světelného

zdroje, který generuje laserový svazek pracuj́ıćı na vlnové délce 670 nm při výkonu

10 mW. Rozš́ı̌reńı světelného spektra o dvě vlnové délky umožńı daľśı laserové

zdroje, modrý (405 nm) a zelený (555 nm), s jejichž pomoćı lze měnit hloubku

vniku světla. Světelnou intenzitu laseru moduluje foto–elastický modulátor (PEM)

na frekvenci 100 kHz po pr̊uchodu Frank–Ritterovým polarizátorem (P1). Mo-

dulovaný signál je polarizačńım prvkem (P2) transformován ve směru s–(př́ıčně

elektrická TE vlna) nebo p–(př́ıčně magnetická TM vlna) polarizace a dopadá na

vzorek, který je umı́stěn v ćıvce generuj́ıćı v mı́stě měřeńı dostatečně homogenńı

magnetické pole.

Vzhledem k flexibilitě měřeńı bylo vyrobeno v́ıce typ̊u ćıvek. Pro měřeńı

měkkých magnetických materiál̊u slouž́ı ćıvka, u ńıž lze generovat magnetické

pole až do výše 1000 Oe. Ze zdroje je možné pustit do ćıvky maximálně 6–7

A, přičemž dosáhneme přepočetńıho koeficientu 151,9 Oe/A. Tato ćıvka umožňuje

měřeńı longitudinálńı i transverzálńı komponenty vektoru magnetizace a to pro

úhel dopadu 0–7◦ a 50–88◦. Pro větš́ı vzorky využ́ıváme konstrukčně stejný typ

ćıvky s maximálńım generovaným magnetickým polem až 420 Oe (koeficient 65,4

Oe/A). Kromě zmı́něných ćıvek byly v laboratoři navrženy a zkonstruovány také

ćıvky s jádrem, vhodné k charakterizaci tvrdých magnetických materiál̊u. Lze s

nimi měřit všechny tři komponenty vektoru magnetizace (ML, MT , MP ). Velikost

generovaného magnetického pole v tomto př́ıpadě dosahuje až 10 000 Oe (1 T).

Světelný svazek, jehož polarizačńı stav se vlivem odrazu od vzorku změnil,

procháźı dále přes Wollaston̊uv hranol (WP). Tento optický prvek rozděĺı svazek na



MAGNETOOPTIKA 17

Obr. 3.2: Experimentálńı magnetooptická konfigurace (včetně fotografíı

optických prvk̊u) využ́ıvaj́ıćı diferenciálńı intenzitńı metodu–na

obrázćıch označených jako A resp. B je celkový pohled na levou

resp. pravou větev měřićıho uspořádáńı, tak jak byla navržena

v laboratoři. Na spodńım obrázku je schematicky znázorněn

pr̊uchod světelného svazku magnetooptickým prostřed́ım s pop-

saným souřadnicovým systémem.

dvě lineárně polarizované komponenty v̊uči sobě vzájemně kolmé, které dopadaj́ı

na dva fotodetektory (PIN fotodioda D1 a D2). Napět́ı z fotodetektor̊u je sńımáno

nanovoltmetrem (Lock–in ześıleńı). Lock–in funguje jako pásmová propust, která

nechá proj́ıt jen signál na frekvenci 100 kHz, zat́ımco ostatńı př́ıspěvky a šumy
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odfiltruje. Výslednou měřenou veličinou je rozd́ılový signál, který přicháźı z obou

detektor̊u.

ML

H

H

laserový svazek

ML

laserový svazek

A

B

Obr. 3.3: Schématické znázorněńı magnetooptického měřeńı v longitudinálńı

konfiguraci, kde H znač́ı exterńı magnetické pole generované vzdu-

chovou ćıvkou a ML magnetizačńı komponentu v př́ıslušné orientaci

v̊uči magnetickému poli.

Magnetooptický efekt může být vyjádřen pomoćı komplexńıch reflexńıch koe-

ficient̊u Kerrovy rotace a elipticity odraženého lineárně polarizovaného světelného

svazku. Využ́ıvá se Jonesova formalismu (Jones, R. C., 1941).

Pro dopadaj́ıćı světelný svazek v s–polarizaci je výsledný polarizačńı stav Jo-

nesova vektoru ~JR popsán touto vektorovou rovnićı

~JR =
A0√

2

(
cos C −sin C

sin C cos C

)(
rss rps

rsp rpp

)(
1

0

)
, (3.2)

kde A0 je amplituda dopadaj́ıćıho světelného svazku, C je úhel rotace Wollastonova

hranolu, dále pak reflexńı matice a s–polarizace. Koeficienty1 reflexńı matice jsou

komplexńı č́ısla, která vyjadřuj́ı poměry amplitudy světelného svazku odraženého

ku amplitudě světelného svazku dopadaj́ıćıho. Diagonálńı členy (reflexńı koefi-

cienty) znač́ı změnu amplitudy a fáze dané polarizace, členy mimodiagonálńı (kon-

verzńı reflexńı koeficienty) představuj́ı změny mezi polarizacemi, které nastanou

po interakci s magnetooptickým prvkem.

Rozd́ılový signál intenzity mezi polarizacemi ve směru x a y detekovaný oběma
1

rss =
Eox

Eix
, rpp =

Eoy

Eiy
, rsp =

Eoy

Eix
, rps =

Eox

Eiy
.
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fotodiodami je dán

∆I = I1 − I2 =

= JRxJ∗Rx − JRyJ∗Ry =

= I0
2 |rss|2

[
cos 2C

(
1− |rsp|2

|rss|2
)
− 2 sin 2C<

{
rsp

rss

}]
. (3.3)

Pootoč́ıme–li Wollaston̊uv hranol o ±45◦, pak je výraz cos 2C roven nule a měř́ıme

signál př́ımo úměrný Kerrově rotaci θKs :

∆I ≈ ∓I0 |rss|2 <
{

rsp

rss

}
= ∓I0 |rss|2 θKs . (3.4)

Obdobným zp̊usobem lze napsat vektorovou rovnici pro měřeńı Kerrovy elipticity.

Výsledný vztah je ve tvaru

∆I ≈ ∓I0 |rss|2 =
{

rsp

rss

}
= ∓I0 |rss|2 εKs . (3.5)

Analogické rovnice lze sestavit i pro měřeńı Kerrovy rotace a elipticity při

procházej́ıćım p–polarizovaném světle.

Výstupem měřeńı jsou hysterezńı smyčky. Na osu x vynáš́ıme hodnoty proudu,

překalibrovaného na magnetické pole, který je pouštěn do ćıvek a na osu y rozd́ılový

signál z detektor̊u. Experimentálńı aparatura využ́ıvá magnetooptický Kerr̊uv

jev (MOKE) pro měřeńı longitudinálńı magnetizačńı komponenty ML, která je

rovnoběžná s rovinou dopadu světelného svazku (viz obr. 3.3 A). Lze dosáhnout

i transverzálńı citlivost2 (viz obr. 3.3 B) d́ıky tomu, že rotujeme se vzorkem

i magnetickým polem (ćıvkou) o 90◦ (metoda zavedená Dabooem (Daboo, C.

et al., 1993)). Optická konfigurace celé sestavy se přitom neměńı.

Měřićı mechanismus je ř́ızen poč́ıtačem, který je vybaven rozhrańım GPIB (pro

ovládáńı Lock–inu a voltmetru). Signál, kterým se bud́ı ćıvka, je ř́ızen pomoćı

modulu DAQ book připojenému k paralelńımu portu poč́ıtače. Vlastńı program

ovládaj́ıćı celý postup je napsán v prostřed́ı LabWindows CVI (National Instru-

ments).

Celá aparatura je již dlouhodobě využ́ıvána naš́ım pracovǐstěm. Pro konkrétńı

typy měřeńı ji lze libovolně modifikovat.
2Nejde o měřeńı transverzálńı magnetizačńı komponety MT , stále totiž detekujeme longi-

tudinálńı komponentu ML.
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3.2 Kerrova mikroskopie

Důkladné pochopeńı jev̊u prob́ıhaj́ıćıch v magnetických strukturách, jejich p̊uvod,

vlastnosti a následné využit́ı pro nejr̊uzněǰśı technologické aplikace, je v dnešńı

době umožněno celou řadou sofistikovaných optických metodik, mezi které neod-

myslitelně patř́ı i metody mikroskopické. Jedna z nich, magnetooptická Kerrova

mikroskopie, která slouž́ı zejména k pozorováńı magnetických domén, využ́ıvá kon-

venčńı zobrazovaćı optiku. Největš́ı výhodou Kerrovy mikroskopie je rychlost s

jakou lze výsledný obraz poř́ıdit. Nevýhodné je relativně ńızké laterálńı rozlǐseńı.

Jde o mikroskopickou techniku, která je schopna kvantitativně analyzovat tenké

magnetické vrstvy, multivrstvy a jejich doménové uspořádáńı. Využ́ıvaj́ı se dvě

Magnet

Vzorek

Aperturní clona

Lampa

Filtry

Kolektor

Kompenzátor
Analyzátor

Objektiv

Polopropustné
zrcadlo

Polarizátor

CCD kamera

Clona pole

Obr. 3.4: Schématické uspořádáńı Kerrova mikroskopu.
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modifikace Kerrových mikroskop̊u, v praxi běžněǰśı mikroskop širokého pole (wide–

field) a laserový skenovaćı mikroskop. Obě varianty maj́ı své výhody i nevýhody,

v daľśım textu bude kladen d̊uraz na mikroskop širokého pole, s jehož pomoćı bylo

zobrazeno doménové uspořádáńı na obou typech pásk̊u.

Magnetooptický mikroskop je mikroskopem polarizačńım s maximálńım laterál-

ńım rozlǐseńım až 300 nm (Hubert, A. and Schäfer, R., 2000) (při zapojeńı

imerzńıch čoček s vysokou numerickou aperturou). Tyto mikroskopy využ́ıvaj́ı

Köhlerova nastaveńı pro mikroskopii v odraženém světle, kdy by měla být dosažena

nejvhodněǰśı kombinace mezi rozlǐsovaćı schopnost́ı a kontrastem. Světlo, které

vycháźı z xenonové výbojky, je kolektorem nasměrováno do roviny aperturńı clony,

procháźı systémem filtr̊u a clon zorného pole až k polarizátoru. Následně je polari-

zovaný svazek odchýlen pomoćı polopropustného zrcadla a dopadá na čočku objek-

tivu. Po odrazu ze vzorku procháźı opět objektivem, polopropustným zrcadlem až

ke kompenzačńı čočce a analyzátoru a je vhodně zpracován (CCD kamera). Clona

zorného pole se zobraźı na vzorku a určuje, která jeho část bude osvětlena, přičemž

nedocháźı k ovlivněńı optického rozlǐseńı ani intenzity osvětleńı. Otv́ıráńım a

zav́ıráńım aperturńı clony se měńı úhly světelných svazk̊u, dopadaj́ıćıch na vzorek.

Největš́ı úhel dopadu je omezen hodnotou numerické apertury objektivu.

Světelné svazky, které nelež́ı v rovině dopadu, podél nebo kolmo k polarizačńı

rovině nemohou být po odrazu ze vzorku analyzátorem rozlǐseny (tj. zda se

jedná o eliptický polarizačńı stav nebo rotaci). Je to zp̊usobeno t́ım, že svazek

v p–polarizaci (vektor elektrické intenzity je rovnoběžný s rovinou dopadu) se při

pr̊uchodu optickým rozhrańım čoček chová jinak než svazek v s–polarizaci (vek-

tor elektrické intenzity je kolmý k rovině dopadu). Tato ”depolarizace” vytvář́ı 4

světlé kvadranty, oddělené kř́ıžem v tzv. konoskopickém obraze.

