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Abstrakt

Predkladana prace se zabyva vyrobou sond pro mikroskopii magnetickych sil. Pro vy-
robu bylo nezbytné vymyslet pripravek, pomoci kterého mizou byt z komercnich AFM
sond vyrobeny sondy magnetické. Jsou specifikovany pozadavky na pripravek pro de-
pozici, jsou diskutovany konstrukéni feseni postupné Sesti navrht pripravku, které byly
zdokonalovany a déle je popsana vyroba magnetickych hrotii. Zvlastni kapitola je véno-
vana zobrazovani nadeponovaného materidlu na povrchu hrotti sond a testovani mag-
netickych sond.

Summary

This thesis deals with the production of magnetic probes for Magnetic Force Microscopy.
For production, it was necessary to construct a device that can be used to make magne-
tic probes from commercial AFM probes. The requirements for the holder for deposition
are specified, mechanical designs of six proposals which have been improved are discus-
sed and further is described a production of magnetic probes. In a special chapter are
shown deposited material on probe tips surface and results of testing magnetic probes.

Klicova slova
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Uvod

Mikroskopie magnetickych sil (MFM) je mikroskopicka technika, ktera byla vynalezena
v roce 1987 Y. Martinem a H. K. Wickramasinghem [1]. Tato technika je odvozena
z mikroskopie atomérnich sil (AFM), kterd vznikla o rok diive. MFM se vyuziva ke
zkouméni magnetickych nanostruktur nebo také naptiklad k manipulaci s viry v supra-
vodic¢ich nebo feromagnetickymi doménami v rtiznych materidlech. MFM je nezbytna v
oblasti nanotechnologie, protoze nabizi lepsi prostorové rozliseni ve srovnani naptiklad
se supravodivymi kvantovymi interferenénimi mérenimi.

Pro charakterizaci magnetickych vlastnosti struktur je nezbytné vyuzivat magne-
tické sondy. Jedna z metod detekce signalu je pouziti samosnimacich sond. Pti pouziti
téchto sond se nepouziva laserovy svazek pro detekci a to miize prinaset urcité vy-
hody, jako naptiklad zkoumani vzorkil nachylnych na svétlo. Po fadé test byla jako
vhodna zvolena komer¢ni sonda Akiyama. Vyrobu samosnimacich magnetickych sond
na Ustavu fyzikdlniho inZzenyrstvi zatim nikdo nerealizoval.

Préce je rozdélena do 3 hlavnich c¢asti. Na zacatku je vénovana pozornost teoretic-
kému popisu souboru technik Mikroskopie rastrovaci sondou (SPM), konkrétné AFM
a MFM. V druhé ¢éasti jsou popsany metody, které byly uvazovany pro vyrobu mag-
netickych hrott. Byla vybrana metoda naneseni tenké feromagnetické vrstvy na hrot
sondy, ktera zahrnuje nékteré experimentdlni metody jako iontové naprasovani (IBS),
magnetronové naprasovani nebo vakuové naparovani. Je také popsana sonda Akiyama,
na kterou jsou nanaseny vrstvy feromagnetickych materiali. Je popsan také samotny
postup vyroby magnetické sondy. V této ¢asti je i vysvétlena konstrukce ptripravku pro
depozici sondy. V posledni ¢asti jsou prezentovany vysledky z depozice sondy, zkou-
mani magnetickych vrstev na povrchu hroti sond a také z méreni pomoci mikroskopu
LiteScope.







1. Mikroskopie skenujici sondou

Mikroskopie skenujici sondou (SPM, z anglického Scanning Probe Microscopy) je sku-
pina mikroskopickych technik, které se pouziva pro analyzu povrchu vzorku. Tyto tech-
niky vyuzivaji tésného priblizeni velmi ostrého hrotu ke zkoumanému vzorku, kde do-
chazi k interakci mezi hrotem a vzorkem. Idedlné ostry hrot se posouva po povrchu
vzorku a v danych bodech zaznamenava signél, ktery je zptisoben interakci mezi hro-
tem a povrchem vzorku. Z hodnot, které jsou zaznamenany, je pak zkonstruovan obraz
vlastnosti povrchu vzorku. Technika umoznuje zobrazit oblasti vzorku od stovek mik-
rometr po jednotky nanometri.

Rozliseni ziskaného obrazu zavisi predevsim na velikosti a ostrosti pouzitého hrotu,
ale také na vzdalenosti bodt, které jsou méreny. Vétsina technik SPM dovoluje mérit
parametry pouze povrchovych nebo tésné podpovrchovych vrstev [2]. Techniky SPM
nemusi slouzit pouze k zobrazovani vzorki, ale miize byt vyuzita naptiklad k modifikaci
povrchil az na atoméarni irovni, manipulaci a pohybu s molekulami nebo i jednotlivymi
atomy [3].

Poloha hrotu vzhledem k povrchu vzorku je nastavovana pomoci skeneru. Skener
je obvykle vyroben z piezoelektrickych materialu [4], ktery mize presné ve vSech trech
osach pohybovat sondou nebo vzorkem.

Technika SPM je velice siroka oblast zahrnujici dvé hlavni techniky rastrovaci
mikroskopie, Rastrovaci tunelovaci mikroskopii (STM, z anglického Scanning Tun-
neling Microscopy) a Mikroskopii atomdarnich sil (AFM, z anglického Atomic Force
Microscopy).

1.1 Mikroskopie atomarnich sil

Princip AFM je zaloZen na detekei sil mezi hrotem a povrchem vzorku. K detekei sil
se nejcastéji vyuziva sonda (obr. 1.1), kterd se skladd z ¢ipu, ke kterému je ptipojen
ohebny kantilever. Na volném konci tohoto kantileveru se nachazi ostry hrot. Hrot se
priblizi k povrchu vzorku, nastava interakce mezi hrotem a vzorkem a dochazi k ohybu
kantileveru. Tento ohyb je detekovan a preveden na vysledny obraz topografie vzorku.

1.1.1 Silova interakce

U techniky AFM ptisobi mezi hrotem sondy a povrchem vzorku velké mnozstvi sil.
U AFM se jedna predevsim o pritazlivé a odpudivé interakce. Déle také mohou mezi
hrotem a vzorkem pusobit napiiklad magnetické, elektrické ¢i tepelné (termalni) sily,
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Obrazek 1.1: AFM sonda skladajici se z nosného cipu, kantileveru a ostrého hrotu.

které taktéz prispivaji k interakci. Na obr. 1.2 jsou tyto sily zndzornény i s rozsahem,
ve kterych ptisobi.

kvantové mechanické sily
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Obrazek 1.2: Sily, které ptisobi na hrot, a vzdalenosti, na kterych dané sily ptisobi,
upraveno z [5].

Interakeci mezi atomy hrotu sondy a vzorkem mtize byt aproximovana Lennard-
Jonesovym potencidlem. Tento matematicky model byl v roce 1924 publikovan Johnem
Lennard—Jonesem [6]. Model se skladd z pritazlivé van der Waalsovy interakce a z od-
pudivé, kvantové mechanické interakce. Nejbéznéjsi vyjadieni tohoto modelu je pomoci

-2 -2))

kde wy je hodnota zékladniho potencidlu (minimum potencidlu se nachdzi pravé v r =

interakéniho potencialu:

1,120, r predstavuje vzdalenost mezi atomy hrotu a povrchu vzorku, které mezi sebou
interaguji, o rovnovazna vzdalenost mezi atomy). Sila, kterd charakterizuje interakci
mezi atomy povrchu vzorku a hrotu, je dana zaporné vzatou derivaci potencidlu podle

Fr) = —a"gir) — 24w, K%ﬁf) - (‘;Sﬂ . (1.2)

Z rovnice (1.2) vyplyva, Ze sila ma dvé slozky, a to slozku odpudivou a slozku pfitazlivou.

r, tedy:

Van der Waalsova interakce charakterizuje pritazlivou slozku. Vzdalenost ptisobeni této
interakce se pohybuje mezi 0,2nm az 10nm [7]. Interakce vznika diky fluktuacim elek-




trickych naboji mezi ucastniky vazby, napr. mezi vzajemné indukovanymi dipélovymi
momenty. V molekularni fyzice se povazuji takovéto dipdly za ,bodové“. Pritazliva
slozka je interakce delitho dosahu a je tmérnd =7 [5].

Odpudivou slozku interakci mtizeme vysvétlit pomoci Pauliho vylucovaciho prin-
cipu. Podle Pauliho vylucovaciho principu se nemtzou v atomu nachéazet dva elektrony
s uplné stejnou konfiguraci kvantovych ¢isel. Po nasledném priblizeni dvou atomii dojde
k prekryti jejich elektronovych obalii, kde se nachazeji elektrony, které v jednotlivych
atomech maji stejna kvantova ¢isla. Po prekryti musi dojit k tomu, Ze nékteré elektrony
prejdou na vyssi energiovou hladinu. Tento prechod do vyssich hladin pak vyvola od-
pudivou silu. Tato odpudivé sila je kratkodosahova a je timérnd r—13.

