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Resumo

O objetivo do presente trabalho foi produzir e estudar magnética e estruturalmente
filmes finos de NigFejo/FesoMnsg. Os filmes foram produzidos através da técnica de DC
magnetron spulitering. Iniciamos Nnosso estudo em filmes de
Si/buffer/Nig  Fe o(30nm)/FesoMnso(15nm)/Ta(5nm), utilizando-se substratos de Si(100),
Si(111) e buffer de Cu e Ta, a fim de determinar as melhores condigdes para a obtengdo de
bom acoplamento de exchange entre as bicamadas magnéticas. Em seguida estudamos as
propriedades magnéticas de filmes em funcfo da espessura das camadas magnéticas. As
amostras produzidas para este estudo foram filmes de
Si(100)/Cu(20nm)/Nig; Fe g(temmnm)/FesoMnso(tarpvmm)/Ta(3nm), variando-se tpy entre 5 e
53nm e mantendo fixa tapy em 10nm e vice-versa. Finalmente estudamos o efeito das
irradiacdes i6nicas de He e Ne no acoplamento de exchange.

Os filmes foram caracterizados utilizando-se as técnicas de magnetrometria de
amostra vibrante, difrag@o de raios-x, refletometria de raios-x, absor¢éo de raios-x na borda
do Mn e microscopia optica de campo proximo (SNOM). Os resultados da caracterizagido
magnética de todos os filmes de Si/buffer/NiFe/FeMn/Ta mostram que eles apresentam
acoplamento de exchange logo apds a sua obtengdo por sputtering. Porém o acoplamento
via troca precisa ser induzido através do procedimento field cooling nos filmes de
Si/buffer/FeMn/NiFe//Ta. Os resultados das medidas de difragdo de raios x mostram que os
filmes apresentam estrutura cristalina FCC e texturas cristalograficas (111) e (200) quando
as camadas magnéticas sdo depositadas sobre Cu e uma Unica textura cristalografica, a
textura (111) quando elas sdo depositadas sobre Ta. Por outro lado, os resultados da
caracterizagdo magnética nos indicam que as amostras com buffer de Cu apresentam as
melhores propriedades magnéticas alto valor de Hey € baixa coercividade. A anélise de
EXAFS dos filmes com diferentes buffers nos indica que as amostras depositadas sobre Ta
¢ diretamente sobre silicio apresentam maior desordem na sua estrutura fina em relagéo as
amostras depositadas sobre Cu.

A caracterizagdo magnética dos filmes irradiados ionicamente mostrou que o valor
de Hexc dos filmes irradiados com diferentes doses de He a temperatura ambiente aumentou
em comparagdo ao valor do campo de exchange das amostras antes das irradiagdes idnicas.
Ja nas amostras irradiadas com Ne o campo de exchange diminuiu drasticamente. A partir
das medidas realizadas no microscépio 6ptico de varredura em campo proximo (SNOM),
em diferentes regides de amostras antes e depois de serem irradiadas ionicamente
observamos que néo ha variagdes no valor do campo de exchange.