Excentricita aperturńı clony vede k zešikmeńı dopadaj́ıćıho svazku, jehož d̊usled-

kem je detekce longitudinálńıho a transverzálńıho Kerrova jevu. Rovina aperturńı

clony je spřažena s difrakčńı rovinou (pupilou) čočky objektivu. Difrakčńı rovina

je vidět ve zmı́něném konoskopickém zobrazeńı s pomoćı teleskopického okuláru

(viz obr. 3.5). Toto zobrazeńı se vyznačuje zakřivenou extinkčńı oblast́ı, kdy se

polarizátor i analyzátor zkř́ıž́ı (metoda zkř́ıžených polarizátor̊u). Lze pozorovat

charakteristický tmavý kř́ıž na světlém podkladě. Tento kř́ıž bude výrazněǰśı s ros-

toućı hodnotou numerické apertury objektivu. Neńı–li aperturńı clona zobrazena

přesně na pupilu, nejsou správně zobrazeny ani body nebo pozorovaná oblast na

vzorku v rámci stejného úhlového rozpět́ı. Výsledkem bývá nehomogenńı obraz

nebo inverze magnetického kontrastu.
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V př́ıpadě, že bude svazek nastaven na střed aperturńı clony, světelný kužel

dopadá na vzorek kolmo. V d̊usledku symetrie se Kerrovy amplitudy v rovině

Polární Longitudinální Longitudinální
s transverzální citlivostí

Obr. 3.5: Zobrazeńı extinčńı oblasti–charakteristický kř́ıž s aperturńı

zarážkou, nastavitelnou pro libovolný typ detekce.

magnetizačńı komponenty vyruš́ı, takže je detekován pouze př́ıspěvek mimo rov-

inu tzv. polárńı Kerr̊uv jev.

V našem př́ıpadě, kdy měř́ıme převážně kovové materiály, nebyla př́ıtomnost

polárńı komponenty prokázána. Vlastńı měřeńı pak prob́ıhá podobně jako měřeńı

hysterezńıch smyček, přičemž lze rotovat s magnetickým polem pouze v rovině

(detekce ML a ML s transverzálńı citlivost́ı).

3.3 Měřeńı magnetických domén

V této podkapitole je ukázán princip měřeńı magnetických domén na př́ıkladě

CoFeCrSiB pásku namáhaném tahovým napět́ım 100 MPa (SA). Vlastńı konfigu-

race měřeńı je naznačena v horńı části obrázku (3.6). Mikroskop je nastaven k

detekci longitudinálńı komponenty magnetizace ML viz výběr v kř́ıži (obr. 3.6

uprostřed, konoskopický obraz), přičemž páskem procháźı proud I, který generuje

magnetické pole HI kolmo k ose pásku.

Z naměřených hysterezńıch smyček spoč́ıtáme potřebné magnetické pole, při

kterém bude měřený vzorek saturován. V saturovaném stavu se obrázek povrchu

ulož́ı do paměti poč́ıtače, v našem př́ıpadě obr. 3.6 A. Poté se velikost magnetic-

kého pole postupně snižuje pod saturačńı hodnotu. Obrázek povrchu ve zvoleném

okamžiku (v našem př́ıpadě v remanenci HI = 0, obr. 3.6 B) se opět ulož́ı do

paměti poč́ıtače. V posledńım kroku se źıskané obrázky 3.6 A, B od sebe odečtou.

Źıskaný magnetický kontrast odpov́ıdá pozorovaným magnetickým doménám (obr.

3.6 C). T́ımto zp̊usobem byly naměřeny všechny doménové struktury v dizertačńı

práci.
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Obr. 3.6: Měřeńı magnetických domén na vybraném vzorku (SA) CoFeCrSiB

pásku v konfiguraci procházej́ıćıho elektrického proudu I a induko-

vaného magnetického pole HI . Znázorněno je rovněž nastaveńı ex-

tinčńı oblasti–kř́ıže pro konkrétńı měřeńı. Podrobný popis v textu.



Kapitola 4

Výsledky

V dnešńı době existuje celá řada amorfńıch, nanokrystalických materiál̊u, které

byly ve formě pásk̊u úspěšně implementovány do technologických aplikaćı (senzory,

magnetometry, sńımače, měniče, převodńıky). Jde o měkké magnetické materiály

připravené metodou rovinného lit́ı (planar flow casting), v jejichž chemickém složeńı

převládá železo, nikl, kobalt nebo jejich kombinace, doplněné o metaloidy jako je

bor, křemı́k, uhĺık, fosfor a daľśı. Vzájemným sloučeńım těchto prvk̊u vznikaj́ı

magnetické materiály unikátńıch vlastnost́ı (zmiňme komerčně využ́ıvané slitiny

FINEMET, NANOPERM, HITPERM, METGLASS).

Proces př́ıpravy však nelze dostatečně kontrolovat. Vlivem nehomogenit vzni-

kaj́ı na povrchu zkoumaného materiálu zaj́ımavé vlastnosti. Je proto velmi za-

j́ımavé studovat tyto kompozity tzv. v ”surovém” stavu, tedy tak jak byly vy-

robeny. Atmosféra, rychlost otáčeńı bubnu a jeho reliéf, to jsou jen některé faktory,

které mohou výslednou povrchovou strukturu ovlivnit. Jejich následné odstraněńı

vlivem daľśıho tepelného zpracováńı (ž́ıháńı při r̊uzných teplotách, ž́ıháńı v mag-

netickém poli) nebo mechanického namáháńı (tah, tlak) je právě d̊uležitou součást́ı

systematického výzkumu.

Ukazuje se, že ke studiu těchto materiál̊u a jejich parametr̊u je vhodné využ́ıt

povrchových magnetooptických a magnetických metod. Pochopitelně je nutno

źıskané výsledky porovnat s metodami citlivými nejen k povrchu, ale také sledovat

daľśı odlǐsnosti i v objemu materiálu.

Ke studiu magnetických vlastnost́ı nanokompozitńıch pásk̊u bylo autorem primárně

využito experimentálńıch metod, které dokáž́ı přinést informaci z povrchových

vrstev vzorku tj. technika využ́ıvaj́ıćı magnetooptického Kerrova jevu (MOKE),

mikroskopie skenuj́ıćı sondou–mikroskopie magnetických sil (SPM–MFM) a Ker-

24
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rova mikroskopie (MOKM). Tyto metodiky byly doplněny1o techniky konverzńıch

elektron̊u při Mössbauerově jevu (CEMS), difrakce rtg. zářeńı (XRD) a jejich

výsledky porovnány s informacemi źıskanými v rámci objemových měřeńı pomoćı

transmisńı Mössbauerovy spektroskopie a techniky na měřeńı objemových hys-

terezńıch smyček (M–H traceru). Byly zkoumány dva typy vzork̊u, které byly

připraveny na Fyzikálńım ústavu AV SR (Dušan Janičkovič):

• 10 mm široké a 28 µm tlusté než́ıhané (AQ) Fe80,5Nb6,9B12,6 pásky byly

připraveny metodou rovinného lit́ı (planar flow casting).

–K odstraněńı vlivu tvarové anizotropie, která nevhodně ovlivňuje měřeńı,

byly pásky vyjiskřeny do podoby disk̊u o pr̊uměru 9 mm, (AQ) Fe80,5Nb6,9-

B12,6.

–Ke studiu změn v magnetickém uspořádáńı byly p̊uvodńı (AQ) pásky na-

vinuty na křemennou trubičku (pr̊uměr 13 mm) a ž́ıhány ve vzduchové at-

mosféře po dobu 30 minut při teplotě 380◦C, (FA) Fe80,5Nb6,9B12,6.

• Než́ıhané (AQ) Co67Fe4Cr7Si8B14 pásky byly připraveny metodou rovinné-

ho lit́ı ve tvaru 20 µm tlustých a 1 mm širokých vzork̊u. Magnetické vlast-

nosti byly ovlivněny daľśımi úpravami. Pásky dále označované jako FA (field

annealed) byly ž́ıhány ve vzduchové atmosféře v magnetickém poli o velikosti

30 Oe po dobu 10 minut při rozd́ılných ž́ıhaćıch teplotách Ta = 380◦C, 390◦C

a 400◦C, zat́ımco pásky označené jako SA (stress annealed) byly vystaveny

proměnným tahovým napět́ım o hodnotách 50 MPa a 100 MPa při teplotě

ž́ıháńı 390◦C ve vzduchové atmosféře.

Pro FeNbB vzorky byla provedena podrobná analýza pro obě strany pásk̊u, v

daľśım označených jako tzv. wheel strana (při nástřiku taveniny jde o stranu pásku

přiléhaj́ıćı k rotuj́ıćımu bubnu) a tzv. shiny strana (jde o stranu v kontaktu se

vzduchem). Důkladnou CEMS a XRD analýzu těchto pásk̊u lze nalézt v literatuře,

např. (Životský, O. et al., 2008).

V rámci CoFeCrSiB pásk̊u byla studována shiny strana. Veškerá měřeńı se

uskutečnila při pokojové teplotě v otevřené atmosféře.
1V rámci uceleného a pokračuj́ıćıho studia povrchových i objemových vlastnost́ı výše

představených pásk̊u byly techniky MOKE, SPM–MFM a MOKM doplněny o výsledky metodik

CEMS, XRD, M–H traceru, která garantuj́ı spolupracuj́ıćı vědecká pracovǐstě (L. Kraus–

Fyzikálńı ústav AV ČR, Praha, Y. Jirásková–Ústav fyziky materiál̊u AV ČR, Brno, Dušan

Janičkovič–Fyzikálńı ústav AV SK, Bratislava) a s jejichž souhlasem jsou tyto výsledky

představeny také v této dizertačńı práci. Obrázek 4.5 byl komerčńı zakázkou poř́ızen technikou

SEM z Centra nanotechnologíı (CNT) VŠB–TU.
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4.1 AQ FeNbB pásky

Magnetooptické úhly θKs
, εKs

měřené z obou stran pásk̊u pro dopadaj́ıćı světelný

svazek při úhlu dopadu 80◦ jsou uvedeny na obr. 4.1. Vněǰśı magnetické pole

H směřuje podél p̊uvodńı osy pásku. Rozd́ılnost ve tvaru naměřených smyček

pro wheel a shiny stranu poukazuje na odlǐsné magnetické vlastnosti obou stran

vzork̊u pro koercitivńı pole Hc 10 Oe a 40 Oe (Životský, O. et al., 2008).

3201600   −160 −320 
−0.5

−0.25

0

0.25

0.5
wheel strana

Magnetické pole (Oe)

K
er

ro
va

 r
ot

ac
e 

(m
ra

d)

θ
Ks

 

a 

−320 −160 0 160 320
−0.14

−0.07

0

0.07

0.14
wheel strana

Magnetické pole (Oe)

K
er

ro
va

 e
lip

tic
ita

 (
m

ra
d)

ε
Ks

 

b 

−320 −160 0 160 320
−0.6

−0.3

0

0.3

0.6
shiny strana

Magnetické pole (Oe)

K
er

ro
va

 r
ot

ac
e 

(m
ra

d)

c 

θ
Ks

 

−320 −160 0 160 320
−0.02

−0.01

0

0.01

0.02
shiny strana

Magnetické pole (Oe)

K
er

ro
va

 e
lip

tic
ita

 (
m

ra
d)

d 

ε
Ks

 

Obr. 4.1: Magnetooptické hysterezńı křivky źıskané při měřeńı 9 mm disk̊u

AQ FeNbB pásk̊u. Jednotlivé obrázky a–d zachycuj́ı naměřené hod-

noty magnetooptických úhl̊u θKs a εKs pro wheel a shiny stranu.

4.1.1 Wheel strana

Obecně lze ř́ıci, že MOKE metody jsou schopny odlǐsit př́ıspěvky dvou nebo i

v́ıce fáźı v r̊uzných hloubkách měřeného vzorku. V tomto př́ıpadě je pak výsledná

hysterezńı smyčka ”sestavena” z př́ıspěvk̊u (d́ılč́ıch smyček) každé z detekovaných

vrstev (fáźı). Nav́ıc se výrazně měńı i tvar těchto smyček při změnách některých

daľśıch parametr̊u jako polarizace dopadaj́ıćıho světelného svazku (s–, p–), magne-

tooptického úhlu (rotace, elipticita), vlnové délky nebo úhlu dopadu (Nývlt, M.
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et al., 1996; Pénissard, G. et al., 1995).