Na obr. 1.3 je znazornén pribéh Lennard-Jonesova potencialu a také interakéni sily
mezi atomy vzorku a hrotu. Kfivka, ktera se nachazi nad vodorovnou osou charakteri-
zuje odpudivou silu a kladny potencial, sila pod touto osou naopak silu pritazlivou a
potencial zaporny. Z grafu vyplyva, ze kratkodosahova sila je charakterizovana krivkou
jdouci zleva k bodu r., ktery lezi na ose r. Naopak dalekodosahovou silu charakterizuje
krivka jdouci od r, vpravo, roste pomalu a nabyva velkych hodnot r. Pravé ve vzdale-

nosti r. je potencial minimalni, coz znac¢i rovnovahu mezi pritazlivymi a odpudivymi
silami, takze vysledna sila je zde nulova.[8]

A
w(r) F(r) )
\ 7 Oblast kontaktniho rezimu

w(r)

i
|
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Odpudiva sila

. Prllaihvé Sila
| P \\' \
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Obréazek 1.3: Zavislost Lennard—Jonesova interakéniho potencidlu w(r) a sily F(r) na
vzdélenosti r mezi dvéma atomy, prevzato a upraveno z [9].




1.1.2 Rezimy AFM

Pri priblizovani hrotu ke vzorku nejprve neptisobi zadné sily. Pii zmenseni vzdalenosti
zacinaji pusobit sily pritazlivé. Pti dalsim priblizovani se hrot dostane do bodu, kdy
gradient sil prekroci tuhost kantileveru a hrot se dostane do oblasti odpudivych sil.
P1i dalsim priblizovani se jiz zvétsuje pouze odpudiva sila. P¥i nasledném oddalovani
hrotu se opét dostdvame do bodu, kdy je gradient sily a tuhost kantileveru stejna,
kantilever se stava nestabilni a oddali se od povrchu. Signal, ktery odpovida topografii,
se ziska z prohnuti raménka smérem nahoru nebo doli. Muzou zde vsak existovat urcité
nepresnosti pii méreni, a to diky setrvacnosti kantileveru nebo jeho zkrouceni.

Dle oblasti Lennard—Jonesova interakéniho potencidlu se rozlisuji riizné rezimy mé-

reni.

Kontaktni rezim

O kontaktnim rezimu hovofime tehdy, je-li vzdalenost mezi hrotem a vzorkem tak
mald, ze prevazuji odpudivé sily (obr. 1.4). Sily, které v tomto rezimu pusobi, jsou
kratkodosahové, jak vyplyva z rovnice (1.2). Méreni muze probihat ve dvou rezimech,
a to rezim konstantni vysky nebo konstantni sily.

LSS

Obrazek 1.4: Zndzornéni kontaktniho rezimu méreni.

V metodé konstantni vysky je nastavena vzdalenost mezi hrotem a povrchem vzorku
a udrzuje se v pribéhu celého métreni konstantni a méti se prohnuti kantileveru. Toto
prohnuti odpovida topografii povrchu. Tato metoda se ve vétsiné pripadi vyuziva pro
méreni rovnych povrchii. Nevyhodou metody konstantni vysky je moznost poskozeni
vzorku popripadé poskozeni hrotu o nerovnosti na povrchu vzorku.

Druha metoda vyuziva zpétné vazby, pomoci které je udrzovano konstantni pro-
hnuti kantileveru. Informace o prohnuti kantileveru se pouziva jako vstupni parametr
zpétné vazby, kterd nastavi skener tak, ze po celou dobu skenovani ptisobi na kantilever
stejna sila. Je zaznamenavana vychylky skeneru a ta tvori vysledny obraz topografie.

Nevyhodou rezimu muze byt kontaminace hrotu napiiklad v pripadé méreni biolo-
gickych vzorki, proto se kontaktni rezim omezuje na pouziti pouze pro tvrdsi materialy.
Mruze také dochazet k deformaci vzorku nebo otupeni vrcholu hrotu.

Bezkontaktni rezim

Bezkontaktni rezim probiha v urcité vysce nad povrchem vzorku a vyuziva zejména van
der Waalsovych sil delsitho dosahu. Stejné jako kontaktni rezim mizeme bezkontaktni
rezim rozdélit do dvou metod, metoda s konstantni vyskou a metoda s konstantni




silou. Volny kantilever ma urcitou vlastni rezonanc¢ni frekvenci i tuhost £ a v oblasti
silového plisobeni se jeho rezonanéni frekvence zméni. Kantilever je rozkmitavan v okoli
své rezonanc¢ni frekvence (obr. 1.6) tak, aby nedoslo ke kontaktu s povrchem vzorku.
Amplituda kmiti byva v rozmezi 1 nm - 10 nm. Kdyz kantilever zaznamena silu, dojde
ke zméné rezonancni frekvence, a to se nasledné projevi zménou amplitudy kmitt. Pri
metodé konstantni vysky je skener nastaven tak, aby vzdalenost vzorku hrotu byla
konstantni. Zaznamenava se zména rezonanc¢ni frekvence sondy nebo jeji amplituda.
Zmény téchto parametri utvari vysledny obraz vzorku.

V

v

SIS

Obrazek 1.5: Znézornéni bezkontaktniho rezimu méreni.

P1i metodé konstantni sily je opét potieba zpétné vazby, ktera pouziva jako vstup
rezonanc¢ni frekvenci sondy, a zaznamenava se vychylka skeneru, ze které se poté tvori
vysledny obraz vzorku. Kvalitni kantilever by mél vykazovat pouze jednu rezonanc¢ni
frekvenci.

Vyhody tohoto rezimu spocivaji v tom, ze nedochazi ke kontaktu hrotu se vzorkem
a proto nedochézi k poskozeni vzorku, ani k jeho kontaminaci. Vyhodou také je, ze se
prodluzuje zivotnost sondy. Tento rezim je také vyhodny napriklad k méreni mékkych
vzorkil, protoze nedochéazi k dotyku sondy se vzorkem. Za nejvétsi nevyhodu lze pova-
zovat existenci pripadné tenké vrstvy vody pokryvajici povrch vzorku. V kontaktnim
rezimu hrot vrstvou vody pronika a zobrazi povrch pod vrstvou, v bezkontaktni rezimu
se hrotem zobrazi povrch kapaliny [10].

Poklepovy rezim

Poklepovy rezim (téz tapping mode) je typ méteni, ktery je zaloZeny na kombinaci pred-
chozich dvou rezimi, tedy kontaktniho a bezkontaktniho. Vyuziva stejné jako u bezkon-
taktniho rezimu oscilace nad povrchem vzorku, ale amplituda oscilaci je natolik velka,
ze dochdzi k pfimému pravidelnému kontaktu hrotu se vzorkem (obr. 1.6), jako je tomu
u kontaktniho rezimu. Topografie vzorku je pak stejné jako u bezkontaktniho rezimu
detekovana pomoci zmény rezonanc¢ni frekvence sondy. Vuci kontaktnimu rezimu je
vyhodou vétsi rozliseni, nedochézi zde k poskozeni vzorkl nebo k jejich poskrabani.

Nevyhodou tohoto rezimu je ale pomalejsi skenovani nez v kontaktnim rezimu, pro-
bodé kmitu vzdy dotkne povrchu. Dalsi nevyhodou oproti bezkontaktnimu rezimu je,
ze dochézi k opotiebeni, deformaci ¢i naruseni atomarni struktury hrotu kviili kontaktu
hrotu se vzorkem.
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Obrazek 1.6: Znézornéni poklepového rezimu méteni.

V2 \

1.1.3 Detekcni techniky

AFM pri skenovani vyuziva dvou detekénich médi a to modu statického a dynamického.

Staticky mod

V tomto modu je kantilever vychylen silovou interakei mezi povrchem vzorku a samot-
nym hrotem. Podle Hookova zdkona je vychyleni Az kantileveru s raménkem timérné
sile F, ktera pusobi mezi hrotem a vzorkem

F =FkAz, (1.3)

kde k je konstanta pruznosti kantileveru. Je vsak potieba hledat kompromis mezi
vzdalenosti od vzorku a ptisobenim parazitnich sil, které nechceme zahrnovat v nasem
meéreni. Detekéni zafizeni poté méri pouze vychylku raménka, a proto je za vysledny
obraz ,zodpovédna“ pouze vychylujici sila.

Dynamicky mod

V druhém rezimu mutzeme kantilever chapat jako harmonicky oscilator s danou rezo-
nancni frekvenci, ktera je ddna jak hmotnosti m, tak konstantou pruznosti k. V dyna-
mickém modu kmita kantilever na své rezonanc¢ni frekvenci. Toto kmitédni se d4 dobte
definovat tzv. harmonickou aproximaci. Pohyb kantileveru je mozné popsat rovnici
tlumeného harmonického oscildtoru (obr. 1.7):

mz + bz + kz = Fp(z) cos (wpt), (1.4)

kde F(z) je budici sila, wp je budici frekvence, m je hmotnost kantileveru s hrotem, b
soucinitel linedrniho odporu a k je tuhost kantileveru. ReSeni této rovnice v ustaleném
stavu muzeme napsat jako:

2z = A(wg) cos [wpt + p(wg)], (1.5)
kde A(wg) je amplituda kmitt, kterou lze vyjadrit jako

wy2

V(w2 —wp?)? + (wws/Q)?

A((.UB) = AB (16)
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Obrazek 1.7: Tlumeny harmonicky oscilator, prevzato z [5].

kde @) = ™ se oznacuje jako tzv. quality factor (Q-faktor) [5]. Q-faktor je bezrozmérny
parametr odpovidajici kvalité oscilatoru, tedy jeho ttlumu. Cim veétsi je hodnota @),
tim déle vydrzi oscilator kmitat bez dodavani energie z vnéjsku (nizsi rychlost ztraty
energie) a také je potfeba méné energie pro udrzeni kmit s konstantni amplitudou.
Dalsi, avsak ne uplné ekvivalentni definici Q-faktoru (obr. 1.8), je pomoci poméru

frekvence a polositky rezonanéni krivky:

we Sy

kde f,. je rezonancni frekvence a Af je polositka rezonanéni kiivky.