Abstract

The aim of the present work was to produce and to study magnetic and structural

properties of Nig Fejo/FesoMnsy thin films. These films were produced by DC magnetron
sputtering. We began our study on Si/buffer/NigiFeio(30nm)/FesoMnso(15nm)/Ta(5nm)
films, using Si(100) or Si(111) substrates and Cu or Ta buffer layer, in order to determine
the best conditions for obtaining a good exchange coupling between magnetic bilayers.
After that, we studied the magnetic properties of these films relative to magnetics layers
thickness. The samples studied were Si(100)/Cu (20nm)/Nig;Fe;g (tpm nm)/FesoMnsp (tapm
nm)/Ta(3nm), with tpy varying between 5 to 53nm, with fixed tapy of 10nm, and vice
versa, namely with fixed tpyv and varying tapy. Finally, we studied the effect of He and Ne
ionic irradiation on the exchange-coupling interaction.
The thin films were characterized by vibrating sample magnetometry, X-ray diffraction, X
ray reflectometry, X ray absorption spectroscopy at the Mn K edge, and near field optical
microscopy (SNOM). The magnetic characterization of all Si/buffer/NiFe/FeMn/Ta films
shows that pristine films present exchange coupling. However, the exchange-coupling
interaction needs to be inducing through field cooling procedure for
Si/buffer/FeMn/NiFe/Ta films. X ray diffraction measurements show that these films
presents FCC crystal structure, plus (111) and (200) crystal textures when the magnetic
layers are deposited on Cu buffer layer, and only the (111) crystal texture when the layers
are deposited on Ta. On other hand, the magnetic measurement point out that the Cu buffer
samples presents the best magnetic properties with high values for He, and low values of
coercive field. The EXAFS analysis of films with different buffers points out that samples
deposited on Ta and directly on silicon present a larger local disorder than samples
deposited on Cu.

The magnetic measurements of the ionic irradiated films showed an increase of Hey.
values for samples irradiated at room temperature with different He rates, compared with
the same samples before irradiation. On the other hand, for Ne irradiated samples the
exchange field decreased drastically. We observed irradiation no changes on the exchange
field values from near field optical microscopy (SNOM) measurements at different areas of
samples before and after ionic. These results point out that, even if we are characterizing
very small areas of the samples, the exchange field represents the average behavior of the
exchange interaction in these areas.
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Introdugdo

Capitulo 1

Introducao

No presente trabalho estudamos sistemas que apresentam anisotropia de exchange
como resultado do acoplamento via troca entre a camada ferromagnética (FM) e
antiferromagnética  (AFM). Os  sistemas em  estudo sdo  bicamadas
ferro/antiferromagnéticas, sendo a camada ferromagnética o permalloy NigFe9 € a
camada antiferromagnética ligas de FespMnso.

A anisotropia de exchange, denominada também anisotropia unidirecional, foi
observada pela primeira vez em 1956, em particulas de cobalto, imersas no 6xido do
mesmo material (CoO), que € antiferromagnético [1,2]. Uma manifestagio da anisotropia
unidirecional ¢ o deslocamento da curva de histerese da origem, por um campo
denominado de exchange (Hex), quando o material é produzido na presenca de um
campo magnético externo que alinha a camada FM [3,4,5,6,7,8], ou resfriado na presenga
de um campo magnético externo [9,10]. Outro efeito macroscépico importante é o
aumento da coercividade do ferromagneto.

Desde a descoberta do fendmeno de exchange bias, ele tem sido observado em
diferentes sistemas constituidos de interfaces FM/AFM, tais como em pequenas
particulas [3,11,12,13,14], materiais homogéneos [3,15], monocristais AFM sobre filmes
FM [11,16] e filmes finos [5,17,18,19,20]. Em particular, o estudo de sistemas com
anisotropia unidirecional em filmes finos de bicamadas FM/AFM teve maior interesse

devido a seu potencial de aplicagdo em dispositivos magneto-eletrdnicos
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[21,22,23,24,79]. No entanto, apesar destes sistemas serem utilizados na industria, o
fendmeno de exchange bias continua apresentando desafios cientificos. Tanto os efeitos
microestruturais como magnéticos destes sistemas demonstram uma riqueza e
complexidade que os tornam interessantes como objetos de investigagées cientificas.

Muitos materiais antiferromagnéticos sdo utilizados para a obten¢fo de sistemas
com exchange bias, como por exemplo: 6xidos (como NiO ou CoQ), ou compostos
antiferromagnéticos de Mn, tais como FeMn, NiMn, [rMn.