Podobné chováńı je zaznamenáno na smyčkách FeNbB pásk̊u z obr. 4.1 a,

b. Rozd́ılnost ve tvaru těchto smyček pro Kerrovu rotaci θKs a elipticitu εKs

dokazuje, že povrchová vrstva je nehomogenńı a MOKE detekuje př́ıspěvky dvou

fáźı v r̊uzných hloubkách, a to krystalickou a amorfńı. Částečná povrchová krys-

talizace s čitelnou texturou byla také potvrzena pomoćı XRD a CEMS metodik,

přičemž se měřeńım stanovilo, že v povrchové vrstvě 200–300 nm je př́ıtomno 10%

α–Fe krystalické fáze (Životský, O. et al., 2008). S využit́ım transmisńı elek-

tronové mikroskopie (TEM) byla také změřena pr̊uměrná velikost zrn krystalické

α–Fe fáze okolo 100 nm.

Př́ıtomnost a tloušťka krystalické fáze v tenké povrchové vrstvě byla stanovena

magnetooptickou metodou založenou na odstraněńı povrchové krystalické vrstvy,

které proběhlo elektrochemickým leštěńım nebo leptáńım v ředěné HNO3. Smyčky

jsou pravoúhlé pro oba magnetooptické úhly (rotace, elipticita) a maj́ı stejný tvar.

Detekujeme pouze spodńı amorfńı fázi, přičemž došlo ke sńıžeńı koercitivńıho pole

Hc na 3 Oe. Tyto závěry nám umožňuj́ı sestavit schématický model povrchové

vrstvy na straně pásku značeného jako wheel strana, viz. (obr. 4.2). Optické

a magnetooptické parametry amorfńı fáze mohou být stanoveny při porovnáńı

dat, źıskaných měřeńım při r̊uzných úhlech dopadu v rozmeźı od 20◦ do 80◦, s

teoretickým modelem založeném na š́ı̌reńı světla multivrstevnatým anizotropńım

prostřed́ım (Yeh, P., 1979; Yeh, P., 1980). Obr. (4.3 a,b) znázorňuje úhlovou

závislost modelovaných (pevná a přerušovaná čára) a naměřených magnetooptických

úhl̊u (kroužky a čtverce) v př́ıpadě elektrochemicky leštěného povrchu. Index

lomu na a Voightova konstanta Qa amorfńı fáze byly spoč́ıtány–na = 3, 02− i4, 18;

Qa = 0, 0156 + i0, 0025.

Leptáńım povrchové vrstvy se vytvořila tenká oxidická vrstva s indexem lomu

n0 a tloušťkou d0. Při porovnáńı naměřených dat a údaj̊u z teoretického mod-

elu po 10 s leptáńı je vidět, že př́ıtomnost oxidické vrstvy zp̊usobuje posunut́ı

maxim magnetooptických úhl̊u a to směrem k nižš́ım hodnotám úhl̊u dopadu. Fi-

tované parametry na a Qa chápeme v tomto př́ıpadě jako konstanty, v̊uči nimž se

dopoč́ıtaly parametry n0 = 1, 88 a d0 = 20 nm oxidické vrstvy.

Známe-li magnetooptické parametry amorfńı fáze, jsme schopni analyzovat

p̊uvodńı (neupravované) AQ vzorky. Předpokládáme, že povrchová oblast AQ

pásk̊u sestává ze svrchńı tvrdé krystalické fáze a měkkého amorfńıho bulku a to

s parametry, které byly již stanoveny výše. Veškerá naměřená data AQ pásku

byla nafitována s pomoćı dvojvrstvého modelu (obr. 4.3 e, f), z nichž se následně
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stanovily parametry krystalické fáze nc = 2, 92 − i3, 07; Qc = 0, 0236 + i0, 0024,

s tloušťkou vrstvy dc = 3 nm. Hodnota indexu lomu nc je velmi bĺızká čistému

železu (nFe = 2, 90 + i3, 07) (Johnson, P. B. and Christy, R. W., 1974).

ns sQ

naQa

nc Qc

Shiny strana

Wheel strana

amorfní bulk

efektivní krystalická vrstva

3 nm

1,3 

krystalická vrstva

mµ

Obr. 4.2: Návrh modelu př́ıčného pr̊uřezu FeNbB pásku a uspořádáńı jeho

vrstev. ni a Qi, (kde i = a, c, S) popisuj́ı indexy lomu a Voightovy

konstanty amorfńı, krystalické a efektivńı krystalické fáze.
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Obr. 4.3: Modelovaná závislost pro wheel stranu FeNbB pásku mezi mag-

netooptickými úhly (Kerrova rotace a elipticita) a úhlem dopadu.

Podobrázky a, b, c a d dokresluj́ı tuto závislost při leštěńı a leptáńı

pásku, kdy došlo k odstraněńı krystalické vrstvy. Tloušťka a magne-

tooptické parametry krystalické fáze v př́ıpadě neleštěných a nelep-

taných pásk̊u byly źıskány porovnáńım naměřených dat s dvou-

vrstvým modelem (e, f).
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4.1.2 Shiny strana

Z obr. (4.1 c, d) je patrné, že tvary hysterezńıch smyček θKs a εKs měřené ze strany

pásku označeného jako shiny strana jsou podobné. Oproti wheel straně se dá toto

chováńı dobře vysvětlit na základě jednovrstvého modelu pro efektivńı magne-

tooptické médium, které sestává z drobných krystalk̊u náhodně rozptýlených v

amorfńı fázi s tloušťkou mnohem větš́ı, než je prostupnost světla (30 nm). Vyšš́ı

hodnoty koercitivńıho pole naznačuj́ı, že krystalická povrchová vrstva je tvrdš́ı než

ta z wheel strany. Potvrzeńı př́ıtomnosti krystalické fáze i na této straně pásku

proběhlo opět s pomoćı CEMS a XRD (CEMS ukázalo 5% α–Fe fáze, zbytek

ryze amorfńı charakter). Stanovené efektivńı optické a magnetooptické parametry

(ns = 2, 87 − i3, 46; Qs = 0, 0196 + i0, 0044) detekované vrstvy také odpov́ıdaj́ı

čistému železu (Johnson, P. B. and Christy, R. W., 1974).
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Obr. 4.4: Magnetooptické hysterezńı smyčky (shiny side) źıskané při

rozd́ılných časech leptáńı (te) pro magnetooptické úhly Kerrovy ro-

tace a elipticity.

K źıskáńı informaćı o hloubkovém profilu na této straně pásku byly vzorky

postupně leptány v HNO3 ve formě vodného roztoku (poměr 1:2). Obr. (4.4)

ukazuje naměřené hysterezńı smyčky θKs a εKs při r̊uzných časech leptáńı te pro
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s–polarizované světlo a při úhlu dopadu 45◦. Nebyly pozorovány žádné změny

tvaru ani výrazněǰśı odchylky koercitivńıho pole v pr̊uběhu prvńıch 30–ti vteřin

leptáńı. Rozd́ılnost v magnetickém chováńı je patrná až při deľśım čase, kdy se

hodnota koercitivńıho Hc i saturačńıho Hs pole zvyšuje. Povrchová vrstva se stává

magneticky tvrdš́ı a vzájemný objemový poměr mezi krystalickou a amorfńı fáźı

se měńı. Po 80–ti vteřinách leptáńı je tvrdš́ı magnetická vrstva úplně odstraněna

a je detekován pouze př́ıspěvek měkkého amorfńıho bulku. Hysterezńı smyčky pro

oba magnetooptické úhly jsou téměř pravoúhlé (v̊uči nulové ose) s koercitivńım

polem 10 Oe.

Porovnáme-li velikosti koercitivńıho pole amorfńıho bulku (wheel vs. shiny),

zjist́ıme, že je na shiny straně pásku větš́ı. Tloušťka této povrchové vrstvy byla

určena porovnáńım hmotnosti vzorku před leptáńım a po něm (80–ti vteřinové

leptáńı má za následek odstraněńı cca 10% hmotnosti pásku). Leptáńı proběhlo

po obou stranách pásku. Tloušťku efektivńı krystalické vrstvy na shiny straně

lze odhadnout na 1,3 µm (ověřeńı proběhlo na kolmém řezu vzorkem za pomoćı

skenuj́ıćıho elektronového mikroskopu (SEM) při 2000x zvětšeńı, obr. 4.5).

pryskyrice ze shiny strany

amorfní fáze

Obr. 4.5: Obrázek poř́ızený technikou SEM (př́ıčný řez), který ilustruje

oprávněnost navrhovaného modelu o uspořádáńı d́ılč́ıch vrstev.

4.1.3 Pozorováńı magnetických domén

Magnetická anizotropie je z hlediska praktické aplikace velmi d̊uležitou charak-

teristikou, která hraje roli při uspořádáváńı magnetických domén, doménových
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stěn v amorfńım bulku pásku i na jeho povrchu. Magnetická mikrostruktura AQ

FeNbB pásk̊u je neuspořádaná. Obr. (4.6–horńı série) znázorňuje strukturu mag-

Obr. 4.6: Magnetické domény (horńı série obrázk̊u) źıskané měřeńım v bulku

AQ FeNbB pásk̊u (po vyleštěńı) ve dvou r̊uzných mı́stech při

nulovém magnetickém poli. Široké domény lež́ı v rovině pásku

(in–plane), zat́ımco úzké domény označené jako ”fingerprint” s

maximálńı š́ı̌rkou do 5 µm naznačuj́ı př́ıtomnost magnetizačńı kom-

ponenty směřuj́ıćı mimo rovinu (out–of–plane). Detail magnetic-

kých domén měřených v efektivńı vrstvě krystalické fáze AQ FeNbB

pásk̊u (spodńı série obrázk̊u). Zobrazeny jsou dva typy uvedených

domén, pozorovaných v r̊uzných mı́stech povrchu vzorku, které jsou

překryty širokými doménami (šedá barva)–vysvětleńı v textu. Směr

osy pásku je načrtnut vpravo. Nahoře je schématicky znázorněno

nastaveńı Kerrova mikroskopu (viz kap. 3.2).

netických domén pozorovanou v amorfńım bulku (po odleštěńı). Byla použita lon-

gitudinálńı konfigurace magnetooptického Kerrova mikroskopu s aperturńı clonou
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nastavenou do spodńı části maltézského kř́ıže (obr. 4.6 nahoře). Oba typy po-

zorovaných domén, 180◦–doménové stěny (široké až k 100 µm) a uzké doménové

stěny typu ”fingerprint” jsou d̊usledkem vnitřńıch napět́ı vznikaj́ıćıch při procesu

výroby (rovinném lit́ı). Zmı́něná napět́ı jsou zcela náhodná. V r̊uzných mı́stech

vzorku lze proto pozorovat jednu nebo i obě doménové struktury (obr. 4.6).

180◦–doménové stěny jsou d̊usledkem převažuj́ıćıho tahového napět́ı. Toto napět́ı

”koṕıruje” snadnou osu magnetizace, jej́ıž směr se ve vzorku měńı. Domény typu

”fingerprint” jsou zp̊usobeny tlakovým napět́ım. Jde o uzavřené domény (closure

domains2), u nichž je směr magnetizace kolmý k povrchu vzorku.

Je známo, že magnetizace je s mechanickým napět́ım spojena hodnotou mag-

netostrikčńıho koeficientu (konstanty) λs, která je např. u amorfńıch kov̊u typu

NANOPERM většinou nenulová. V našem př́ıpadě byla tato hodnota odhadnuta

na 10, 8.10−6. Podobné napět́ım vznikaj́ıćı doménové struktury byly představeny

i u mnoha amorfńıch slitin na bázi Fe s kladnou hodnotou magnetostrikce (Hu-

bert, A. and Schäfer, R., 2000).