7, g,

Obrézek 1.8: Definice @-faktoru pomoci $itky rezonanc¢ni k¥ivky a rezonancni frekvence.

P1i dynamickém rezimu se udrzuje kantilever v okoli své rezonan¢ni frekvence. Si-
lové pusobeni, které se muze pomoci dynamického médu AFM mérit, je tak malé, ze
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muzeme hrot oddalit od povrchu vzorku. Podle toho, jak moc je hrot vzdalen od vzorku,
rozlisSujeme dva rezimy snimani, a to kontaktni rezim a poklepovy rezim. Rezonancni
frekvenci, kterou budime sondy v dynamickém médu mizeme psat:

Wy 1 kef
L= = 2 1.8
/ 20 2w\ m (18)

kde k.; chapeme jako efektivni konstantu pruznosti materidlu. Efektivni konstanta

pruznosti je tvorena dvéma prispévky

OF

0z’

a to konstantou pruznosti kantileveru k a také deriva¢nim ¢lenem %—F ktery se také méni

> )

kg = k — (1.9)

se vzdalenosti hrotu od povrchu vzorku. Deriva¢ni ¢len miizeme chapat jako pridanou
konstantu pruznosti, kdy pfi malych vychylkach se tento ¢len ménit nebude a model
harmonického oscilatoru muze byt zachovan, v pripadé velkych vychylek bude tento
¢len velky a bude zptsobovat neharmonicnost oscilaci. Pti malych vychylkach mizeme

tedy psat
_or
fo= L E e (1.10)
"oon m '
a muzeme i ukazat, ze derivacni ¢len %—5 zméni rezonancni frekvenci kantileveru na

oF
fr= o1 - 2, (111)

kde fy je volna rezonancni frekvence kantileveru. V pripadé, ze nedochéazi k zadné
interakci mezi povrchem vzorku a hrotem sondy, je tato volnéd frekvence rovna rezo-
nancni frekvenci kantileveru. Existuji dva zplisoby méreni zmény rezonancni frekvence
kantileveru:

o Méreni amplitudy - Kantilever osciluje s predem nastavenou konstantni frekvenci
okolo své rezonancni frekvence. Pri interakci hrotu s povrchem vzorku se zméni
jeho rezonancni frekvence a dojde k posunu amplitudové frekvencéni charakteris-
tiky (obr. 1.9a). Jelikoz kantilever osciluje stéle na stejné frekvenci, dochéazi ke
zméné amplitudovych kmit. Tato technika tedy zaznamenava zménu amplitudy
kmitt kantileveru.

o Méreni rezonancni frekvence - Pti méreni rezonancni frekvence je kantilever buzen
pravé na své rezonanc¢ni frekvenci. PTi interakci se opét aplitudové frekvencni
charakteristika posune, nyni se zméni i budici frekvence kantileveru (obr. 1.9b).
Zmény v rezonancni frekvenci jsou zaznamenany. Do obvodu s kantileverem je
pridan fazovy zavés (PLL, z anglického Phase-Locked Loop), coz je systém, ktery
generuje signal vstupujici do sondy. Tento systém porovnava fazi signalu, kterd
do sondy vstoupila, a fazi vystupniho signalu a upravuje vstupni signal tak, aby
se faze shodovaly [11].
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Obrézek 1.9: Princip méfeni zmény amplitudy a frekvenéniho posunu. Carkované je
vyznacena rezonancni frekvencéni kiivka volného kantileveru, plnéa ¢ara znazornuje rezo-
nancni krivku po priblizeni kantileveru s hrotem ke vzorku. Znazornéni metody méreni
amplitudy (a). Dochézi ke zméné amplitudy kmiti, zpétnd vazba pak upravi vzdéle-
nost hrotu tak, aby nastavend amplituda zlistala konstantni. Znazornéni metody méreni
posunu rezonancni kiivky (b). Raménko kmita na frekvencif, + A f(kde se nastavuje
A f-zpétnou vazbu). Modulator udrzuje vzdélenost hrotu od vzorku tak, aby rezonanéni
frekvence odpovidala frekvenci nastavené. Prevzato a upraveno z [12].

1.1.4 Sondy a detekce signalu

Jednou z nejpouzivanéjsich metod detekce ohybu katilieveru je méreni pomoci odrazu
laserového paprsku (obr. 1.10).

/
Fotodioda

7 Ka.ntllever s hrotem
$ 4 N\

Vzorek

Obréazek 1.10: Princip AFM s ohebnym kantileverem a detekci pomoci fotodiody.

Laserovy paprsek dopada na cantiliever, odrazi se od jeho zadni strany, dopada
na Ctyrdilnou fotodiodu a méfi se intenzita v jednotlivych ¢astech. Zméni-li se ohnuti
kantileveru, zméni se i thel, pod kterym se laserovy paprsek odrazi, a proto svazek
dopadne do jiného mista na fotodiodeé. V)’/hodou tohoto systému je velmi vysoka cit-

vvvvvv

13



mikroskopu z divodu nutnosti pouziti laseru, jeho spravného nastaveni, dopadu na
konec kantileveru a odrazu na fotodiodu.

Dalsi pouzivand metoda detekce signélu je za pouziti samosnimacich sond (,,self-
sensing®). Hlavni vyhodou této sondy je moznost pfimého méreni rezonané¢ni frekvence
a amplitudy kmitt. U nékterych mikroskopti s touto sondu lze nalézt vyhodu také ve
volném prostoru nad sondou, coz lze vyuzit naptiklad pro kombinaci s optickym mikro-
skopem nebo rastrovacim elektronovym mikroskopem. Témito sondami dale mizeme
meérit vzorky, které jsou velmi nachylné na svétlo.

Jednim z typu samosnimacich sond je pruzny kantilever, do kterého jsou nasledné
vyleptany vodivé elektrické kontakty a také nanesena vrstva piezoelektrického materi-
alu [14]. Kantilever s hrotem muzZe byt vybuzen mechanicky pomoci externiho zatizeni
nebo elektricky ptrivedenim elektrického signalu na elektrody. Budici vstupni elektricky
signal je porovnavan s mérenym vystupnim signalem. Naptiklad nastavuje vzdy rozdil
faze mezi vstupnim a vystupnim signalem tak, aby byl tento rozdil nulovy a tim se
muze zaznamenat zména rezonancni frekvence kantileveru.

Dal$im typem samosnimacich sond je kfemenna ladicka (QTF, z anglického Quartz
Tuning Fork) na obr. 1.11. V bézné praxi se pouziva jako zdroj presné frekvence pro mé-
feni Casu - nejrozsifendjsi pro tento tcel jsou QTF s frekvenci 2% Hz neboli 32,768 kHz.
Pri zakladni vlastni frekvenci ladicky kmitaji raménka proti sobé. V tomto médu dosa-
huje ladicka nejvyssich hodnot @ a je také nejméné ovliviiovana vnéjsimi otfesy a razy.
To je vyhodné pro pouziti v prenosnych zatizeni, napiiklad v naramkovych hodinkach,
pro které byl rezonator QTF vyvijen predevsim.

V

Obrazek 1.11: Schéma QTF s hrotem.

Diky vysokému @-faktoru se vyuziva také v SPM mikroskopii. Symetrie ladicky
ovliviiuje @-faktor, proto je kladen diraz, aby se omezila hmotnost hrotu na mini-
mum nebo se spravné vyladila symetrie ladicky, napriklad nalepenim objektu stejné
hmotnosti na druhé raménko ladicky.

1.2 Mikroskopie magnetickych sil

Poté co roku 1986 vynalezli Binning a Rohrer AFM mikroskop, nechybélo mélo k objevu
mikroskopie magnetickych sil (MFM, z anglického Magnetic Force Microscopy). V roce
1987 tento krok ucinili Martin a Wickramasinghe a jejich postup je popsan v publikaci
o pouziti magnetickych hroti v AFM [1]. MFM je jedna z magnetickych zobrazovacich
metod, kterd dokaze poskytnout vysoké rozliseni (10nm - 100nm). Oproti metodé
AFM se pouziva ostry magneticky hrot pfipevnény na ohebném kantileveru. Schéma
metody je mozné vidét na obr. 1.12.

Obraz je tvoren skenovanim hrotu po povrchu. Méti se sila ¢i gradient sily jako
funkce polohy [15]. Interakei mezi hrotem a povrchem vzorku dochazi k vychyleni
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Obréazek 1.12: Schéma skenovani magnetickym hrotem pri MFM

polohy kantileveru. Protoze jsou magnetické sily dalekodosahové, méri se zpravidla ve
vyssich vzdéalenostech hrotu od povrchu vzorku, ¢imz se vylouci vliv kratkodosahovych
sil.

1.2.1 Magneticka interakce

Ve fermomagnetickém materialu se nachazi doménové magnetické struktury, ve kterych
maji atomy i molekuly shodné orientované magnetické momenty. Tyto domény jsou tvo-
feny dipdlem, ktery vytvari magnetické pole, Pokud jsou domény shodné orientovany,
nad povrchem vzorku se vytvori magnetické pole. Magnetické sily jsou dalekodosa-

3 naproti tomu kratkodosahové atomarni sily,

hové (interakce mezi dipély zavisi na r~
jako van der Waalsova interakce, zavis{ na r=%). Proto pro separaci dalekodosahovych
magnetickych sil a kratkodosahovych sil je treba se pohybovat s hrotem ve vySce nad

povrchem vzorku od 10 nm do 100 nm [5].