Como dito antes, dependendo do sistema FM/AFM a exchange bias é alcangado
através de um dos seguintes procedimentos: pela deposi¢do das bicamadas magnéticas na
presenga de um campo magnético externo, ou através de um tratamento térmico apds a
deposi¢do do filme até acima da temperatura de Néel do antiferromagneto e resfriamento
na presenga de um campo externo'. Segundo a literatura este wltimo procedimento ¢é o
mais adequado para a obtengdo de sistemas com exchange bias com altos valores de Hey
[25].

Na primeira etapa do presente trabalho o objetivo foi estudar as propriedades
magnéticas de filmes de NiFe/FeMn, produzidos através da técnica de magnetron
sputtering. O permalloy NigiFe;9 ¢ um ferromagneto de alta permeabilidade magnética,
requisito primordial em sistemas com exchange bias ¢ o FesoMnsy é uma liga
antiferromagnética estdvel a temperatura ambiente, de modo que o acoplamento de
exchange nos sistemas NigiFe o/FesoMnsp ¢ garantido sem precisar de processos externos
complicados. como, por exemplo, tratamentos térmicos prolongados. Portanto, este
sistema se mostrou adequado para o nosso estudo. Inicialmente produzimos e estudamos
amostras de NiFe(30nm)/FeMn(15nm), depositados sobre substratos de Si(100) e Si(111)
e buffers® de Cu e Ta.

Desta maneira, verificamos a influencia do buffer e/ou substrato sobre as
propriedades magnéticas e estruturais deste sistema. A partir da caracterizagio magnética

deste primeiro grupo de amostras de NiFe/FeMn, verificamos que todas elas apresentam

' Neste trabalho, o procedimento de tratar termicamente o filme até acima da temperatura de Néel do
antiferromagneto ¢ resfrid-lo na presenga de um campo externo sera denominado procedimento FC (field

cooling).
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anisotropia unidirecional, logo apds a sua obtengdo. Descobrimos que isto é possivel
devido a presenga de um campo magnético de 15 Oe no porta-substrato, proveniente dos
canhdes do sistema de sputtering utilizado. No entanto, como dito anteriormente,
segundo a literatura, o procedimento considerado mais adequado para a obtengdo de
exchange bias com altos valores de Hey € 0 procedimento FC [25]. Neste contexto,

realizamos este procedimento em todas as amostras estudadas inicialmente.

Posteriormente, estudamos a dependéncia das propriedades magnéticas das
bicamadas em fung¢do da espessura e seqiiéncia de deposi¢do de cada camada magnética.
Para isso, fabricamos amostras de NiFe/FeMn, variando a espessura tanto da camada
ferromagnética ~como da  camada antiferromagnética e  amostras  de
FeMn(15nm)/NiFe(30nm), depositadas sobre buffer de Cu e Ta.

Nesta etapa do trabalho, estabelecemos o melhor procedimento para a obtengdo de
amostras com alto valor de Hcy., utilizando o sistema de sputtering do Laboratorio de
Materiais Magnéticos (LMM). Inclusive estabelecemos o substrato/buffer mais adequado
para a obten¢do de amostras com propriedades magnéticas e estruturais otimizadas e
reprodutiveis.

Continuando, visando o melhor entendimento do acoplamento de exchange,
estudamos o efeito das irradiagdes idnicas com fons de He e Ne sobre as propriedades
magnéticas e estruturais de bicamadas de NiFe/FeMn. Como é bem sabido, a técnica das
irradiagdes i0nicas produz alteragdes microestruturais em filmes finos, trazendo como
conseqiiéncia mudangas nas propriedades elétricas e/ou magnéticas dos mesmos
[26,27,28,29,30]. Em sistemas com exchange bias, as irradia¢Bes iOnicas modificam o
acoplamento de exchange, refletido no valor de Hey [31,32,33,34,35]. Estas mudangas
podem ser atribuidas a diferentes fatores, tanto de ordem magnética, como por exemplo,
alteragdo do ordenamento magnético na interface, modificag@o das condigdes do pinning
na interface, ou de ordem estrutural, tais como rugosidade, interdifusio e cristalinidade.
Neste sentido, abordamos varios destes fatores através de diferentes técnicas de
caracterizagdo. Os filmes utilizados para este estudo foram amostras de
S1(100)/Cu(20nm)/NiFe(10nm)/FeMn(10nm)/Ta(5nm), produzidas (simultaneamente)

nas mesmas condi¢des de deposigdo. As irradiagdes idnicas foram feitas utilizando-se