Stejná magnetooptická konfigurace byla použita i pro měřeńı magnetických

domén AQ FeNbB pásk̊u (4.6–spodńı série), poř́ızených ze dvou r̊uzných mı́st

neodleštěného povrchu (efektivńı krystalická fáze). Při magnetickém poli H ≈ 0

se objevilo typické doménové uspořádáńı viz (4.6–horńı série). Změnou polarity

a zvyšováńım magnetického pole došlo k vytvořeńı širokých šedých doménových

struktur, které překrývaj́ı p̊uvodńı domény, a to ve směru téměř kolmém k ose

pásku (souviśı se změnou barvy domén). Domńıvám se, že je tento jev spojen

s vlivem zrn α–Fe, které jsou situovány bĺızko povrchu, přičemž výrazně ovliňuj́ı

magnetické uspořádáńı. Tyto výsledky podporuj́ı názor, že magnetické vlastnosti

AQ FeNbB pásk̊u se měńı s hloubkou od povrchu vzorku.

4.1.4 Exchange bias

Problematika vzniku a uspořádáńı amorfńı a krystalické fáze u rychle tuhnoućıch

FeNbB slitin je stále intenzivně studována (Suzuki, P. et al., 1995; Heczko, O.

et al., 1996; Hirata, A. et al., 2006) a to zejména d́ıky možnému praktickému

uplatněńı (oblast magnetického zápisu dat, spin–elektroniky, magnetických sen-

zor̊u). Ze závěr̊u uvedených v předchoźıch částech plyne, že složeńı AQ FeNbB

pásk̊u neńı plně amorfńı. Kromě měkkého amorfńıho bulku byla v povrchové

vrstvě detekována i magneticky tvrdá krystalická fáze. Lze se oprávněně domńı-
2Tyto domény jsou zakřiveny dovnitř vzorku (analogie obráceného ṕısmene U zaraženého do

pásku), přičemž na obrázćıch vid́ıme pouze jejich část.
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vat (Kraus, L. et al., 2008), že magneticky tvrdá krystalická fáze je jistou for-

mou výměnné interakce (exchange bias) spřažena s magneticky měkkou amorfńı

fáźı. Jasným signálem o př́ıtomnosti této interakce je hysterezńı smyčka, neboť

př́ıpadná existence exchange biasu (bias pole) zp̊usob́ı jej́ı vychýleńı z ”normálńı”

pozice (hodnota H = 0 do hodnoty pole Hb 6= 0). Z objemových měřeńı (M–H
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Obr. 4.7: Funkčńı závislost ”Bias” pole Hb a koercitivńıho pole Hc na

tahovém napět́ı σ. Převzato z (Kraus, L. et al., 2008).

tracer) hysterezńıch smyček na 60 cm dlouhých AQ FeNbB pásćıch vyplývá ńızká

hodnota koercitivńıho pole (Hc ≈ 44.10−3 Oe), přičemž hodnota saturačńıho pole

Hs byla stanovena na 7,5 Oe. Źıskaná hysterezńı smyčka je typická pro amorfńı

slitiny, kdy se při rapidńım ochlazeńı náhodně indukuj́ı vnitřńı napět́ı. Závislost

koercitivńıho pole Hc a bias pole Hb na tahovém napět́ı je uvedena na obrázku

4.7.

Zjistilo se, že napět́ı 100 MPa zp̊usob́ı pokles koercitivńıho pole Hc na hodnotu

15.10−3 Oe oproti nenamáhaným AQ pásk̊um, přičemž docháźı k posunu hys-

terezńıch smyček. Toto namáháńı je již dostatečné k tomu, aby se vnitřńı napět́ı

eliminovala, přičemž směr snadné osy je rovnoběžný s osou pásku. Hysterezńı

smyčka sestává ze dvou část́ı, malé symetrické, odpov́ıdaj́ıćı smyčce demagne-

tizačńı, a větš́ı úzké, která je posunuta ve směru použitého pre–magnetizačńıho



VÝSLEDKY 35

pole Hpre. Zdá se tedy, že bias efekt u pásk̊u v poli Hpre je zp̊usoben spřažeńım

měkkého amorfńıho magnetického bulku s remanentńı magnetizaćı tvrdé povr-

chové magnetické vrstvy. V největš́ı mı́̌re může za vznik bias efektu povrchová

vrstva shiny strany FeNbB pásku. Tuto vrstvu tvoř́ı náhodně orientované krystalky

α–Fe zakotvené v amorfńı matrici. Krystaly Fe jsou výměnnou interakćı (exchange

biased) spřaženy s amorfńım okoĺım, přičemž tvoř́ı pružné magnetky, které jsou

magneticky tvrdš́ı než amorfńı bulk. Podobné posuny hysterezńı smyčky byly

pozorovány i na ž́ıhaných amorfńıch FeCrSiB drátćıch (Chen, D. X. et al., 2000).

4.2 FA FeNbB pásky

FeNbB pásky byly namotány na trubičku shiny stranou dovnitř a vyž́ıhány, č́ımž se

eliminuj́ı stresové faktory. Pro MOKE měřeńı byly tyto toroidálńı pásky narovnány

(připevněńı na držák), d̊usledkem čehož vzniká na shiny straně tahové napět́ı,

které snadnou osu magnetizace pokládá do osy pásky, a na wheel straně p̊usob́ı

tlakové napět́ı, které snadnou osu magnetizace pokládá kolmo k ose pásku. Toto

p̊usobeńı je zaznamenáno na hysterezńıch smyčkách viz obr. (4.8 a, b). Uspořádáńı
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Obr. 4.8: (a, b) Hysterezńı smyčky ž́ıhaných FeNbB pásk̊u měřené ve snadné

a obt́ıžné ose v longitudinálńı a transverzálńı konfiguraci. Kore-

sponduj́ıćı doménové uspořádáńı při nulovém poli (c).

doménové struktury na shiny straně potvrzuje vytvořeńı snadné osy v ose pásku.

Na wheel straně nebyly domény pozorovány. Důvodem je velká povrchová drsnost,

přičemž se výrazně projevuje struktura lićıho bubnu, takže jsme nebyli schopni
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źıskat dostatečný kontrast. Po ž́ıháńı došlo k nár̊ustu α–Fe na obou stranách

pásku, na shiny straně ukázal CEMS nár̊ust na 13 % a na wheel straně až 17 %.

Hodnoty koercitivńıho pole se sńıžily na 25 Oe. Po ž́ıháńı z̊ustaly široké domény,

které jsou orientovány ve směru osy pásku, zat́ımco domény ”fingerprint” úplně

zmizely.

4.3 CoFeCrSiB pásky

Enormńı změna komplexńı impedance feromagnetického vodiče p̊usobeńım mag-

netického pole, tzv. jev obř́ı magnetoimpedance (GMI) v amorfńıch a nanokrys-

talických pásćıch, zapř́ıčinil zintenzivněńı zájmu o měkké magnetické materiály, a

to zejména pro jejich možné využit́ı jako účinných senzor̊u pro nejr̊uzněǰśı aplika-

ce (Knobel, M. et al., 2003). Výzkum je převážně orientován do oblast́ı rapidńıho

zvyšováńı citlivosti senzoru a to zejména v̊uči tahovému (Shen, L. P. et al., 1997)

nebo kroutivému napět́ı, přičemž se opomı́j́ı vliv teploty, která významně ovliňuje

praktické uplatněńı nových GMI materiál̊u (Malátek, M. et al., 2008). Teplotńı

stabilita je však problémem většiny senzor̊u na bázi GMI.

Daľśı objevy v této oblasti, zejména př́ıchod nové generace senzorových zař́ızeńı

využ́ıvaj́ıćı asymetrického GMI (AGMI), poukázaly na to, že vhodně upravo-

vané měkké magnetické materiály lze využ́ıt nejen k praktickým aplikaćım, ale

také k pochopeńı magnetických jev̊u a mechanizmů prob́ıhaj́ıćıch při př́ıpravě a

následném tepelném zpracováńı.

Asymetričnost GMI je připisována třem spouštěćım mechanismům. Prvńı

vycháźı z výměnné interakce prob́ıhaj́ıćı mezi měkkým bulkem materiálu a tvr-

dou povrchovou vrstvou (exchange bias) (Kim, C. G. et al., 1999), druhý a třet́ı

souviśı s pr̊uchodem stejnosměrného a stř́ıdavého proudu měřeným vzorkem (DC,

AC bias current) (Kitoh, T. et al., 1995).

Asymetrické chováńı a účinky magnetického pole vznikaj́ıćıho při pr̊uchodu

proudu byly studovány na polem ž́ıhaných (FA) pásćıch (Kraus, L. et al., 2006) a

pásćıch podléhaj́ıćıch namáháńı (SA). Proto byla navržena magnetooptická metoda

(Životský, O., Kraus, L., Postava, K., Foldyna, M. and Pǐstora, J., 2006),

založená na měřeńı povrchových hysterezńıch smyček s pomoćı stejnosměrného

proudu, protékaj́ıćıho skrze pásek. Jej́ı hlavńı výhoda spoč́ıvá v eliminaci nežá-

doućıch demagnetizačńıch efekt̊u.

Magnetooptická konfigurace při experimentu s proudem procházej́ıćım páskem

je načrtnuta na (obr. 4.9), přičemž se generuje magnetické pole HI , které je kolmé
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Obr. 4.9: Základńı in–plane magnetooptická konfigurace, podle které byly ex-

perimenty realizovány. Diferenciálńı intenzitńı metoda je v obou

př́ıpadech citlivá k longitudinálńım magnetizačńım komponentám

Mx a My. Longitudinálńı konfigurace a longitudinálńı konfigurace s

transverzálńı citlivost́ı lze odlǐsit natočeńım vzorku a magnetického

pole o 90◦.

na osu pásku a jehož velikost je dána vztahem HI = I/2d, kde d je š́ı̌rka pásku.

Experimenty s exterńım magnetickým polem Hx generovaným ćıvkou byly rovněž

realizovány za účelem porovnáńı vlivu demagnetizačńıch jev̊u.

V prvńım př́ıpadě viz (obr. 4.9 vlevo) je detekována komponenta magnetizace

Mx k oběma poĺım rovnoběžná, zat́ımco v druhém př́ıpadě viz (obr. 4.9 vpravo) je

měřená komponenta magnetizace My k oběma poĺım kolmá. Naměřené hysterezńı

smyčky v publikaci (Životský, O., Postava, K., Kraus, L., Foldyna, M.

and Pǐstora, J., 2006) poukazuj́ı na fakt, že směr snadné osy magnetizace je

velmi bĺızko ose pásku a to jak pro AQ, tak pro FA pásky. Daľśım měřeńı AQ

pásk̊u se ale zjistilo, že posv́ıt́ıme–li do r̊uzných mı́st vzorku, směr snadné osy

se měńı (”fluktuuje”) dle směru, ve kterém převažuje mechanické napět́ı. Vliv

tepelných úprav a mechanického namáháńı CoFeCrSiB pásk̊u bude diskutován v

následuj́ıćıch podkapitolách. Rozš́ı̌reńı této metody na daľśı magnetické materiály

publikoval např. (Chizhik, A. et al., 2008).

4.3.1 AQ pásky

Obrázky (4.10 a, b) znázorňuj́ı normované hysterezńı smyčky v̊uči Kerrově efektu

θKs = 0, 351 mrad, přičemž byl světelný svazek fokusován do r̊uzných mı́st na

tomto pásku. Obrázky c, d pak odpov́ıdaj́ı naměřeným magnetickým doménám

při stejné magnetooptické konfiguraci. Výsledky potvrzuj́ı zřetelně nehomogenńı



VÝSLEDKY 38

magnetické vlastnosti, které jsou typické pro AQ pásky a jejichž p̊uvod lze připsat

následuj́ıćım faktor̊um (Kronmüller, H., 1981b; Kronmüller, H., 1981a):
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Obr. 4.10: Hysterezńı smyčky v longitudinálńı konfiguraci (a) a longitudinálńı

konfiguraci s transverzálńı citlivost́ı (b) źıskané měřeńım AQ pásk̊u

a jim odpov́ıdaj́ıćı doménové uspořádáńı z měřeńı na magne-

tooptickém Kerrově mikroskopu (c, d).