1.2.2 Separace magnetického signalu

P1i zobrazeni magnetickych domén pomoci MFM je velice dilezité, jak moc je hrot
vzdalen od povrchu vzorku. Pri praci v urcité vzdalenosti, kdy pusobi dalekodosahové
sily, se zaCne projevovat efekt magnetickych sil a obraz tedy bude obrazem magne-
tického pole vzorku. V téchto vzdalenostech se mohou obcas projevit i sily kratsiho
dosahu. Byl proto potifeba vymyslet zptsob, kterym se daji tyto vlivy uplné odstra-
nit. Nejvice pouzivanym zpusobem, jak oddeélit kratkodosahové sily, které vystupuji v
mérené topografii a dalekodosahové sily je nejdiive topografii zmétit, a pak urcitym
zpusobem tuto topografii pouzit pro méreni magnetickych sil. Nejuzivanéjsi metodou
je tzv. Lift mod.

Lift méd

Lift méd (také second pass) je nejpouzivanéjsi technika pro zobrazovani MEM. Pro
méreni magnetického signédlu se vyuziva dvou krokt, které jsou znazornény na obr. 1.13.
Pti prvnim kroku je hrot v blizkosti povrchu a prevazuji kratkodosahové interakce,
které odpovidaji topografii vzorku. Pii druhém kroku se hrot vzdali alespon o 10 nm
od povrchu vzorku a kopiruje topografii, kterou zaznamenal v predeslém kroku. To
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zpusobi to, ze hrot udrzuje konstantni vysku nad povrchem vzorku a topografie jiz
neovlivni méreni magnetického signélu.

4

/

Vzorek

Obrézek 1.13: Lift méd - nejbéznéjsi technika skenovani v MFM. Pti prvni kroku
(1) hrot zaznamenava topografii, v druhém kroku (2) je hrot zvednut o vzdalenost h
(minimalné o 10 nm) a kopiruje topografii.

1.2.3 Sondy pouzivané v MFM

Hrot, kterym skenujeme po povrchu vzorku, by mél byt vyroben z takového materidlu,
aby mél co nejvétsi magneticky moment. V idedlnim ptipadé by mél byt hrot tvoren
jednou magnetickou doménou, aby nedochazelo k ovliviiovani magnetickych domén na
hrotu a tim by dosahoval hrot vyborné citlivosti. Na vyrobu prvnich magnetickych
hroti k mapovéni magnetickych sil byly pouzity niklové ¢i kobaltové draty [15]. Déle
se téz pouzivaly wolframové draty, na které se nandsely tenké magnetické vrstvy [16].
V posledni dobé se spise vyuziva kiremikovych nebo kremik-nitridovych hroti, které
jsou pokryty tenkou feromagnetickou vrstvou. Stale vice se pri studiu magnetickych sil
vyuziva vnéjsitho magnetického pole, proto jsou hroty vyrabény z magneticky tvrdych
materidlu pro jejich velkou odolnost vii¢i vnéjsimu magnetickému poli. Naopak magne-
ticky mékké materidly tuto vlastnost nemaji. Pouzité feromagnetické materialy se déli
na dvé skupiny, a to:

o Magneticky mékké materidly - smér magnetickych momenti z takovychto materi-
alt vzdy podléhaji vlivu prilozeného vnéjsiho magnetického pole. Hrot bude vzdy
ovliviiovan pritazlivymi silami, magneticky moment se postupné prizptsobi méni-
cimu se magnetickému poli. Kviili jeho snadné zméné magnetického momentu jsou
tyto materidly nevhodné pro méreni v externim magnetickém poli [11]. Takovéto
materidly jsou naptiklad Zelezo (Fe) a permalloy (NiFe).
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o Magneticky tvrdé materialy - tyto magnetické materidly zustavaji magnetické i po
zaniku pole, kterym byly zmagnetovany a castecné se chovaji jako trvalé magnety.
Smér magnetickych momenti z takovychto materidlit by se béhem skenovani
nemél ménit, coz umoznuje ziskat informaci o sméru pusobiciho rozptylového
pole vzorku. Prikladem takovychto materiala jsou kobalt nebo slitiny kobaltu a
chromu (CoCr).
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2. Vyroba MFM sond

Existuje rada metod, kterymi je mozno magnetické sondy vyrabét. Moznosti vyroby
téchto sond zavisely na dostupnych prostiedcich, kterymi by bylo mozné tyto sondy
vyrabét. Prvni metodou byl proces pomoci indukovaného fokusovaného elektronového
svazku (FEBID, z anglického Focused Electron Bean Induced Deposition [17]. Jedna
se 0 metodu umoznujici primou depozici materialu za vzniku struktur definovanych
tvari a rozméru. Jsou zalozeny na aplikaci vhodného plynu (prekurzoru), ktery je
privadén pomoci systému vstrikovani plynu na povrch materidlu, a pomoci ptisobeni
elektronového svazku je rozkladan na jednotlivé komponenty. Z pohledu vyroby je tento
proces pomérné drahy a c¢asové velmi narocny.

Druhou metodou vyroby magnetickych hrotia je lepeni magnetickych drati na
kremennou ladicku. Metoda je zalozena na kfemenné ladicce o rezonancni frekvenci
32,768 kHz, na kterou je prilepen drat z magnetickych materiald, jakymi je cin nebo
kobalt. Drat je ukoncen hrotem, ktery se mize vytvaret dvéma zpiisoby. Jednim ze
zpusobt je elektrochemickym leptanim nalepeného hrotu k dosazeni potiebné ostrosti
hrotu. Dal$im ze zpiisobu je strihani dratku a jeho nésledné prilepeni na konec kie-
menné ladicky:.

Dalsi metodou vyroby magnetickych hrott je nanaseni tenkych vrstev materialu
na komercni sondu. Sonda, kterd je pouzita pro depozici tenkych vrstev, je komercéné
vyrabéna sonda Akiyama (Akiyama-Probe).

2.1 Sonda Akiyama

Pro vyrobu byla zvolena komeréné dostupna sonda Akiyama (obr. 2.1). Akiyama je
samosnimaci sonda na bazi kfemenné ladicky skladajici se z keramické desticky s dvéma
elektrickymi kontakty, ke kterym je pfipevnéna kiemennad ladicka. Kantilever s hrotem
je pripevnén mezi oba volné konce ladi¢ky (obr. 2.1b). Rezonancni frekvence sondy
Akiyama je priblizné 50 kHz a Q-faktor okolo 1800. Sonda Akiyama je navrzena pro
praci v riiznych prostredich, naptiklad ve vakuu, za nizkych teplot nebo pro méreni na
vzduchu.

Elektricky signal je priveden na elektrody ladicky a vyvola jejich deformaci, coz je
vidét na obr. 2.2a. Raménka ladicky (obr. 2.2b) za¢nou kmitat ve stejné rovingé, ale s
opacnou fazi, takze se priblizuji a vzdaluji. Tento pohyb méa za nésledek rozkmitani
prilepeného kantileveru s hrotem (obr. 2.2¢), ktery kmita v ose kolmé na rovinu kmitani
ramének.
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Obréazek 2.1: Zobrazeni sondy Akiyama,(a) cely pohled na sondu [18], (b) pohled na
sondu shora v SEM, (c) zvétseny bo¢ni pohled na hrot sondy Akiyama.
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(a) (b) ()
Obrazek 2.2: Kmitani ladicky sondy, (a) rozkmitani v roviné kfemenné ladicky, (b)

transformace pohybu na kantilever, (c¢) kmitani kantileveru s hrotem kolmo na rovinu
kmitani kfemenné ladicky. Prevzato z [18].
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2.2 Nanaseni tenkych vrstev

V ramci této prace byla pro pripravu magnetickych hrotii vyuzita skupina technik s na-
zvem Depozice z plynné faze (PVD, z anglického Physical Vapour Deposition). Pro
depozici byly vybrany tfi metody, které byly dostupné na Ustavu fyzikdlniho inZenyr-
stvi (UFI) nebo ve Stfedoevropském technologickém institutu (CEITEC, z anglického
Central FEuropean Institute of Technology). Metoda iontového naprasovani (IBS, z ang-
lického lon Beam Sputtering) dostupna na UFI a dvé metody, magnetronova depozice
a vakuové naparovani nachazejici se na technologickém institutu CEITEC.

2.2.1 Iontové naprasovani

Iontové naprasovani je jedna z metod fyzikalni depozice tenkych vrstev. Vyuziva iontovy
svazek, ktery dopada na ter¢ s materidlem, ktery chceme nanést na vzorek. Tento
materidl je pomoci iontti odprasovan a dopada na povrch vzorku, kde vytvori tenkou
vrstvu obr. 2.3. Na UFI je tato metoda realizovdna pomoci vysokovakuové depoziéni
aparatury, kterd obsahuje iontovy zdroj Kaufmanova typu [19].

Zdroj iontového svazku

Vzorekl

deponovany

material Otocny terc

s materidlem

Obrazek 2.3: Schéma metody lontového naprasovani, upraveno z [19].