* Camada depositada entre o substrato e as bicamadas magnéticas (FM/AF)
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ions de He e Ne com diferentes doses de irradiagdo, a temperatura ambiente (T,np) € a
temperatura do nitrogénio liquido (T.y). Elas foram realizadas no Laboratério de
Implantagdo I6nica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS) com a
colaboragfo do Professor Livio Amaral.

Previamente as irradiagdes i0nicas, varias das amostras produzidas em conjunto
foram caracterizadas magneticamente. Observamos que He € He de todas elas séo
aproximadamente 75 e 15 Oe, respectivamente. Porém, observamos diferencas nas curvas
de histerese das amostras dependendo da sua localizagdo no porta-substrato. Neste
sentido, para entender melhor estes resultados, estudamos as propriedades de varias
amostras produzidas em conjunto, depositadas em diferentes posi¢des do porta-substrato.

A partir do estudo das suas propriedades magnéticas das amostras irradiadas
ionicamente com He observamos que o valor de Hgy das amostras irradiadas com IHe a
Tamp ¢ maior em relaglo aos valores obtidos nas amostras irradiadas com He a Ty n € nas
amostras ndo irradiadas’. Por outro lado, a partir do estudo estrutural destas amostras
observamos que elas ndo apresentam mudangas estruturais de longo alcance. No entanto,
encontramos diferentes comportamentos na sua estrutura fina. Observamos que as
amostras irradiadas com He a Ty, apresentam maior desordem na sua estrutura fina
comparado com as amostras irradiadas com He a Tin ¢ amostras ndo irradiadas.
Levantamos como hipdtese que devido ao proprio aquecimento da amostra as irradiagdes
ionicas provocaram efeitos estruturais distintos. No caso das amostras irradiadas com e
a Tyn foram criados defeitos pontuais bem localizados na rede cristalina. Este processo
trouxe como consequéncia a reacomodagio dos atomos na rede cristalina, melhorando
assim o ordenamento atémico da amostra como um todo. No caso das amostras irradiadas
com He a Ty, a temperatura permitiu a maior mobilidade dos dtomos (difusdo local) ¢ a
proximidade entre os atomos de ambas camadas magnéticas menor ordenamento
estrutural local. Este comportamento ocasionou menor ordenamento estrutural local, mas,
melhor ordenamento magnético.

Como era de se esperar, devido a grande quantidade de amostras em estudo e a
disponibilidade dos equipamentos de medida, tanto a caracterizago estrutural como a

magnética de todos os filmes irradiados nos tomou um tempo consideravel. Por esta

* O valor de H,,. de todos os filmes antes de serem irradiados ¢ de aproximadamente 75 Oe.
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razdo, o procedimento de FC nas amostras de He foi feito em momentos diferentes. Logo
apos as irradiagdes idnicas, tratamos termicamente quatro das amostras irradiadas com
diferentes doses de He a T.mp. Passados seis meses apds as irradiag:(‘)es4, este
procedimento foi feito no restante das amostras. No ultimo caso, antes do tratamento
térmico, caracterizamos magneticamente cada amostra. Para nossa surpresa, apos esta
caracterizagdo, obtivemos um resultado inesperado. Observamos que o valor de Hexc
aumentou em relagdo ao valor do campo de exchange das mesmas amostras
caracterizadas logo apés as irradiagdes idnicas. Como dito anteriormente, nos filmes
irradiados a Ty, 0 efeito da temperatura permitiu a maior mobilidade dos atomos. As
alteragdes nas distdncias interatdmicas trouxeram como conseqiiéncia um melhor
ordenamento magnético. Assim, com o passar do tempo, a reorientagdo de spins
continuou a minimizar a energia.