• Povrchové nehomogenity pozorované z obou stran pásku jsou spojené s

metodou př́ıpravy vzork̊u . V našem př́ıpadě nebyl proces nástřiku taveniny

na rotuj́ıćı buben uskutečněn v inertńı atmosféře, proto ve výsledku může

mı́t vliv na uspořádáńı povrchu celá řada parametr̊u jako vlhkost vzduchu,

teplota taveniny, vlastnosti bubnu, kapilárńı jevy (docháźı k silnému ovlivněńı

homogenity vzorku).

• Fluktuace lokálńıch anizotropíı vznikaj́ı opět při vlastńı př́ıpravě pásk̊u,

kdy se indukuj́ı vnitřńı tahová a tlaková pnut́ı, která však svou povahou

hraj́ı d̊uležitou roli při uspořádáváńı magnetických domén. U CoFeCrSiB

pásk̊u snadná osa magnetizace měńı sv̊uj směr, přičemž upřednostňuje ty

směry, ve kterých převažuje tahové napět́ı, což je prokazatelné ze změny re-

manence na transverzálńıch proudových smyčkách (4.10 b) nebo ze změny
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orientace doménových stěn (4.10 c, d). Křivka vyznačená plnou čarou odráž́ı

orientaci vektoru magnetizace do směru bĺızkého obt́ıžné ose α ≈ 90◦, a to

z toho d̊uvodu, že efekt v remanenci na transverzálńı smyčce je bĺızko své

saturačńı hodnoty. V př́ıpadě rušené a bodové křivky odpov́ıdá úhel hod-

notám 58◦ a 73◦. Tyto hodnoty byly źıskány porovnáńım proudových smyček

se Stoner–Wohlfarthovým modelem, ve kterém jsou př́ıspěvky Zeemanovy a

magnetoelastické energie považovány za hlavńı zdroj anizotropie.

• Povrchové nerovnosti v AQ pásćıch je zp̊usobena přeuspořádáńım p̊uvodně

neuspořádaných atomů při prudkém ochlazeńı. Mezi částicemi nastává krátko-

dosahové silové p̊usobeńı, při jehož porušeńı a celkové nestabilitě volného

objemu migruj́ı atomy k povrchu vzorku. Defekty v kombinaci s drsnost́ı

povrchu jsou v řadě př́ıpad̊u zodpovědné za asymetrie pozorované např.

na křivce vyznačené plnou čarou (4.10 a). Signál MOKE je vystředován z

oblasti na povrchu vzorku daným kruhovým laserovým svazkem o pr̊uměru

0,5 mm. Docháźı tak ke zpr̊uměrováńı magnetických př́ıspěvk̊u s defektem a

bez defektu, což vede k asymetričnosti hysterezńıch křivek. Tyto asymetrie

jsou pozorovány nejčastěji v bĺızkosti nulového magnetického pole (vysoká

citlivost) a mohou být spojovány s ”pinningem” (doména se na překážce

ohýbá) doménových stěn.

Vzhledem k tomu, že strukturńı defekty v našem př́ıpadě ovlivňuj́ı největš́ı

měrou koercitivńı pole, lze celkovou hodnotu pole vyjádřit jako součet d́ılč́ıch

poĺı

Hc = Hcp + Hca + Hcn , (4.1)

kde Hcp resp. Hca resp. Hcn je koercitivńı pole př́ıslušej́ıćı povrchovým ne-

homogenitám resp. lokálńım anizotropíım resp. povrchovým nerovnostem.

Proměnlivá povrchová topografie ovlivňuje koercitivńı pole ve své celkové

hodnotě Hc a to v rozmeźı 0,1–0,2 Oe.

4.3.2 FA pásky

Částečné vylepšeńı magnetických vlastnost́ı a homogenity lze uskutečnit daľśımi

teplotńımi úpravami. Ž́ıháńı pásk̊u na vzduchu v magnetickém poli zp̊usobuje

výrazné změny v povrchových magnetických vlastnostech, které jsou znázorněny

na obr. (4.11) a v tabulce 1. Magnetický stav ovlivňuje uspořádáńı pár̊u atomů,

a to tak, že při dostatečně vysoké teplotě se tyto páry přednostně rozmisťuj́ı po-

dle směru p̊usob́ıćıho magnetického pole. Ačkoli se slitina snaž́ı udržet si sv̊uj
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Obr. 4.11: Měřené proudové smyčky FA pásk̊u porovnané se Stoner–

Wohlfarthový modelem. Fit je správný v oblastech, kde |HI | >

0, 08 Oe, protože vektor magnetizace rotuje koherentně.

neuspořádaný charakter, použitými tepelnými úpravami sṕı̌se docháźı k vyre-

laxováńı stres̊u a namáháńı (Morita, H. et al., 1985).

Tabulka 1: Vliv teploty ž́ıháńı na koercitivńı a anizotropńı pole v př́ıpadě polem

ž́ıhaných CoFeCrSiB pásk̊u.

Teplota ž́ıháńı Koercitivńı pole Anizotropńı pole

Tž [◦C] Hc(celková) [Oe] Ha [Oe]

380 0,02 0,55

390 0,03 0,67

400 0,04 0,78
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Působ́ıćı magnetické pole vytvář́ı slabou longitudinálńı anizotropii, která pře-

krývá anizotropii vytvořenou při př́ıpravě pásk̊u a směruje snadnou osu vektoru

magnetizace do směru osy pásku. Orientace vektoru magnetizace do snadné

osy poukazuje na to, že v pr̊uběhu tepelného zpracováńı docháźı k vyrelaxováńı

vnitřńıch napět́ı. Magnetické pole HI směřuje kolmo k ose pásku, přičemž naměřené

proudové hysterezńı smyčky FA vzork̊u (4.11) ukazuj́ı převráceńı vektoru magneti-

zace do obt́ıžné osy a remanence magnetizace v transverzálńı konfiguraci je velmi

bĺızko saturačńı hodnoty. Hodnoty anizotropńıho pole Ha a celkového koerci-

tivńıho pole Hc závisej́ı na teplotě ž́ıháńı (viz Tab. 1) a byly źıskány př́ımo z

longitudinálńıch proudových smyček (4.11 a, c). Oba sledované parametry se s

rostoućı teplotou zvyšuj́ı. Celková hodnota koercitivńıho pole Hc na povrchu je

nižš́ı než u AQ pásk̊u, ale stále záviśı na povrchové drsnosti.

Koherentńı rotaci vektoru magnetizace lze popsat pomoćı Stoner–Wohlfarthova

modelu, který je založen na principu minima celkové energie E (Kraus, L. et al.,

2006) sestávaj́ıćı v našem př́ıpadě ze tř́ı člen̊u

E = EI + Eσ + Eτ =

= −µ0MSHIsin θ − 3
2
λsσyycos2 θ − 3λsGξsin2 θ =

= −µ0MSHIsin θ + Kσcos2 θ + Kτ sin2 θ, (4.2)

kde prvńı člen vyjadřuje Zeemanovu energii EI , která je úměrná hodnotě magne-

tizace v saturaci MS = 410 emu.cm−3 źıskané z objemových měřeńı. Úhel θ sv́ırá

vektor magnetizace s osou pásku. Daľśı členy Eσ a Eτ popisuj́ı longitudinálńı

osovou a helikálńı anizotropii, jejichž charakteristikami jsou magnetostrikčńı kon-

stanta λs, tahové napět́ı σyy, torze kolem osy pásku ξ, tloušťka pásku t, modul

pružnosti ve smyku G. Př́ıklady fitovaných dat jsou na obrázku (4.11), kde jsou

měřené (experiment) longitudinálńı a transverzálńı smyčky FA vzork̊u porovnány

s modelem. Odkloněńı snadné osy magnetizace na povrchu pásku (úhel α) z osy

pásku lze spoč́ıtat pomoćı vztahu

tan(2α) =
2Kτ

Kσ
, (4.3)

přičemž hodnoty anizotropńıch konstant Kσ a Kτ byly źıskány z fitu.

V tabulce 2 jsou uvedeny vypoč́ıtané hodnoty úhlu α pro všechny typy pásk̊u.

Př́ıkladem je AQ pásek, u něhož jsme vybrali fit proudové smyčky označený

přerušovanou čarou v obrázku (4.10). V př́ıpadě FA vzork̊u se nakloněńı (α)

snižuje s rostoućı teplotou ž́ıháńı. Ve třet́ım sloupci tabulky 2 jsou uvedeny

hodnoty magnetostrikčńıch konstant źıskaných z objemových měřeńı hysterezńıch

smyček.
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Tabulka 2: Stanovené hodnoty magnetostrikčńıch konstant a nakloněńı snadné

osy pro pásky ve stavu AQ, FA a SA.

Pásek Teplota ž́ıháńı Magnetostrikčńı Nakloněńı

konstanta snadné osy

Tž [◦C] λs [-] α [◦]

AQ - -1,65.10−7 58

FA–30 Oe 380 - 12,8

FA–30 Oe 390 - 10,9

FA–30 Oe 400 - 9,1

SA–50 MPa 390 +8,5.10−8 87,2

SA–100 MPa 390 +8,1.10−8 88,5

Obr. 4.12: Celkový vektor magnetizace |M | /Ms spolu s magnetickými

doménami pozorovanými při experimentu s proudem protékaj́ıćım

FA páskem (400◦C).

Bohužel, polem ž́ıhané CoFeCrSiB pásky měńı znaménko λs v porovnáńı s

AQ vzorky, d̊usledkem čehož jsme nebyli schopni stanovit jejich hodnoty. Celkový

vektor magnetizace |M | /Ms =
√

M2
x + M2

y /Ms vzorku, který byl ž́ıhán při teplotě

400◦C je na obrázku (4.12). Vektor magnetizace rotuje koherentně v oblasti |HI | >
0, 08 Oe, kde je |M | /Ms ≈ 1, zat́ımco pro |M | /Ms < 1 lze při použit́ı metody s

proudem pozorovat široké magnetické domény (obr. 4.12 vpravo). Směr doménové

stěny koṕıruje snadnou osu magnetizace, přičemž je v̊uči ose pásku nakloněna

přibližně o 10◦, což odpov́ıdá hodnotě úhlu α vypočtené z relace (4.3).
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Obr. 4.13: Celkový vektor magnetizace |M | /Ms spolu s magnetickými

doménami pozorovanými při experimentu s proudem protékaj́ıćım

SA páskem (100 MPa).

4.3.3 SA pásky

Typická pravoúhlá hysterezńı longitudinálńı smyčka s hodnotou celkového koerci-

tivńıho pole Hc = 0,05 Oe a se skoro nulovým transverzálńım efektem naznačuje

př́ıtomnost snadné osy magnetizace, která je komá k ose pásku. Je známo, že

p̊uvod napět́ım indukované anizotropie je ve spin–orbitálńı magnetoelastické in-

terakci mezi vyvolaným napět́ım a magnetizaćı, přičemž výsledný směr podléhá

povaze napět́ı (tah/tlak) a znaménku magnetostrikčńı konstanty (Santos, A. D.

et al., 1986). V našem př́ıpadě je λs kladná při hodnotě +8, 1.10−8 (tabulka

2). Indukovaná transverzálńı magnetická anizotropie je patrná z doménového

uspořádáńı (viz obr. 4.13). Magnetické domény pozorované při ńızkých hod-

notách magnetického pole |HI | < 0, 08 Oe jsou stabilńı a směřuj́ı do snadné osy

pásku.

Porovnáńım proudových smyček se Stoner–Wohlfartovým modelem se nakloněńı

α u SA (50, 100 MPa) pásk̊u stanovilo na 87,2◦ a 88,5◦, přičemž konstanta Kτ ,

reprezentuj́ıćı vliv helikálńı anizotropie, je o jeden řád nižš́ı než v př́ıpadě FA

vzork̊u.

Chtěl bych také zd̊uraznit výhodnost modifikované metody, využ́ıvaj́ıćı pr̊uchod

elektrického proudu páskem a jej́ı necitlivost ke tvaru vzorku a demagnetizačńımu

poli. Rozd́ıl ve tvarech naměřených FA a SA smyček (4.14 a, b) v̊uči smyčkám

naměřeným s použit́ım exterńıho magnetického pole Hx (4.14 c, d) je evidentńı.