2.2.2 Magnetronové naprasovani

Magnetronové naprasovani vyuziva podobného principu jako iontové naprasovani. Za-
fizeni na magnetronové naprasovani od firmy BESTEC se nachazi v technologickém
institutu CEITEC. Bombardovanim terce energetickymi casticemi se materidl terce
rozprasuje a tento rozpraseny material dopada na vzorek. Systém pro magnetronové
naprasovani se sklada z vakuové komory, ktera je Cerpana na vysoké vakuum. Uvnitt
komory je usazen ter¢ s materidlem. Terc je zapojen do obvodu jako katoda a privadi
se na néj napéti. Do komory se ptripousti pracovni plyn, nejcastéji argon. Pred tercem
se po privedeni napéti zapali v argonu doutnavy vyboj (plazma). Vyboj se projevi
jako zdroj svétla. Argonové ionty bombarduji povrch terce, material se rozprasuje a je
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deponovan na substrat. Pod materidlem terce je umistén silny magnet, ktery je chla-
zeny vodou. Pritomnost magnetického pole zefektiviiuje ionizaci argonu v plazmatu a
ve svém dusledku zlepsuje rozprasovani. Nejvice se tato technologie vyuziva pro de-
pozice vrstev obsahujicich vodivé materidly (kovy), které nejsou efektivné dosazitelné
jinymi, napriklad chemickymi metodami nanaseni vrstev [20]. Vyhoda této metody je
predevsim nanesené tenké vrstvy na velikou plochu vzorku. Nevyhoda je, Ze material
po dopadu na vzorek nepreda dostatecné mnozstvi své energie, a proto se muze od po-
vrchu vzorku odrazit a dopadnou na jinou cast vzorku. Dalsi nevyhodou je, Ze depozice
neni smérova, ale atomy deponovaného materidly jsou emitovany do celé komory. Po
nekolika testech se zjistilo, ze dochazelo k depozici i na elektrické kontakty sondy, které
se navzajem zkratovaly.

2.2.3 Vakuové naparovani

Tato metoda zahrnuje dva zakladni procesy, a to zahifati materialu a nasledné odpa-
feni a kondenzaci na substratu. Pro odpareni materialu se uziva elektronového svazku.
Elektrony jsou emitovany z wolframového vldkna ve vétsiné pripad tepelnou emisi.
Emitované elektrony jsou nasledné urychleny a jejich trajektorie je silnym magnetic-
kym polem ohybédna o 270° a dopadaji na material. Odparovany material je vétsinou ve
formé ingott, coz jsou malé peletky (ve formé malych vélecki). Po dopadu elektroni
na povrch materidlu ztraci elektrony kinetickou energii, ta se preménuje na energii
tepelnou a ta zahiivd material. Az je teplota dostatecné vysoka, zacnou vznikat z ma-
terialu pary. Vznikla para dale pokracuje smérem vzhiuru ke vzorku, na ktery chceme
nanést materidl. Materidl kondenzaci ulpi na povrchu vzorku. Vzorek se také otaci,
aby doslo k rovnomérnému naneseni materidlu. Tento proce se provadi ve vysokém
vakuu (v rozmezi 1 x 1075mbar az 1 x 107" mbar), aby nedochézelo k znecistovani
naneseného povrchu. Vyhoda této metody je predevsim ve smérovosti depozice, kdy
deponovany materidl nevytvari parazitni materidlové paprsky jako u magnetronové
depozice. Tato metoda nanaseni se jevi jako nejvhodnéjsi pro priravu magnetickych
sond. V technologickém institutu CEITEC je zatizeni pro vakuové naparovani od firmy
BESTEC znazornéné na obr. 2.4.

2.3 Navrh pripravku k depozici MFM sond

Pro pokryti hrotu sondy magnetickym materialem bylo nezbytné navrhnout pripravek
pro depozici sondy tak, aby nedoslo k naneseni materialu na kontakty sondy, které jsou
potieba k tomu, aby raménko sondy kmitalo na rezonanc¢ni frekvenci. Déale je nutné
brat ohled na pouzité materialy. Tenké vrstvy se nandsi v depozi¢nich komorach za
vysokého vakua, aby nedochazelo k nandseni necistot mezi nanaseny material. Proto
je potreba pripravek pro sondy vyrobit z materiali, které jsou kompatibilni s vakuem.
Nevhodné vlastnost materialii ve vakuu je desorpce plynii, tedy plynéni materiali, coz
je uvolnovani nezddoucich ¢astic do vakuového systému z materidlu. Je pozadovano, aby
materidly, které se vkladaji do vakuovych systémi, mély desorpci plyni co nejmensi.
Tyto materidly pak méné ovliviiuji ¢erpani komory a ty pak mohou dosahovat vyssiho
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Svazek elektrontl

Odpatovany material

Kalizek

I — |

Zhavéné vlakno l |

177 X

Akceleracéni miizka Usmériovaci Magnet
desky

Obréazek 2.4: Na levé strané zobrazeni depozi¢ni metody, na pravé strané obrazku pti-
stroj pro vakuové napafovani od firmy BESTEC, prevzato a upraveno z [21].

vakua a nedochazi ke kontaminaci vrstev na pripravovanych sondach.

Pti vyrobé pripravku byly vyuzivany prevazné materidly jako dural, nerez a plechy
ze slitiny médi. Dural s oznacenim EN AW 6082 je vyhodny pro svoji nizkou hmotnost a
jednoduchou obrobitelnost. V pripravku pro depozici sondy je z tohoto materiadlu vyro-
bena vétsina nosnych dili. Ze slitiny médi, konkrétné CuSng jsou vyrobeny predevsim
soucasti, které slouzi k prekryvu sond, aby nedoslo k depozici kontakti a tim i zne-
hodnoceni celé sondy. Dalsim materidlem je nerezova ocel, ktera slouzi jako spojovaci
material.

Pozadavky na pripravek k depozici sond byly takové, aby prekryl vsechny diile-
zité ¢asti sondy a aby byl materidl nanesen v idealnim pripadé pouze na hrot sondy.
V nésledujicich podkapitolach uvedeme postupné vyvoj jednotlivych dila pripravku pro
depozici sond. Pti navrhu pripravku byl bran zietel také na to, aby byl pripravek kom-
patibilni s riznymi zafizenimi. Tato zafizeni jsou jiz zminéné aparatura ,Kaufman*
vyuzivajici iontové naprasovani na UFI, magnetronové naprasovani a vakuové naparo-
vaci zafizeni od firmy BESTEC v institutu CEITEC. Zpocatku byl drzak navrhovan
pro aparaturu ,,Kaufman“. Byl vyroben dodatecny mezikus, na ktery se drzak upevni,
a poté se mize umistit do této aparatury. Navrhy modelu soucasti byly vytvoreny
v programu Autodesk Inventor.

2.3.1 Navrh 1

Pro prvni navrh pripravku pro depozici byly vyuzity nosi¢e vzorku, které se bézné
vyuzivaji v depozi¢ni aparature IBS. Sklada se z dvou ¢asti, rybinové drazky a desticky,
na kterou se daji vzorky rtzné pripeviovat. Pro upevnéni sondy na desticku byla
zvolena oboustranna uhlikova paska. Aby nedoslo ke zkratovani kontaktt deponovanym
materidlem, byl nad sondu umistén kryci plech, ktery zakryval celou sondu s vyjimkou
hrotu, na ktery se nanasel deponovany material. Plech byl umistén na dva duté dily,
diky kterym se kryci plech nemohl dotknout hrotu.

Hlavnim nedostatkem bylo lepeni na pasku, kterym mohla byt sonda nalepena
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(a) Kryci plech (b)
duty dil

Sonda Akiyama

Drzak na vzorky
10 mm

| | Rybinova drazka

Obréazek 2.5: Prvotni navrh pripravku pro depozici sondy.

ktivé a pri zakryti krycim plechem mohlo dojit k naneseni tenké vrstvy kovu i na c¢asti
kremenné ladicky. Dale mohla byt sonda prilepenim na pasku a néslednym odejmutim
z pasky ponicena.

2.3.2 Navrh 2

V druhém névrhu tvoril pripravek drzak z hliniku s drazkami, do kterych se sonda
Akiyama dala umistit, a mohlo byt deponovano vice sond soucasné. Sonda byla v drazce
uchycena pomoci pruzného plechu, ktery byl k drzaku ptripevnén nékolika srouby a za-
mezoval pohybu sondy. Sondy byly néasledné prekryty plechem, ktery zakryval celou
oblast. V krycim plechu byly vyvrtany otvory o pruméru 1 mm, aby deponovany ma-
terial mohl pronikat timto otvorem a dopadat na hrot sondy. Kryci plech byl volné
nastavitelny a pomoci sroubt se dal lehce zaaretovat. Nejvétsi nedostatek predstavo-
val velkou vzdalenost kryciho plechu s otvory od hrotu sondy, protoze pak mohl byt
materidl nanesen i na c¢asti ladicky:.