No caso das amostras irradiadas com Ne, observamos uma diminui¢do gradativa
de Hexe € He @ medida que aumentamos a dose de irradiago.

Em seguida s@o apresentados os topicos abordados no presente trabalho:

No segundo capitulo € apresentada uma breve revisdo tedrica, incluindo a
descrigdo do fendmeno de exchange bias, de alguns dos sistemas com exchange bias
mais estudados e sua contribui¢do ao entendimento dos aspectos fundamentais do
fendmeno, dos modelos tedricos mais relevantes e, sobretudo, considerando as
contribui¢des mais recentes.

No capitulo 3 ¢ apresentada a descrigdo das técnicas utilizadas para a produgio e
caracterizagfo dos filmes em estudo, bem como a relagéo de filmes finos produzidos para
o estudo do acoplamento de exchange bias e relatamos os procedimentos experimentais
de cada estudo feito e suas respectivas motivagdes.

No capitulo 4 sdo apresentados os resultados de cada estudo realizado, citados a
seguir:

« Estudo das propriedades estruturais e magnéticas dos filmes produzidos uilizando

diferentes buffer e substratos.

¥ Seis meses foi o tempo empregado na caracterizagéio magnética e estrutural de todas as amostras irradidas

com He a temperatura ambiente.
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Estudo do acoplamento de exchange em fungdo da seqiiéncia de deposigdo e
espessura das camadas magnéticas.
Finalmente, no capitulo 5, apresentaremos a anélise geral e as conclusdes do presente

trabalho.
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Capitulo 2

Revisao teodrica

2.1 O fenomeno do exchange bias

O fendmeno do exchange bias consiste no acoplamento via troca de um material
ferromagnético com outro antiferromagnético. O resultado deste acoplamento ¢ uma
curva de histerese deslocada da origem por um campo denominado campo de exchange
(Hexe) (vide figura 2.1). Este fendmeno foi descoberto em 1956 por Meiklejohn e Bean
[1]. Estes autores explicaram a origem do fendmeno em termos de uma anisotropia forte
no antiferromagneto e um acoplamento mais fraco de troca através da interface
ferro/antiferromagnética (FM/AF). Por outro lado, fatores que influenciam no
acoplamento tais como: a configuragdo magnética de spin na interface FM/AFM e a
desordem interfacial originada por fatores como rugosidade, variagdo de cristalinidade
(textura e parametro de rede) ou tamanho de grdo sdo mais complexas do que
originalmente imaginadas. Além disso, calculos mostram que o valor do campo de
deslocamento ¢ quase duas ordens de grandeza maior do que os valores encontrados
experimentalmente [1,2], sendo esta discrepancia justificada em termos de rugosidade
interfacial [7,17,36,37,67,68,69,70] ou pela formagdo de dominios [71,72]. Contudo,
ambas as justificativas ndo foram totalmente esclarecidas até o momento.

Desde sua descoberta a compreensdo do fendmeno do exchange bias apresenta
inimeros desafios cientificos. Além disso, desde a descoberta do dispositivo denominado

spin valve [73], este fendmeno passou a ser de interesse tecnoldgico. O spin valve é um
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dispositivo constituido de varias camadas, utilizado como sensor de campos magnéticos
nos cabegotes de gravagdo magnética, sendo que duas destas camadas correspondem ao
um sistema FM/AFM com exchange bias. Portanto, o progresso enorme verificado na
ultima década em aumentar a densidade de informagdes em discos rigidos resultou
principalmente do desenvolvimento de cabegas de leitura empregando spin valves [10].
Por conseguinte, o interesse de sistemas com exchange bias aumentou, tanto como objeto
de investigagdo cientifica, como na busca da melhora das propriedades magnéticas destes
sistemas. Neste sentido, se procura sistemas com exchange bias que possuam os
principais fatores que determinam a qualidade de um spin valve: alto valor do campo de

exchange bias, resisténcia a corrosio e, sobretudo, uma boa estabilidade térmica.
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Figura 2.1 : Curva de histerese de uma amostra de um sistema com exchange bias.
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Descri¢ao da interaciio de exchange