Zvláště pak téměř shoduj́ıćı se longitudinálńı smyčky potvrzuj́ı př́ıtomnost

silného demagnetizačńıho pole o velikosti stanovené na 100 Oe. Magnetické saturačńı

pole je d́ıky tomu překryto demagnetizačńım polem, což poukazuje na nevhod-

nost měřeńı využ́ıvaj́ıćı exterńı magnetické pole u materiál̊u s malou š́ı̌rkou (naše

pásky).
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Obr. 4.14: Porovnáńı MOKE hysterezńıch smyček v př́ıpadě FA (380◦C) a SA

(100 MPa) pásk̊u. Změny v magnetické anizotropii dokumentuj́ı

smyčky źıskané při pr̊uchodu proudu vzorkem (a, b) a smyčky

naměřené při p̊usobeńı exterńıho magnetického pole (Hx) ve směru

kolmém k ose pásku (c, d).

4.3.4 Objemové magnetické vlastnosti

Zkoumané vlastnosti povrchové anizotropie, které byly představeny u FA a SA

pásk̊u, jsou rovněž podpořeny objemovými měřeńımi. Experimentálńı ověřeńı

vlivu a účinku proces̊u následuj́ıćıch po př́ıpravě pásk̊u (ž́ıháńı, namáháńı) na

objemové hysterezńı smyčky je zobrazeno na obr. 4.15. Vněǰśı magnetické pole

Hy p̊usob́ı podél osy pásku. Rozd́ıl mezi objemem a povrchem v hodnotě celkového

koercitivńıho pole pozorovaného u AQ pásk̊u se rapidně zvyšuje p̊usob́ıćım polem

a namáháńım. Celkové koercitivńı pole Hc měřené v objemu vzorku u FA pásk̊u

je přibližně o řád nižš́ı než u AQ pásk̊u a o tři řády nižš́ı než u FA pásk̊u měřených

na povrchu. Ž́ıháńım v poli se evidentně vylepšuje magnetická ”měkkost” těchto

materiál̊u. Naopak, v př́ıpadě SA pásk̊u lze porovnat jejich hodnoty s hodnotami

AQ pásk̊u, přičemž se zvyšuj́ıćım se napět́ım pomalu klesá hodnota koercitivńıho
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Obr. 4.15: Vliv napět́ı (50, 100 MPa) na objemové hysterezńı smyčky źıskané

M–H tracerem.

4.4 SPM–MFM

Výsledky źıskané mikroskopem se skenuj́ıćı sondou Ntegra Aura jsou uvedeny v

této podkapitole úmyslně. Předchoźı děleńı výsledk̊u do dvou velkých celk̊u (dle

FeNbB a CoFeCrSiB pásk̊u) je vzhledem ke kontinuitě experimentálńıch měřeńı a

z nich dosažených a publikovaných poznatk̊u na mı́stě. Důvody, které mne vedly

k vytvořeńı vlastńı podkapitoly, týkaj́ıćı se uskutečněných experiment̊u na SPM

mikroskopu Ntegra Aura, budou diskutovány dále.

4.4.1 FeNbB pásky z perspektivy SPM–MFM

Na obrázku (4.16, A–D) je zachycena topografie AQ FeNbB pásk̊u ve dvou r̊uzných

rozměrech skenu (100 x 100 µm resp. 5 x 5 µm). Ze sńımku A resp. C je patrno, že

shiny strana sestává z drobných shluk̊u α–Fe krystalk̊u rozptýlených zcela náhodně

v amorfńı matrici o velikostech v řádu 100 nm (což potvrdilo i měřeńı na trans-

misńım elektronovém mikroskopu). Bohužel v rámci uskutečněných magnetických

měřeńı (MFM) nebyl pozorován žádný kontrast. Lze tedy ř́ıci, že nanokompozitńı

materiály ve formě FeNbB pásk̊u (struktura a prvkové složeńı) nejsou vhodné pro

MFM měřeńı.
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Obr. 4.16: Sńımky (AFM topografie) AQ FeNbB pásk̊u o velikostech 100 x

100 µm resp. 5 x 5 µm měřených ze shiny strany (levý sloupec A,

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

4.4.2 CoFeCrSiB pásky z perspektivy SPM–MFM

Použit́ı teplotńıch úprav k částečnému vylepšeńı magnetických vlastnost́ı a ho-

mogenity u těchto typ̊u pásku zp̊usobuje opravdu markantńı změny v povrchových

vlastnostech, jež velmi dobře dokumentuj́ı naměřené hysterezńı smyčky s př́ıslušnou

doménovou strukturou. Tepelné zpracováńı tedy výrazně ovlivňuje orientaci vek-

toru magnetizace a jeho stáčeńı od nebo ke snadné ose pásku, přičemž docháźı k

vyrelaxováńı vnitřńıch tahových nebo tlakových napět́ı. Na séríıch obrázk̊u (4.17 a

4.18) je dokumentována povrchová morfologie těchto amorfńıch pásk̊u s př́ıslušným

magnetickým kontrastem (podařil–li se dosáhnout). Zejména z obrázk̊u (4.17 A)

lze vysledovat velké nehomogenńı objekty (částice o velikosti i přes 300 nm), které

jsou obklopeny daleko menš́ımi výběžky, přičemž tvoř́ı jakési uzavřené shluky. S

rostoućı teplotou ž́ıháńı (380 → 400◦C) se zvyšuje velikost i hustota těchto shluk̊u

(4.17 A, B). Obrázek (4.17 B vlevo–ž́ıháńı při 390◦C) nav́ıc naznačuje, že se tyto
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Obr. 4.17: Série AFM (levý sloupec) a MFM (pravý sloupec) obrázk̊u FA

CoFeCrSiB pásk̊u měřena ze shiny strany při velikosti skenu 100 x

100 µm za r̊uzných teplot ž́ıháńı (řádek A, B, C–380, 390, 400◦C).



VÝSLEDKY 48

Obr. 4.18: Dvě série AFM (levý sloupec) a MFM (pravý sloupec) obrázk̊u FA

CoFeCrSiB pásk̊u ze shiny strany. Prvńı série (A) sńımk̊u měřená

při velikosti skenu 30 x 30 µm při ž́ıhaćıch teplotách 380 (vrchńı

řádek) a 390◦C (spodńı řádek). Druhá série (B) sńımk̊u měřená při

velikosti skenu 5 x 5 µm při ž́ıhaćıch teplotách 390 (vrchńı řádek)

a 400◦C (spodńı řádek).
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častice přednostně rozestavuj́ı zřejmě podle směru p̊usob́ıćıho magnetického pole

(bohužel bez magnetického signálu).

Magnetický kontrast (viz. 4.18 A vpravo) je jasnou odezvou interakce magnet-

icky aktivńıho amorfńıho materiálu, ale přesto je interpretace magnetických měřeńı

na FA CoFeCrSiB pásćıch velmi komplikovaná. Zat́ım tedy nelze metodikou MFM

bĺıže specifikovat nebo potvrdit magnetooptická měřeńı diskutovaná v předchoźıch

kapitolách. Na druhou stranu nejde o tak překvapivé zjǐstěńı. Dovoĺım si v

následuj́ıćı podkapitole shrnout nejzávažněǰśı d̊uvody, které mohou MFM měřeńı

ovlivnit.

4.4.3 Amorfńı kov vs. MFM

1. Problematika měřićıho hrotu–geometrie, pokryv a magnetizace

(Materiál, ze kterého je hrot vyroben muśı mı́t co největš́ı magnetický mo-

ment pro dosažeńı co nejlepš́ıho signálu. Pro tento účel by bylo ideálńı

sestavit hrot z materiálu o jedné magnetické doméně a źıskat tak malé

rozptylové pole a dobrou citlivost.)

• Technicky však takovéto hroty neńı snadné vyrobit, i když existuje celá

řada sofistikovaných metod, které vylepšené tzv. superhroty dokáž́ı

připravit (EBD – electron beam deposition, FIB – focused ion beam

milling a MWNT – multiwalled nanotubes (Vasile, M. J. et al., 1991;

Jumpertz, R. et al., 1997)).

• Ve větš́ı mı́̌re se využ́ıvá křemı́kových nebo křemı́k—nitridových hrot̊u

pokrytých vhodnou vrstvou magneticky aktivńıch látek (Co,Co71Pt12-

Cr17, Ni80Fe20). Při zvoleném typu magnetického pokryvu však nemuśı

doj́ıt k žádné odezvě mezi hrotem a vzorkem3.

• Magnetizace hrotu je velmi těžko interpretovatelná d́ıky své velikosti a

také geometrii. U hrot̊u vyrobených z magneticky tvrdých materiál̊u

by se hodnoty magnetizace neměly měnit během skenováńı a naopak u

hrot̊u vyrobených z magneticky měkkých materiál̊u (superparamagne-

tický hrot) by se magnetický moment přizp̊usoboval měńıćımu se mag-

netickému poli. Řešeńım by bylo vytvořit hroty, které budou využ́ıvat

výhod obou typ̊u, bohužel problém nastává v tom př́ıpadě, kdy je hod-

nota koercitivńıho pole vzorku srovnatelná s hodnotou koercitivńıho
3Např. měřeńı NdFeB pásk̊u s využit́ım rozd́ılných hrot̊u na bázi CoCr (bez magnetického

kontrastu), NiFe (dobře čitelný magnetický signál) (Al–Khafaji, M. A. et al., 1998).
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pole hrotu, obraz je pak konvolućı tvrdé i měkké části, výsledkem čehož

je nejednoznačný signál.

• V našem př́ıpadě prob́ıhalo měřeńı pouze na jednom typu křemı́kových

hrot̊u pokrytých 40 nm vrstvou CoCr (typ NSG01, NT–MDT) a neńı

možné srovnat výsledky, které by se dosáhly pomoćı jiných typ̊u mag-

netických hrot̊u.

2. Problematika vzdálenosti mezi hrotem a vzorkem, rozlǐseńı

(Při snižováńı vzájemné vzdálenosti hrotu a vzorku však nabývaj́ı na inten-

zitě nemagnetické interakce přisṕıvaj́ıćı tak k šumu MFM signálu. Výsledkem

je splýváńı topografického kontrastu a magnetického obrazu (Schönen-

berg, C. et al., 1990).)

• Kvantitativńı výsledky mohou být interpretovatelné pouze z čistých

MFM obraz̊u a nikoli topografie.

• Vzhledem k tomu, že rozložeńı magnetických dipólových moment̊u vzor-

ku prakticky nelze předpokládat stejně tak, jako povahu magnetických

domén vzorku, je velice obt́ıžné nalézt univerzálńı popis p̊usob́ıćı mag-

netické śıly v závislosti na pracovńı vzdálenosti hrotu a vzorku (Pro-

ksch, R., 1999).

• Ovlivněńı magnetizace vzorku resp. hrotu prostým přemagnetováńım

zejména jde-li o hroty resp. vzorky vyrobené z magneticky měkkých

materiál̊u.

• Jak velké laterálńı rozlǐseńı je možno s MFM dosáhnout, abychom byli

schopni uspokojivě pozorovat doménové uspořádáńı amorfńıch nano-

materiál̊u, v́ıme–li, že např. doménové stěny FeNdB pásk̊u jsou velmi

úzké (3 nm) (Grütter, P. et al., 1990).

Zdálo by se z výše uvedeného, že MFM je v jistých směrech stále nedokonalou

doplňkovou mikroskopickou technikou a výsledky prameńıćı z jej́ıho využit́ı jsou

sṕı̌se odkázány náhodě. Neńı tomu tak, MFM dokázala zejména na poli magnet-

ického zápisu a magnetických nosič̊u (Rugar, D. et al., 1990), že jde o suverénńı

měřićı techniku, která se nav́ıc p̊uvodně z čistě fyzikálńı oblasti přesouvá i do

daľśıch obor̊u např. nano–biologických disciṕın (magnetotaktické bakterie (Pro-

ksch, R. B. et al., 1995), biodetekce–magnetické markery (Amemiya, Y. et al.,

2005)).
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Existuje však celá řada magnetických materiál̊u, mezi které řad́ıme i amorfńı

kovy, které z výše uvedených d̊uvod̊u nereaguj́ı na p̊usob́ıćı magnetickou śılu.