2.3.3 Navrh 3

Ve tietim navrhu (obr. 2.7) bylo oproti ndvrhu druhému provedeno odlisné frézovani,
aby mohl byt plech umistén blize hrotu sondy. Bylo také zménéno uchyceni Akiyamy.
Nebyl to jeden plech, ktery drzel sondy, ale ¢tyri samostatné delsi plisky, kvuli lepsi ma-
nipulaci. Pruzny plisek byl prizvednut, sonda mohla byt vlozena do drazky a zasunuta
pod plisek, ktery sondu drzel pri jakékoliv manipulaci na misté. Kryci plech byl ohnut
do potiebného tvaru tak, aby dosedl na vyvysena mista nad sondou, ktera zabranovala
kontaktu sondy s plechem a tim jeji poskozeni. Kryci plech byl opét volné nastavitelny
a pomoci dvou sroubu se dal lehce zaaretovat. Tento navrh byl jiz realizovan a realné
pri depozici vyzkousen. Uz pti prvni depozici nastal problém pri nastavovani otvoru
nad hrotem druhé sondy. Bylo nutné pohybovat celym krycim plechem, abychom na-
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(a) Pruzny plech  (P) Sonda Akiyama

10 mm

Drzak

! ' Kryci plech
Obrazek 2.6: Druhy navrh drzaku pro depozici sondy.

stavili otvor nad druhy hrot, a tim bylo manipulovano i s otvorem nad hrotem, ktery
byl uz nastaven. Ponévadz nejsou vzdy sondy Akiyama stejné, obcas se mohou lisit
rozmeéry keramické desticky, proto se nepodarilo lehce nastavit obé sondy zaroven. Po
dlouhé pripravé se nastaveni otvorti preci jen povedlo, ale pri dalsi modifikaci drzaku
byl tento nedostatek bran v tivahu. Nejvétsi nedostatek v tomto navrhu tedy predsta-
vovalo nastavovani kryciho plechu nad hroty sond. V néasledujicim navrhu byl proto
kryci plech rozdélen na vice ¢asti, aby kazda sonda méla sviij samostatni kryci plech
nemuseli byt na sobé zavislé. velkou vzdélenost otvoru od hrotu sondy, ktera byla v
nasledném kroku odstranéna. Kryci plech byl lehce upraven tak, aby vzdélenost otvoru
a hrotu byla co nejmensi.

(a) Kryci plech (b)

Pruzny plisek
Sonda Akiyama

I 10 mm
[ |

Drzéak

Obrézek 2.7: Treti navrh drzdku pro depozici sondy.
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2.3.4 Navrh 4

Ve ¢tvrtém navrhu (obr. 2.8) byl problém s nastavovanim kryciho plechu s otvory vyfte-
sen a kazda sonda méla sviij kryci plech s otvorem, takze mohl byt otvor pro depozici
nastavovan libovolné pro kazdou sondu zvlast. To byla obrovska vyhoda, protoze se
kryci plechy mohly nastavovat nezavisle na sobé. Kryci plech byl umistén v drazce,
kterd byla do drzaku dodatecné vyfrézovana, a aby se kryci plech mohl pohybovat
jen v jednom sméru, byly do drzaku primontovany zarazky, které zabranovaly pohybu
vzhuru. Pohyb kryciho plechu v drézce zajistoval sroub, ktery byl pripevnén ke krycimu
plechu a se kterym slo otacet, a tim slo pohybovat také kryci plech. Aby kryci plech
drzel ve spravné pozici, byla ke sroubu priddna pruzina, ktera naopak odtlacovala kryci
plech od drzaku tak, aby bylo mozné jemnym otacenim Sroubu nastavit takovou po-
lohu otvoru, kterda by umoznila naneseni materialu pouze na hrot sondy. Zbytek drzaku
zakryval stinici plech, ktery slouzil k prekryti predevsim zbylé ¢asti sondy, aby nedoslo
k naneseni kontaktt.

(a) Piekryvaci plech  (b)

Sonda Akiyama

Sroub s pruzinkou

Plech pro drazku Drzak Kryeci plech
10 mm

Obrazek 2.8: Ctvrty navrh drzaku pro depozici sondy.

2.3.5 Navrh 5

Jak je z (obr. 2.1b) dobfe patrné, hrot, kterym je zakoncena sonda, neni presné kolmy
na rovinu kantileveru, ale je pod ur¢itym thlem. Za pomoci skenovaciho elektronového
mikroskopu (SEM, z anglického Scanning Electron Microscopy) byly potizeny obrazky
sondy i s hrotem a nasledné byl urcen thel naklonu hrotu. Tento thel byl po radé
meéreni urcen priblizné na 27°. Z tohoto divodu byly na drzaku provedeny vyraznéjsi
zmény, a to pridanim ¢ty modifikac¢nich ¢lent, které slouzily k nédklonu sondy pod
patficnym uhlem, a jsou zobrazeny na obr. 2.9. Maly klinek se k drzaku upevnoval
pomoci oboustranné uhlikové pasky. Kryci plech se miize pohybovat ve stejnych draz-
kach, které jsou v modifikac¢nich ¢lenech, jako v predchozim navrhu a prekryvaci plech
byl podlozen dvéma dutymi dily, aby prekryval zbytek sondy, kterou maska nebyla
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schopna zakryt.

(a) ] Piekryvaci plech (b)
Krycf plech Sonda Akiyama

Duty dil Klinek Pruzny plisek

Nastavitelny ¢len
pro kryci plech

Drzak Sroub s pruzinkou 10 mm

Plech pro drazku —
Obrézek 2.9: Paty navrh drzaku pro depozici sondy.

2.3.6 Navrh 6

Dtivodem k vylepseni patého navrhu bylo obtiznéjsi vkladani sondy do drzaku. VSechny
modifikac¢ni ¢leny, které byly pouzity v patém navrhu, byly nahrazeny jedinym ¢lenem,
a to velkym klinem, ktery se pfipevnil pod cely drzak. V patém navrhu byla sonda
vkladana na klinek, ktery byl jiz pod thlem a neopatrnd manipulace mohla zptsobit
poniceni sondy nebo ulomeni raménka. V Sestém navrhu (obr. 2.10) bylo vkladéani
sondy usnadnéno tim, ze se nejprve sonda vlozila do drazky, v drzaku se pripevnila,
prekryla krycim plechem a nasledné mohl byt cely drzak pomoci dvou sroubti upevnén
na velky klin, ktery byl umistén na drzdk vzorku a zalozen do pristroje na depozici
tenkych vrstev. Je vidét, Ze Sesty navrh se v hodné ohledech podoba ¢tvrtému névrhu.
Sesty navrh slouzil k lepsi manipulaci pti vkladani sondy do ptipravku. Ctvrty navrh
byl pro nase potteby dostatecny, proto byla jeho koncepce vyuzita i pti tomto navrhu.

2.4 Proces vyroby magnetickych hrott

Prevazna vétsina procesu vyroby magnetickych hrott probihala v budové technologic-
kého institutu CEITEC. Pti prvnich testech depozice tenkych vrstev se vyuzivaly dvé
podobné metody, IBS a magnetronova depozice. Bylo zjisténo, ze material v nékterych
pripadech dopadl i na elektrody sondy, coz zpusobilo jeji zkrat a znic¢eni sondy. Proto
byla depozice dale provadéna jen v zafizeni pro vakuové napafovani.

Pro spravnou funkénost a optimalizaci funkce sondy bylo zapottebi zjistit vlastnosti
této sondy pred samotnym nanesenim materialu na hrot. Pro charakterizaci byla sonda
umisténa také do elektronového mikroskopu.

Po zobrazeni sondy v elektronovém mikroskopu byla vlozena do ptipravku pro de-
pozici. Byla upevnéna pruznym plechem, prekryta krycim plechem a nasledné byl cely
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a (b)
(a) Kryci plech Plech pro drazku Sonda Akiyama

Pruzny plisek

Sroub s pruzinkou

10 mm

Prekryvaci plech " Drzak ——
Obrazek 2.10: Sesty, findlni névrh drzaku pro depozici sondy.

drzdk umistén na klin. Byl pfimontovan k drzaku pro vzorky, ktery se vkladal do
zaklddaci komory depozi¢niho zafizeni.

Cely pripravek byl pfenesen k optickému mikroskopu, kde byl nastaven otvor v kry-
cim plechu primo nad hrotem sondy. Nastavovani otvoru nad hrot sondy probihalo tak,
ze byl kryci plech posouvan pomoci sroubu, ktery se nachazel v ¢ele drzaku. Pomoci
zaostFeni na hranu otvoru kryciho plechu a ndsledné na hrot sondy (obr. 2.11) byla
hrana nastavovana tak, aby byl vidét pouze hrot.

Hrot

-
=

100 ym

—

Obrazek 2.11: Prolozeni dvou snimku zaostfenych na hranu a na hrot sondy.

Poté byl cely pripravek se sondou vlozen do zakladaci komory depozi¢niho zafizeni
a zacala samotnd depozice. Jako feromagnetickou tenkou vrstvu jsme zvolili kobalt. Na-
nesené vrstva byla deponovana rychlosti od 0,6 A /s do 0,9 A /s. Kvili geometrii hrotu a
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otvoru v krycim plechu byla celkova vrstva feromagnetického materialu zvolena 300 nm.
Po prepoctech vychazela tloustka nanesené vrstvy na hrotu priblizné 42nm, coz je
podle [22] dostacujici vrstva pro magnetickd méreni.

Obréazek 2.12: Pripravek pfipevnény na drzak vzorki a pripraveny k vlozeni do zaklé-
daci komory vakuového naparovaciho zatizeni BESTEC.

Nésledné byla sonda vyjmuta z depoziéniho zafizeni a z drzdku, aby byla opét
vlozena do elektronového mikroskopu a provedeno opétovné zobrazeni sondy.
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3. Zkoumania méreni magnetickych
sond

Ke zkoumani vyrobenych magnetickych hrott byl vyuzit mikroskop TESCAN LYRA3
s iontovym/elektronovym svazkem umistény v technologickém institutu CEITEC [23].
Pro zkoumani magnetickych hrotii dostacil elektronovy svazek. Pro tcely méreni byl
pouzit mikroskop LiteScope firmy NenoVision (obr. 3.1) [24]. Méfeni bylo provadéno
v bezkontaktnim modu.