Na maioria de sistemas FM/AFM, o acoplamento interfacial devido a anisotropia
de exchange € observada resfriando as bicamadas magnéticas FM/AFM na preseng¢a de
um campo magnético estatico desde uma temperatura acima da temperatura de Néel do
antiferromagneto (Ty) e abaixo da temperatura de Curie do ferromagneto (Tc). A curva
de histerese do sistema apds este procedimento é deslocada geralmente na dire¢do
contraria ao campo de resfriamento. Para o melhor entendimento do carater unidirecional
da anisotropia de exchange estudaram-se curvas de torque e da energia de rotagdo de um
disco de particulas de cobalto imersas no 6xido do mesmo elemento [1,2]. Foi observado
que o torque € proporcional ao sené@ e nfio ao sen 26, como ¢ visto em materiais que
apresentam anisotropia uniaxial [1]. Além disso, foi observado que a energia em fungéo
do angulo de rotagdo (@) apresenta somente um minimo absoluto e nio dois minimos
separados de 180°, também caracteristica da anisotropia uniaxial [1]. Portanto, foi
mostrado que a anisotropia de exchange ¢ um novo tipo de anisotropia magnética
denominada anisotropia unidirecional [1,2]. Em seguida, serd ilustrado o mecanismo da
anisotropia unidirecional assumindo a interagfio de exchange em uma interface ideal
FM/AFM  com rotagiio coerente de magnetizagdo, onde se considera que
Karm(anisotropia da camada AFM ) cresce indefinidamente, Kyy(anisotropia da camada
FM ) tende a zero e Jint (constante de troca interfacial) maior que zero.

Quando o material ¢ aquecido até uma temperatura T, Ty<T<T¢, na presenca de
um campo magnético externo (H,), os spin do material ferromagnético sdo alinhados na
dire¢do do campo externo, enquanto que a camada antiferromagnética passard a ser
paramagnética, como € mostrado na figura 2.2a. Se resfriarmos o sistema, ainda na
presenga do campo externo H, até uma temperatura T< T, e T<<Ty, onde Ty [1,2] é a
temperatura critica chamada temperatura de bloqueio, acima da qual 0 Hey é zero, e
realizarmos uma medida de M. vs H, se observara que:

i) Na saturagdo, novamente teremos a camada antiferromagnética ¢ a camada
ferromagnética alinhada na dire¢do do campo de medida (H>Ms do ferromagneto). Estas
duas camadas estardo acopladas via troca, de modo que os spins da camada
antiferromagnética na  interface estario alinhados ferromagneticamente ou

antiferromagneticamente, como € ilustrado na figura 2.2b.
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ii) Ao inverter-se o campo de medida (H), os spins da camada ferromagnética comegarfio
inverter, enquanto que, os spins da camada antiferromagnética permanecerfo inalterados.
Nesta condigdo, devido ao acoplamento de troca na interface FM/AFM, os spins da
camada AFM exercerdo um torque sobre os spins da camada FM, retardando a rotagio
deles da sua posigéo original, como ¢ visto na figura 2.2¢c, e trazendo como conseqiiéncia
o deslocamento da curva de histerese com relagdo a origem. Assim, para que ocorra a
inversdo completa dos spins da camada FM sera necessario um campo de inversdo maior

que o torque exercido pela interagdo interfacial (vide figura 2.2d).

e e e, T, = T =< T;
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Figura 2.2 : [lustragdo do mecanismo da anisotropia unidirecional assumindo a
interagdo de exchange em uma interface ideal FM/AFM.
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Por outro lado, uma vez invertida a camada FM, um pequeno campo em sentido
contrario fard com que os spins da camada FM se alinhem novamente na dire¢éio dos
spins da interface da camada AFM devido & interagdio via troca entre as camadas
FM/AFM, como ¢ visto na figura 2.2e.