Pokrok v této oblasti a rychlost s jakou se vylepšuj́ı vlastnosti detekčńıho systému

naznačuje, že metoda studia pseudo–amorfńıch nanokompozit̊u pomoćı MFM bude

rutinńı mikroskopickou analytickou technikou s daleko větš́ım publikačńım zázemı́m

než je tomu dosud (Yacoot, A. and Koenders, L., 2008; Yoon, J. et al., 2009).



Kapitola 5

Závěr

Motivace, která předcházela studiu amorfńıch a nanokrystalických materiál̊u ve

formě pásk̊u vyrobených planárńım nástřikem, souviśı s t́ım, že dosud ještě nebyly

d̊usledně prozkoumány jejich povrchové vlastnosti. Dnes již existuj́ı sofistikované

metody, které dokáž́ı mapovat povrchovou strukturu v řádu nanometr̊u a z hlediska

optických, magnetických nebo mechanických vlastnost́ı přinést velmi zaj́ımavé in-

formace.

Tato práce se snaž́ı ukázat, jak d̊uležitou roli hraj́ı magnetooptické a mikrosko-

pické techniky při pozorováńı těchto (zejména magnetických) vlastnost́ı, přičemž

jsou informace obsažené v hysterezńıch smyčkách nebo magnetických doménách

zevrubně analyzovány. Jsou zde shrnuty výsledky ze studia dvou typ̊u nanokom-

pozitńıch pásk̊u, FeNbB a CoFeCrSiB. Krátce bych se vyjádřil k jednotlivým

vzork̊um se zřetelem k vlastńımu př́ınosu práce.

FeNbB pásky

Prvotńım impulsem pro zkoumáńı povrchových vlastnost́ı právě FeNbB pásk̊u byla

analýza CEMS a XRD, která ukázala př́ıtomnost krystalické fáze a to na obou

stranách vzorku. Bylo by tedy zaj́ımavé pod́ıvat se na povrch také jinými meto-

dami a potvrdit nebo vyvrátit tyto informace, a to s využit́ım magnetooptických

a mikroskopických metod.
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Magnetooptika jasně potvrdila výskyt dvou fáźı, amorfńı a krystalické. Jak

tlusté jsou krystalické fáze se podařilo odhadnou na základě analýzy hysterezńıch

smyček a s pomoćı v́ıcevrstvého modelu pro wheel stranu pásku, přičemž pro shiny

stranu se využila metoda leptáńı.

Ukázalo se, že magnetooptické metody dokáž́ı rozlǐsit př́ıspěvky přicházej́ıćı z

r̊uzných povrchových vrstev (hloubková citlivost). Z hysterezńıch smyček, poř́ıze-

ných z wheel strany je zřejmé, že povrchová vrstva je nehomogenńı a je tvořena

dvěmi fázemi. Odlǐsná anizotropie je patrná na shiny straně, což pak potvrzuj́ı

obrázky magnetických domén.

Výsledky magnetooptických měřeńı s daľśımi metodami (CEMS, XRD, SEM)

úzce koresponduj́ı, přičemž byly nav́ıc diskutovány povrchové magnetické domény

u AQ a FA pásk̊u.

Bohužel s pomoćı SPM–MFM metodiky se žádné relevantńı informace nepodařilo

źıskat.

CoFeCrSiB pásky

U těchto pásk̊u bylo motivaćı studium povrchových vlastnost́ı hlavně d́ıky AGMI

jevu. Což v d̊usledku vedlo k použit́ı metody s pr̊uchodem proudu páskem, přičemž

se ukázalo, že tato metoda eliminuje nežádoućı demagnetizačńı jevy. Vlastńım

př́ınosem pak byla aplikace pr̊uchodu proudu páskem na pozorováńı magnetických

domén.

Systematické zkoumáńı vlivu procesu př́ıpravy těchto pásk̊u na magnetické

vlastnosti (anizotropie) taktéž nebylo nikde doposud provedeno. K dispozici byly

r̊uzně tepelně upravené a namáhané vzorky (AQ, FA, SA).

Naměřené proudové hysterezńı smyčky byly porovnány se Stoner–Wohlfahrtovým

modelem. Diskutováno bylo i nakloněńı snadné osy magnetizace.

Povrchové magnetické vlastnosti koreluj́ı s magnetickými vlastnostmi v ob-

jemu.
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Perspektivy

V budoucnu se plánuje pokračovat ve studiu CoFeCrSiB pásk̊u, přičemž bude

zaj́ımavé pozorovat magnetické domény při současném p̊usobeńı exterńıho a in-

terńıho magnetického pole.

K měřeńı hysterezńıch smyček také využijeme v́ıce typ̊u laser̊u (změna vlnové

délky) a rozš́ı̌ŕıme tak hloubkovou citlivost magnetooptických metod. Vlastńı re-

alizace by mohla vypadat tak, že se vyberou laserové svazky z opačných stran

spektra, přičemž se bude sv́ıtit do stejného mı́sta vzorku.

V dohledné době bude také využ́ıván polárńı magnet, který umožńı studovat mag-

netické domény ve směru mimo rovinu (detekce polárńı komponenty magnetizace).
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Garciá, K. L. and Valenzuela, R. (2000), ‘Domain wall pinning, bulging, and

displacement in circumferential domains in CoFeBSi amorphous wires’, J.

Appl. Phys., 87, 5257.

Grütter, P., Jung, H., Heinzelmann, H., Wadas, A., Meyer, E., Hid-

ber, H. R. and Güntherodt, H. J. (1990), ‘10–nm resolution by magnetic

force microscopy on FeNdB’, J. Appl. Phys., 67, 1437.

Gunji, T., Panina, L. V. and Mohri, K. (1997), ‘Asymmetrical magne-

toimpedance effect in amorphous wires ’, J. Magn. Soc. Jpn., 21, 793.



57
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Phys., 61, 4723.

McKittrick, J. and Jacobson, L. A. (1994), ‘Rapid solidification processing’,

Mater. Sci. Eng. R., 11, 355.



60

Mohri, K., Kawashima, K., Kohzawa, T. and Yoshida, H. (1993), ‘Magneto-

inductive element’, IEEE Trans. Magn., 29, 1245.

Morita, H., Obi, Y. and Fujimori, H. (1985), Magnetic anisotropy of

(Fe, Co, Ni)78Si10B12 alloy system, in: S. Steeb and R. Warlimont (Eds.),

Rapidly Quenched Metals, North–Holland.
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kapitola v knize, 2, 805–811, (2007).

I



II
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Klimša, L., Pǐstora, J., ‘Optical and magneto-optical properties of

as-quenched CoFeSiB amorphous ribbons in Photonics’, Proceedings of

SPIE, 7138, (SPIE, Bellingham, WA, 2008).
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Appendix A

Jev obř́ı magnetoimpedance

a jeho asymetrie

V rozv́ıjej́ıćıch se moderńıch technologíıch maj́ı svou nezastupitelnou roli magnet-

ické senzory, jejichž využitelnost prostupuje téměř všemi př́ırodovědnými, medi-

ćınskými a pr̊umyslovými sektory, zmiňme problematiku magnetického zápisu a

čteńı dat, navigace, zabezpečeńı, detekce a sledováńı, nedestruktivńıho testováńı

materiál̊u, magnetického značeńı, geomagnetických měřeńı, biomagnetických mě-

řeńı a mnoha daľśıch. K dispozici je celá řada magnetických senzor̊u, mezi které

patř́ı indukčńı a fluxgate senzory, senzory na bázi GMR (obř́ı magnetorezistence),

magnetické senzory na bázi Hallova jevu, magnetooptické senzory, rezonančńı mag-

netometry, supravodivá kvantově interferenčńı zař́ızeńı (SQUID), jejichž společnou

vlastnost́ı je schopnost př́ımého převodu změn nebo rušeńı v magnetickém poli

na měřitelnou veličinu (napět́ı, proud, směr, rotace, úhel). Objev obř́ı magne-

toimpedance (GMI) rozš́ı̌ril výkonné magnetické senzory o daľśı výhodu.

V porovnáńı s existuj́ıćımi magnetickými senzory, např. GMR senzor jehož

citlivost se uvád́ı v řádu ∼ 1%
Oe , je citlivost GMI senzor̊u několikanásobně vyšš́ı ∼

500%
Oe (Ripka, P., 2001). Jev obř́ı magnetoimpedance souviśı se změnou komplexńı

impedance, Z = R + iX, kde R je reálná část (rezistence) a X imaginárńı část

(reaktance), při vystaveńı statickému magnetickému poli H. Dle obvyklé definice

je komplexńı impedance lineárńıho elektronického systému dána relaćı

Z(ω) =
Uac

Iac
= R + iX, (A.1)

kde Iac je stř́ıdavý proud s frekvenćı ω procházej́ıćı vzorkem a Uac je stř́ıdavé

napět́ı stejné frekvence, které je měřeno mezi oběma konci vzorku. Relativńı změnu

III
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impedance při p̊usobeńı magnetického pole lze popsat jako

∆Z/Z(%) = 100%
|Z(H)| − |Z(Hmax)|

|Z(Hmax)| , (A.2)

kde |Z| je velikost impedance (|Z|2 = R2 + X2) a Hmax je vněǰśı magnetické

pole dostatečné k saturaci vzorku. Takovýto popis magnetoimpedance však neńı

z fyzikálńıho hlediska úplně správný, jelikož většina feromagnetických vodič̊u neńı

lineárńıch viz.(A.1), protože hodnota Uac neńı obecně úměrná hodnotě Iac a neńı

harmonickou funkćı času. I v př́ıpadě, že poměr Z/Z(%) lineárně záviśı na |Z|, je

nutné výše uvedenou definici (poměr) pozměnit, a to z d̊uvod̊u ztráty informace

o fázovém posunu a nav́ıc, je-li vzorek plně magneticky saturován, neznamená to

automaticky, že je saturován také GMI. Vhodněǰśı je proto použ́ıvat poměr Z/Rdc,

kde Rdc je stejnosměrný odpor materiálu. Hlavńım parametrem ovliňuj́ıćım GMI

efekt je frekvence proudu vstupuj́ıćıho do vzorku, který vytvář́ı stř́ıdavé magne-

tické pole. Na základě velikosti této frekvence lze GMI rozdělit do tř́ı r̊uzných

frekvenčńıch režimů:

• velmi ńızké frekvence mezi 1–10 kHz, změny napět́ı na konćıch vzork̊u jsou

zp̊usobeny předevš́ım d́ıky magnetoindukčńımu efektu (Mohri, K. et al.,

1993). Skin efekt1 je v tomto př́ıpadě velmi malý. Změna v impedanci

vzorku je dána výlučně generovaným časově závislým stř́ıdavým magnetic-

kým polem.

• ńızké frekvence mezi 10–100 kHz až 1–10 MHz, kde GMI vzniká hlavně

d́ıky měńıćı se hloubce skin efektu ovlivněné změnami efektivńı magnetic-

ké permeability ve stejnosměrném magnetickém poli (Beach, R. S. and

Berkowitz, A. E., 1994a; Beach, R. S. and Berkowitz, A. E., 1994b).

V tomto př́ıpadě ke změnám v cirkulárńı permeabilitě a skin efektu přisṕıvá

rotace vektoru magnetizace a posun doménových stěn.

• středńı frekvence mezi 1–10 MHz až 100–1000 MHz, kdy i v tomto režimu

je za p̊uvod GMI zodpovědný skin efekt. Ke změnám v GMI přisṕıvá pouze

rotace vektoru magnetizace, přičemž pohyb doménových stěn je zcela utlu-

men (Garciá, K. L. and Valenzuela, R., 2000).