'o‘ 10 cm

Obrazek 3.1: Mikroskop LiteScope.

3.1 Zkoumani magnetickych hrotd v SEM

Pti zkoumani zkouméani sond v SEM byly sondy zobrazovany pied depozici, bez mag-
netické vrstvy. Tyto komercéni sondy Akiyama budeme déle nazyvat jako nemagnetické
sondy. Po depozici, sondy s magnetickou vrstvou budeme nazyvat magnetické sondy.
Pro zkouméni magnetické vrstvy byly vyuzity nékteré detektory nachazejici se v mi-
kroksopu TESCAN LYRAS3. Pro bézné zobrazovani vzorku slouzi detektor sekundarni
elektronu (SE, z anglického Secondary Electron). Elektrony z elektronového svazku vy-
razeji elektrony v elektronovém obalu atomii a tyto elektrony jsou poté timto detekto-
rem detekovany. Pomoci SE detektoru byly zobrazovany sondy pfed i po depozici. Byla
zkouména homogenita nanesenych vrstev nebo zjistovan vrcholovy polomér hroti jed-
notlivych sond. V mikroskopu byly porizovany snimky sondy pred a po kazdé depozici
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magnetické vrstvy. Pred depozici bylo ze snimkt zjistovano, jestli neni hrot poskozen
a také byl zméfen vrcholovy polomér hrotu sondy (obr. 3.2). Po depozici byl vrcho-
lovy polomér zméten znovu a z rozdilu vrcholovych polomeéri sondy pred a po depozici
mohla byt urcena tloustka nanesené vrstvy.

SEM HV: 100KV WD: 10.00 mm I I SEMHV-10.0kV  WD: 10.00 mm | I LYRA3 TESCAN|
View field: 3.00 pm Det: SE 500 nm View field: 3.00 pm Det: SE 800 nm
SEM MAG: 92.3 kx  Date(m/dly): 04/17/18 33 - 93 Dats : 040

Performance In nanospace

Obrazek 3.2: Zobrazeni hrotu stejné sondy pied a po depozici, (a) méfeni poloméru
hrotu pred depozici, (b) méfeni poloméru hrotu po depozici

Dalsim dilezitym parametrem pro sondu bylo, kde vsude je kobalt nanesen, pro-
toze hmotnost materialu ovliviiuje jak rezonancni frekvenci sondy, tak i Q-faktor. Pro
zobrazeni materialti na povrchu sondy se mohou pouzivat detektor zpétné odrazenych
elektront (BSE, z anglického Back Scattered Electrons).

Elektronovy svazek dopadajici na vzorek interaguje s kladnymi jadry atomii. Pokud
je uhel elektronu takovy, ze vlétne do gravitacniho pole atomu, obleti ho a vrati se ze
vzorku bez zpomaleni, pak se tyto elektrony nazyvaji zpétné odrazené a detekuji se
BSE detektorem (obr. 3.3). Jadra atomu jsou ve vSech prvcich rozdilné, se zvysujici se
velikosti jadra se pocet BSE zvétsuje a tim se miizou rozeznavat jednotlivé materialy.
Na obr. 3.4 lze vidét zobrazeni hrotu sondy pomoci dvou detekénich metod. Pomoci
metody BSE byl urc¢en materialovy kontrast, svétlejsi mista znamenaji naneseny ma-
teridl o vétsim atomovém d¢isle (tedy kde se nachézi kobalt), tmavsi mista znézornuji
materidl sklddajici se z atomii o niz$§im atomovém ¢islo (kantilever s hrotem je vyroben
z kiemiku).

Dalsi metodou, kterda byla pro charakterizaci naneseného materidlu vyuzita, byla
energeticky disperzni rentgenova spektroskopie (EDS, z anglického Energy-dispersive
X-ray Spectroscopy). Ozarenim materialu elektrony vzniké také rentgenové zatreni. Pri
dopadu elektront na povrch zkoumaného vzorku jsou z vnitinich slupek atomii vyra-
zeny elektrony, které jsou nahrazeny elektrony z vyssich energetickych hladin. Rozdil
energie pri prechodu se projevi ve formé zareni. Pro kazdy prvek toto zareni dosahuje
specifickych hodnot energie, podle které se miize urcit zastoupeni prvki ve zkouma-
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Svazek
elektronu

Zpétné odrazeny
® clektron

Jadro

Obrézek 3.3: Schéma znazornujici zpétné odrazeny elektron.

SEM HV: 15.0 kV

Obrazek 3.4: Snimek z elektronového mikroskopu LYRA3, (a) snimek pomoci SE de-
tektoru, (b) snimek pomoci detektoru BSE, kde 1ze vidét materidlovy kontrast.
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ném vzorku. Na obr. 3.5 je zndzornéno energiové rozlozeni materidlii na hrotu sondy.
Nejvétsi zastoupeni ma kiremik (Si), ze kterého je kantilever s hrotem vyroben.

» _cps/eV.
2.50083%eV0-KCo-L

Ag-LA

2.04

1.5

1.04

0.59

Obrézek 3.5: Energiové rozlozeni materiali na hrotu sondy. Nejvétsi zastoupeni z prvki
ma kremik, ze kterého je kantiliever vyroben, dale kobalt, ktery je nanesen na hrotu
sondy. Hlinik se ve spektru objevuje také, protoze je sonda umisténa na hlinikovém
drzaku.

Na obr. 3.6 lze vidét, kde vsude byl nanesen kobalt po depozici.

SE

Map data 1097 Map data 1098
SE HV: 10kV_WD: 10.0mm SE _HV: 10kV_WD: 10.0mm

Obrazek 3.6: Kobalt(zndzornén cervenou barvou) na hrotu sondy Akiyama.

3.2 Meéreni magnetickych hroti pomoci AFM mik-
roskopu

Déle byla testovana funkénost vyrobenych sond. Testovani probihalo na AFM mikro-
skopu LiteScope. Bylo vyrobeno celkem Sestnact magnetickych sond, z nichz dvanact
bylo po depozici funkénich. Cty¥i sondy, které nebyly funkéni, mély naneseny mimo
jiné kontakty, takze byla sonda nefunkcéni. Tyto sondy byly deponovany za pouziti
pripravkt ve fazi navrht 3 a 5. U tretiho kvili krycimu plechu, kterym bylo obtizné
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nastavit otvory nad vice sond. U patého navrhu Slo o nastaveni jednotlivych krycich
plechti, protoze byly sondy pod thlem a nebylo zfejmé, jak moc by mél byt hrot za-
kryt. Charakteristickymi vlastnostmi sondy Akiyama jsou jeji rezonané¢ni frekvence a
Q-faktor (viz 1.1.3). Je dulezité, aby se depozici @-faktor i rezonanc¢ni frekvence zmeénily
co nejméné. Ze souboru Sesti méreni pred a po depozici byla vybrana jedna reprezenta-
tivni sonda a v tab. 3.1 je zndzornéna rezonanc¢ni frekvence a @-faktor této sondy pred
a po depozici. Rezonanéni frekvence v tomto ptipadé vzrostla o 5,76 Hz a @Q-faktor klesl
o 630,1.

fr [Hz] Q-faktor
Bez mag. vrstvy 46222,68 1877,4
S mag. vrstvou 4622844 1247,3
zména 5,76 630,1

Tabulka 3.1: Porovnani rezonancni frekvence (f,) a Q-faktoru stejné sondy pred a po
naneseni magnetického materialu na hrot.

Prvnim z pokusii bylo zméfit topografii vzorku. Jako vzorek byla zvolena mald c¢ast
zaznamového zarizeni z harddisku (HDD, z anglického Hard Disk Drive). Jako refe-
rence byla topografie vzorku zmérena pomoci komeréniho AFM mikroskopu ICON od
firmy Bruker [25] s komeréné dostupnym magnetickym kantileverem a také nemagne-
tickou sondou Akiyama na mikroskopu LiteScope. Tyto reference byly porovnavany s
mérenim magnetickymi sondami taktéz na mikroskopu LiteScope. Cilem bylo zmérit
stejnou topografii s magnetickou sondou, jako se sondou nemagnetickou. Na obr. 3.7
je zobrazeno porovnani topografii s nemagnetickou sondou Akiyama a s magnetickou
sondou Akiyama. Déle na obr. 3.8 je srovnani magnetické sondy Akiyama s mérenim
na komercénim mikroskopu ICON.

a)

14.4 nm 98.6 nm
12,0 25.0
10,0 20,0

8,0 15.0

6.0

0 10,0

2.0 5.0

0,0 0.0

Obrazek 3.7: Topografie HDD, (a) méfeni s nemagnetickou sondou Akiyama, (b) métfeni
s magnetickou sondou Akiyama.

Dalsim krokem bylo zmérit magneticky signal. Méfeni bylo provadéno na stejném
vzorku HDD. Pred méfenim musel byt hrot zmagnetovan tak, aby se vytvorila jednotna
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Obréazek 3.8: Topografie HDD, (a) méfeni na komer¢nim mikroskopu ICON, (b) méfeni
s magnetickou sondou Akiyama.

orientace magnetickych domén na hrotu sondy. K zmagnetovani se pouzival neodymovy
magnet. PTi méfeni byl volen lift moéd mezi 20 nm a 100 nm, ménéna byla také i ampli-
tuda kmit. I pfi ruznych nastavenich mikroskopu se ale pozadovany magneticky signal
nepodafilo zaznamenat (obr. 3.9).

a) b)

0pm 1 2 3 4 0pm 1 2 3 4
— e — 1,19deg

1,00

0,50
0,00
- 0,50

- 1,00
- 1,37
Obréazek 3.9: Méfeni MFM na vzorku HDD, (a) méfeni MEM na komerénim mikroskopu
ICON;, (b) méfeni MFM s magnetickou sondou Akiyama. P¥i méteni byla ménéna vyska

lift modu, coz se pri nizkém lift moédu projevilo vystoupenim topografie vzorku v MFM
signalu.