Esta descri¢do da interagdo de exchange nos proporciona uma idéia do que
aconteceria em uma interface FM/AFM “ideal” acoplada. No entanto, sabe-se que a
regido interfacial do acoplamento de exchange em filmes finos ¢ muito complexa e

envolve uma série de fatores que dificultam o seu entendimento.

2.2 Sistemas com exchange bias

O fendmeno de exchange bias foi observado pela primeira vez em um sistema de
pequenas particulas. Este sistema consiste em nanoparticulas de cobalto imersas no seu
proprio 6xido, o qual é antiferromagnético. Posteriormente, o fendmeno de exchange bias
foi observado em varios outros sistemas produzidos através de diferentes técnicas. Nesta
seqdo, serdo descritos alguns dos sistemas com exchange bias mais estudados e sua
contribui¢do no entendimento dos aspectos fundamentais do fendmeno. Estes sistemas
serdo divididos segundo o antiferromagneto utilizado em: 6xidos antiferromagnéticos,

antiferromagnetos metalicos e outros antiferromagnetos.

2.2.1 Sistemas formados de 6xidos antiferromagnéticos

Como mencionado anteriormente, nanoparticulas de cobalto imersas no seu
proprio 6xido CoO (antiferromagnético), apresentam anisotropia unidirecional. Este
sistema de pequenas particulas tem sido estudado extensamente, sendo produzido através
de diferentes técnicas de fabricagdo como eletrodeposicdo e mechanicall alloying.
Posteriormente foram estudados sistemas similares a este, tais como Ni-NiO [39], Fe-
FeO [40], Fe-Fe;04 [41], etc.

De maneira geral, os sistemas de pequenas particulas acoplados por exchange
apresentam um incremento consideravel no valor da coercividade do ferromagneto e
baixos valores de Heyxe, com excecdo dos sistemas de Co-CoO. Além disso, existem varias

dificuldades em estudar aspectos fundamentais do mecanismo de exchange nestes
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sistemas, sendo uma das maiores dificuldades a localizagdo da regifo interfacial
FM/AFM. Portanto, nfo ¢é possivel determinar pardmetros que influenciam no
acoplamento como: distribui¢do do tamanho e formato das particulas, estado de
aglomeragdo das particulas, estequiometria e cristalinidade do AFM.

Como ja dito anteriormente, os sistemas de pequenas particulas de Co/CoO
apresentam altos valores de Hgy, inclusive em forma de filmes finos, contudo eles
apresentam baixa estabilidade térmica (T < Tamp).

Grupos de pesquisa também vém estudando sistemas com exchange bias
denominados monocristais antiferromagnéticos cobertos. Estes sistemas sfo obtidos a
partir de monocristais antiferromagnéticos polidos ao longo de uma diregio
cristalografica especifica e cobertos por um material ferromagnético. Os monocristais
antiferromagnéticos estudados foram CoO e NiO cobertos com diferentes materiais
ferromagnéticos [12,42,43,44]. Acreditava-se que, devido ao melhor ordenamento
estrutural do material, através deste método, estes materiais apresentariam maior valor de
Hexe. No entanto, contrariamente ao esperado, foi observado que no caso de sistemas
monocristalinos de CoO-FM o valor de Hey, é muito menor comparado com o valor de
campo de exchange de sistemas de pequenas particulas com a mesma composi¢fo. Além
disso, foi visto que em véarios sistemas monocristalinos o valor de Hey aumenta naqueles
que apresentam maior rugosidade interfacial. Varias explicagdes foram dadas para este
resultado. sendo uma delas que a rugosidade tornaria a superficie do AFM compensado
em ndo compensado [62].