1Skin efekt, který je zodpovědný za vznik GMI v režimech středńıch a vysokých frekvenćı, byl

popsán klasickou elektrodynamikou (Landau a Lifshitz, 1975) před mnoha lety. Jako d̊usledek

v́ı̌rivých proud̊u, vysokofrekvenčńı stř́ıdavý proud neńı stejnoměrně rozložen v objemu vodiče,

ale je omezen pouze na oblast pláště bĺızko povrchu vzorku, s hloubkou danou výrazem δ =
√

2ρ
ωµ

(kde ω je kruhová frekvence, ρ odpor a µ magnetická permeabilita).
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• vysoké frekvence v řádu GHz, rotace vektoru magnetizace je silně ovlivněna

gyromagnetickým efektem. Změny v impedanci vzorku vznikaj́ı následkem

feromagnetické rezonance (FMR)2 (Ciureanu, P. et al., 1996; Yelon, A.

et al., 1996).

GMI je velmi citlivý k intrinsickým a indukovaným magnetickým anizotropíım,

které mohou měnit proces magnetizace, což je d̊usledek vzájemné vazby mezi mag-

netickou permeabilitou a impedanćı. Kombinaćı tepelného zpracováńı a aplikaci

vněǰśıch magnetických poĺı, namáháńı tahem, torźı lze doćılit daleko vyšš́ıch GMI

poměr̊u, extrémně lineárńıch oblast́ı, asymetríı a celou řadu daľśıch jev̊u, které

mohou být dále využity. V předchoźım textu jsme GMI považovali převážně za

jev lineárńı vzhledem ke směru aplikovaného magnetického pole. Asymetrické

charakteristiky AGMI lze s pomoćı symetrického GMI dosáhnout třemi zp̊usoby:

• asymetrie vzhledem k použitému stejnosměrnému proudu (DC bias current)

Tento typ symetrie byl poprvé pozorován na než́ıhaných (AQ) drátćıch (Kitoh, T.

et al., 1995) a pásćıch (Machado, F. L. A. et al., 1999). Bez stejnosměrného

proudu (Idc = 0) lze pozorovat typický dvojitý peak na GMI křivce (viz obr. A.1).

Se zvyšuj́ıćım se proudem Idc stoupá jeden z ṕık̊u a druhý klesá, což záviśı na

orientaci Idc. Pozice obou ṕık̊u se však neměńı. Převrát́ıme–li směr pr̊uchodu

proudu, převraćı se i asymetrie. Původ tohoto typu asymetrického chováńı lze

připsat kombinaci helikálńı magnetické anizotropii (vznikaj́ıćı procesem př́ıpravy

materiálu) a magnetického pole vytvořeného při pr̊uchodu stejnosměrného proudu

páskem. V souladu s našimi výsledky je anizotropie AQ a FA pásk̊u odlǐsná

• asymetrie vzhledem k použitému stř́ıdavému proudu (AC bias current)

Tento typ asymetrie byl poprvé představen Gunjim (Gunji, T. et al., 1997)

pro CoFeSiB drátky. Je–li tento drátek vystaven magnetickému poli, které je

vytvořeno kombinaćı pulsu AC proudu procházej́ıćıho drátkem a ćıvkou navinu-

tou kolem něj, lze dosáhnout asymetrického GMI profilu (Makhnovskiy, D. P.

et al., 2001).

2Při náhlé změně směru vektoru intenzity magnetického pole H o nějaký úhel, změńı se i

směr vektoru magnetizace (snaž́ı se zaujmout opět rovnovážnou polohu danou směrem otočeného

pole). Překlopeńı do nové polohy neprob́ıhá př́ımo. Vektor magnetizace kolem ńı koná pre-

cesńı pohyb (což je d̊usledek gyromagnetických vlastnost́ı elementárńıch magnet̊u). Tato precese

bude ale v pr̊uběhu času utlumována. Kompenzaci tohoto tlumeńı lze pak doćılit vhodným

vysokofrekvenčńım buzeńım s frekvenćı bĺızkou vlastńı frekvenci precese = feromagnetická rezo-

nance.
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• asymetrie vzhledem k výměnné interakci (Exchange bias)

Posledńım typem symetrie, který ještě neńı plně prozkoumán, je výměnná inter-

akce, poprvé představena Kimem (Kim, C. G. et al., 1999). Pozorovali silnou

anizotropii u CoFeNiBSi pásk̊u, které byly ž́ıhány na vzduchu při teplotě 380◦ a

ve slabém magnetickém poli (4–240 A/m) p̊usob́ıćım ve směru osy pásku. Vzorky

ž́ıhané ve vakuu nevykazovaly žádnou asymetrii, předpokládali tedy, že tento jev

souviśı s oxidaćı povrchové vrstvy, kdy prvky B a Si difúzně ”migruj́ı” k povrchu. V

př́ıtomnosti slabého magnetického pole se vytvář́ı jednoosá magnetická anizotropie

a to jak v povrchové krystalické vrstvě, tak v amorfńım bulku. Protože je kry-

stalická vrstva magneticky tvrdš́ı, z̊ustává magneticky uspořádáná a to ve směru

aplikovaného magnetického pole během ž́ıháńı. Výměnná interakce mezi amorfńım

bulkem a povrchovou krystalickou vrstvou vytvář́ı efektivńı jednosměrnou povr-

chovou anizotropii. Má se za to, že tento proces je zodpovědný za vznik AGMI.

Obr. A.1: GMI a AGMI profily AQ CoFeCrSiB pásk̊u. AGMI se zvyšuje s

rostoućım stejnosměrným proudem protékaj́ıćım páskem. Repro-

dukováno se svoleńım L. Krause a O. Životského.
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Obr. A.2: Typické křivky GMI (A) a AGMI (B) senzoru měřené při amplitudě

proudu 10 mA s frekvenćı 1 MHz na FA CoFeCrSiB pásćıch. Asy-

metrické chováńı lze pozorovat pouze v př́ıtomnosti stejnosměrného

proudu protékaj́ıćıho páskem, (viz. (B) s amplitudou proudu 5

mA). Reprodukováno se svoleńım L. Krause a O. Životského.

Materiály, na kterých byly tyto jevy (GMI, AGMI) pozorovány obvykle splňuj́ı

následuj́ıćı vlastnosti:

• Materiál by měl být magneticky měkký a to z d̊uvod̊u snadné magnetizace.

• Materiál by měl mı́t dobře definovanou anizotropii. Existuje směr (snadná

osa), ve kterém se vektor magnetizace snadněji ”‘překláṕı”’. Hodnoty ani-

zotropńıho pole by měly být relativně malé (jednotky Oersted̊u).

• Hodnoty koercitivńıho pole muśı být malé a výsledná hysterezńı smyčka

tenká a úzká.

• Materiál by měl mı́t velkou hodnotu saturace magnetizace, č́ımž docháźı ke

zvýšeńı interakce s vněǰśım magnetickým polem.

• Materiál by měl mı́t malý elektrický odpor.
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Jednotky magnetických

veličin v soustavě SI a CGS

V rámci přehlednosti nejčastěji použ́ıvaných magnetických veličin v celé práci je

přiložena tabulka, která představuje vzájemné převodńı vztahy mezi soustavami

SI a CGS.

Fyzikálńı veličina SI CGS

Intenzita magnetického pole H Am−1 4π10−3Oe

Př́ıklad H 80 Am−1 ≈ 1 Oe

Indukce magnetického pole B B = µ0(H + M) B = H + 4πM

Př́ıklad B 1 Tesla = 1 V s m−2 104G

Magnetizace v saturaci Ms µ0Ms 4πMs

Př́ıklad Ms 1 Am−1 4π10−3e.m.u.cm−3

Magnetostrikčńı konstanta λs ±λs ≈ 10−6 ±λs ≈ 10−6

VIII



Appendix C

Metoda rovinného lit́ı

Technologie rapidńıho ochlazeńı je metodika tvorby materiál̊u, které vykazuj́ı v

mnoha směrech zaj́ımavé mechanické, magnetické a antikorozńı vlastnosti. Ćılem

těchto technik při př́ıpravě nanomateriál̊u je překonat hranice dosahované kon-

venčńımi procesy ochlazováńı a to v tom smyslu, že rychlosti ochlazováńı dosahuj́ı

hodnot 105 − 106 K/s. Pilotńı práce v této oblasti je spojována se jménem Pola

Duweze (Duwez, P. et al., 1960), který spolu se svými kolegy v Caltechu (USA,

1960) poprvé připravil kovové sklo na bázi Au75Si25. Původńım záměrem však

bylo nalézt nové metastabilńı fáze kovových krystalických slitin. Výskyt amorfńı

fáze byl nečekaným ”překvapeńım”. Jejich práce poukázala na fakt, že u určitých

typ̊u tavenin lze fázi nukleace a tvorby krystalické fáze kineticky ”přeskočit”

a umožnit tak uspořádáńı do formy ztuhlé pseudo–amorfńı slitiny - kovového

skla1. Důkladněǰśı a mnohem podrobněǰśı informace k nalezeńı např. v Egamiho

přehledové publikaci (Egami, T., 1984).

Prvńı zmı́nky o systémech, které využ́ıvaly procesu rapidńıho ochlazeńı se váž́ı

už k patentu Strange a Pima publikovaného v roce 1908 (US Patent 905, 758)

slouž́ıćımu k výrobě kovových pelet. Amorfńı slitiny, vyrobené technikou plynulého

ochlazeńı mezi dvěma válci, byly poprvé představeny Chenem a Millerem (Chen,-

H. S. and Miller, C. E., 1970). Vlastńı technika nástřiku taveniny (rovinného

lit́ı) byla popsána Liebermannem a Grahamem (Liebermann, H. H. and Gra-

ham, C. D., 1976), Kaveshem (Kavesh, S., 1978).

Daľśı rozmach zaznamenal výzkum v oblasti kovových skel na začátku 80. let
1Při ńızkých magnetických poĺıch lze kovová skla velmi snadno magnetizovat, což je zp̊usobeno

t́ım, že magnetické domény v těchto materiálech vykazuj́ı vysokou pohyblivost, protože jim nejsou

kladeny žádné překážky např. ve formě hranic zrn.

IX
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20. stolet́ı, kdy došlo k pr̊umyslovému a komerčńımu využit́ı techniky rovinného lit́ı

při výrobě pásk̊u, povlak̊u či fólíı. Na druhé straně při vysokých rychlostech ochla-

zováńı se geometrie amorfńıch slitin omezuje pouze na tenké, úzké profily, které

oblast aplikaćı omezuj́ı. Při procesech rychlého ochlazeńı docháźı k mnoha struk-

turńım, fázovým změnám, které umožňuj́ı tyto slitiny často r̊uzného chemického

složeńı, zpracovat zcela netypickým zp̊usobem (ne klasickými slévárenskými tech-

nikami). Využ́ıvaj́ı se převážně mechanismy založené na rozstřiku tavenin pomoćı

tlakového media, dále pak tvorbě amorfńıch kov̊u pomoćı rovinného lit́ı, nástřiku

taveniny na substrát a nataveńı tenkých povrchových vrstev. Obecně maj́ı metody

Obr. C.1: Princip metody rovinného lit́ı (Vojtěch, D. et al., 2004).

založené na nástřiku taveniny na rotuj́ıćı buben (spin–casting nebo melt-spinning)

společný princip (Vojtěch, D. et al., 2004). Tavenina v rezervoáru je tlakem

vytlačena skrze úst́ı trysky na rychle se otáčej́ıćı kolo. Povrchové napět́ı udržuje

nastř́ıkávanou taveninu v mezeře mezi tryskou a povrchem kola, která tuhne a měńı

se v pásek. Vzdálenost mezi povrchem kotouče a tryskou je řádově v desetinách

milimetr̊u (obr. C.1). Ohřev taveniny ve vsázce je zajǐstěn elektromagnetickou

indukćı (indukčńı ohřev). Ochrannou atmosféru zajǐsťuje argon technické čistoty.

Parametry, které se při této metodě sleduj́ı jsou obvodová rychlost otáčej́ıćıho

se kola (dosahuje se rychlost́ı i 28 m.s−1), tlak, kterým je tavenina přiváděna na

kolo a také velikost mezery mezi tryskou a povrchem kola (Vojtěch, D. et al.,

2004). Daľśı nároky jsou kladeny na samotné kolo, které by se mělo vyznačovat

vysokou tepelnou vodivost́ı (chlazeńı taveniny). Podrobněǰśı informace k dohledáńı

např. (McKittrick, J. and Jacobson, L. A., 1994).
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