Jelikoz méteni na vzorcich nefungovalo, bylo nutné vymyslet zptsob, jak ovérit,
jestli vyrobend sonda opravdu funguje. V ¢lanku [17] je experiment s magnetickou son-
dou Akiyama. Sonda. Pro ovéfeni, zda magneticka sonda funguje byl proveden podobny
experiment. Byla vytvorena smycka (obr. 3.10) z médéného izolovaného drétu o pri-
meéru 0,1 mm. Nejmensi vytvoreny primér smycky byl 300 pm. Smycka byla vlozena
mezi dvé laboratorni kryci sklicka (tloustka 150 ym) a zalita lepidlem.
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a) b)

Magneticka sonda

Kryci sklicka /
| B ]
\ |92 |
L Z ]

+ Smycka z dratu

Obréazek 3.10: Smycka o jednom zavitu pro ovéreni reakce sondy na magnetické pole,
(a) schématické zobrazeni smycky (b) pohled na smycku a kryci sklicka zboku.

Na konce smycky byl pripojen zdroj stejnosmérného napéti, kterym bylo mozné
nastavovat proud ve smycce, ktery generoval magnetické pole uvniti smycky. Magne-
ticka sonda byla umisténa do osy smycky a od horniho kryciho sklicka byl hrot vzdalen
50 pm, tedy od stfedu smycky 250 um. V tomto misté byla vypoctem urcéena velikost
magnetického pole 570 uT pii proudu 1A. Velikost magnetického pole byla srovna-
telnd s experimentem v [17]. Pti pokusu byl volen rozsah proudu od 0 A do 1A, poté
byl zménén smér proudu ve smycce a méreni bylo opakovano. Byl méfen posun rezo-
nancni frekvence v zavislosti na proudu a namérené hodnoty byly zaneseny do grafu
na obr. 3.11. Pro porovnani byla zmérena i nemagnetickda sonda Akiyama za stejnych

podminek.
7
6 ®
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Obrazek 3.11: Zavislost zmény rezonanc¢ni frekvence sondy na proudu ve smycce pro
magnetickou i nemagnetickou sondu.

Neocekavané bylo, ze nemagneticka sonda reagovala na magnetické pole zménénim
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rezonan¢ni frekvence. Zména rezonancni frekvence nebyla sice tak vyraznd, jako v pri-
padé magnetické sondy. Ke zméné rezonancni frekvence u nemagnetické sondy nemélo
dojit. Moznym dtvodem, proc¢ sonda reagovala na magnetické pole, byla pritomnost
sttibra na sondé, které spojovalo kantilever s jednim z ramének ladicky. Stiibro, které je
diamagnetické, mohlo byt ovlivnéno magnetickym polem smycky a tim mohlo dojit ke
zmeéneé rezonancni frekvence. Dalsim divodem, ktery mohl zménit rezonané¢ni frekvenci
sondy, mohla byt zvysujici se teplota médéného dratu, kterym prochazel elektricky
proud. Tento divod byl ale méné pravdépodobny, protoze se délka méreni pohybovala
do 1 minuty a zaroven byl drat prekryt dvéma laboratornimi sklicky, takze nedochazelo
k velkému rustu teploty a zaroven laboratorni sklicko v malé mire zajistovalo odvod
tepla.

Dalsim neocekavanym chovanim magnetické sondy bylo, ze pfi méfeni pro oba sméry
toku proudu se rezonancni frekvence sondy vychylovala pouze jednim smérem. Pricina
zatim nebyla objasnéna.
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Z.aver

Bakalarska prace je vysledkem autorovy ro¢ni prace zabyvajici se vyrobou sond pro Mi-
kroskopii magnetickych sil. Cilem prace bylo seznamit se s problematikou mikroskopie
magnetickych sil. Ziskané poznatky autor zuzitkoval v navrhu pripravku pro depozici
sond, ktery je v odstavci 2.3.

Pro vyrobu magnetickych hrot byly zvoleny tfi metody. Metoda vyroby sond po-
moci indukovaného fokusovaného elektronového svazku byla v disledku ¢asové naroc-
nosti a drahé vyroby zamitnuta. Dalsi metodou bylo lepeni magnetickych hrotl na kie-
mennou ladicku. Tato metoda byla realizovana pomoci lepeni cinovych drati. Metoda
byla kvili nizkému Q-faktoru u vétsiny vyrobenych sond zamitnuta. Dalsi metodou
vyroby magnetickych hroti je nandseni tenkych vrstev materidlu na hrot sondy. Pro
vyrobu byla zvolena komercéni sonda Akiyama. Byly vyuzity nékteré metody depozice
tenkych vrstev, iontového naprasovani, magnetronového naprasovani a vakuového na-
pafovan{. Piistroje, které vyuzivaji tyto metody byli dostupné na Ustavu fyzikélniho
inzenyrstvi nebo na technologickém institutu CEITEC. Z testi byla pro konecnou verzi
vybrana metoda vakuového naprasovani zejména pro vyhodu smérové depozice.

Byly vymysleno Sest navrhu pripravku pro depozici magnetickych sond. Postupnym
vyvojem a testovani byl pripravek zdokonalovan. Navrhy byly zprvu konstruovany do
piistroje na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi, pozdéjsi ndvrhy do p¥fstroji na technologic-
kém institutu CEITEC, proto bylo potieba zajistit i kompatibilitu pfipravku pro tyto
zatizeni. Navrhy byly postupné vyvijeny az do findlniho, 6. navrhu. Zaklad ptipravku
byl drzak z hliniku, ktery meél ¢tyfi pozice, takze se daly deponovat az ¢tyti sondy
Akiyama zaroven. Sondy byly v drézce prichyceny pomoci pruzného plisku. Sondy byly
prekryty krycim plechem s otvorem, ktery byl nastaven pomoci optického mikroskopu
presné nad hrot sondy, aby nedoslo k depozici jinych ¢asti, nez jen hrotu. Zbytek drzaku
zakryval prekryvaci plech, aby nedoslo k naneseni kontaktti na sondé Akiyama. Cely
drzék byl pripevnén na klinu, ktery kompenzoval sklon hrotu tak, aby byly rovnomérné
vsechny strany hrotu.

Magnetické sondy byly zkoumény v elektronovém mikroskopu. Bylo dilezité pro-
vést snimky sondy pred i po depozici, aby bylo mozné porovnat zménu povrchu hrotu
nebo jeho vrcholovy polomér, ze kterého se dala urcit tloustka nanesené vrstvy. Déle se
pomoci detektoru BSE a EDS dalo urcit pokryti materialu na hrotu sondy. Toto testo-
vani pak slouzilo jako zpétna vazba pro nastavovani hrotu pod optickym mikroskopem,
aby se nasledné mohl hrot vice zakryt nebo ne.

Meéteni s magnetickymi sondami probihalo na mikroskopu LiteScope od firmy Neno-
Vision. Pti méteni topografie vzorku byly data ziskané z magnetické sondy srovnatelné s
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nemagnetickou sondou Akiyama nebo s topografii mérenou pomoci komeréniho magne-
tického kantilieveru na AFM mikroskopu ICON. Pti méfeni magnetického signalu byly
zkouseny rizné nastaveni parametrt mikroskopu, ale zadné nastaveni nebylo optimalni
pro méreni MFM signalu a proto signal nebyl naméren.

Pro ovéreni reakce sondy na magnetické pole byla vytvorena smycky z médéného
dratu, ktera byla pripojena na zdroj stejnosmérného napéti. Pii méreni byly pouzi-
vany dvé sondy, magnetickd a nemagneticka. Podle ziskaného grafu reaguje magnetickéa
sonda vice na vzristajici magnetické pole, nez sonda nemagneticka. Zvlastni ale je, ze
i pri zméné sméru toku proudu se rezonancni frekvence vychyli na stejnou stranu.

Byly zkoumény a testovany sondy, které byly pokryty vrstvou s nominalni hodnotou
100 nm, 300 nm a 600 nm. Bylo by vhodné dale vyzkouSet nanaseni vétsich vrstev mag-
netického materidlu na sondy. V pripadé tspésné vyroby magnetickych sond by bylo
vhodné nanést na hroty téchto sond tenkou vrstvu tvrdého materialu, aby nedochéazelo
k velkému opotfebovani nebo deformaci hrotu.
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Seznam zkratek

SPM .......... Scanning Probe Microscopy

STM .......... Scanning Tunneling Microscopy

AFM ......... Atomic Force Microscopy

QTF .......... Quartz Tuning Fork

MFM ......... Magnetic force Microscopy

FEBID ....... Focused Electron Bean Induced Processes
PVD ......... Physical Vapour Deposition

PLL .......... Phase-Locked Loop

UFI ........... Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi

CEITEC ..... Central European Institute of Technology
IBS ........... Ion Beam Sputtering

SEM .......... Scanning Electron Microscopy

SE ............ Secondary Electron

BSE .......... Back Scattered Electrons

EDX .......... Energy-dispersive X-ray Spectroscopy
HDD ......... Hard Disk Drive
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