Outro resultado observado em alguns sistemas monocristalinos cobertos foi que
os momentos da camada ferromagnética se orientam perpendicularmente a dire¢do da
anisotropia da camada antiferromagnética. Neste caso, este resultado sugeriu a fraca

dependéncia do valor de Hey com a configuragéio de spins da camada AFM [45,46].

2.2.2 Sistemas formados de antiferromagnetos metilicos

Materiais apresentando exchange bias em forma de filmes finos, constituidos de
um antiferromagneto metélico acoplado via troca a uma camada ferromagnética sfo os
sistemas mais estudados, devido & riqueza de informagdo que eles proporcionam e a sua

utilizagdo tecnologica.
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Em 1964, foi anunciada a descoberta do primeiro sistema FM/AFM
completamente metélico com anisotropia unidirecional [47]. Este sistema era uma
bicamada de FeyoNige/Mn, a qual tinha que ser tratada termicamente para formar o
antiferromagneto Fe,Ni,Mn,.,.,. Este filme possuia alto valor de He €, sobretudo, uma
alta temperatura de bloqueio (de 25°C), fator importante nas aplicagdes tecnologicas.
Mais importante, este filme deu origem a descoberta de um dos antiferromagnetos mais
utilizados em sistemas com exchange bias, o AFM Fesg)Mnsy [20]. Esta liga
antiferromagnética possui uma temperatura de Néel (~ 230°C) e uma temperatura de
bloqueio (150°C). Em seguida, o antiferromagneto FesoMnsy se tornou base de
dispositivos GMR spin valve até hoje.

Um grande numero de pesquisadores tém estudado as propriedades fisicas do
AFM FesoMnsg, bem como o processo de fabricagdo de sistemas FM/FesoMnsg, a fim de
maximizar as qualidades dos mesmos. Isto porque, apesar da viabilidade comercial destes
sistemas, o FespMnsy possui baixa resisténcia a corrosdo. Além disso, estes sistemas sdo
utilizados como objeto de estudo de aspectos basicos do fendmeno de exchange bias. O
composto FesoMnsp € uma liga antiferromagnética estavel, de modo que o acoplamento de
exchange nos sistemas FM/FesoMnsy ¢ garantido sem precisar de processos externos
complicados, como, por exemplo, tratamentos térmicos prolongados.

Posteriormente, outros antiferromagnetos metalicos, baseados em ligas que
contém Mn, foram fabricados, tais como: IrMn, PdMn, PtMn e NiMn. Atualmente, o
estudo do sistema NisoMns, tem um interesse especial, pois as bicamadas FM/NisoMns
apresentam Hey. de aproximadamente 650 Oe, o maior valor ja observado neste tipo de
sistema. Além disso, apresentam uma temperatura de bloqueio de 410°C, um valor que
confere uma grande estabilidade térmica a dispositivos empregados em spin valve de
unidades de disco rigido.

Como mencionado acima, do ponto de vista tecnoldgico, os filmes finos metalicos
apresentam os mais altos valores de Hey, sendo utilizados em sensores de campo
magnético e memorias magnetoresistivas. Contudo, sistemas que vém sendo utilizados na
industria (como FM/FesoMnsg) apresentam baixa resisténcia a corrosio e a liga
promissora NisoMnsy precisa de um tratamento térmico prolongado para estabilizar na

fase antiferromagnética desejada. Neste sentido, o estudo do acoplamento de exchange
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em filmes finos possibilita a otimiza¢do das suas propriedades magnéticas através do
controle e/ou manipulagdo dos parametros de produgéo e métodos alternativos como as
irradiagdes i0Onicas. Possibilita também a busca de novos antiferromagnetos metalicos
com altos valores de Ty e boa resisténcia a corrosdo. As expectativas estdo sendo
colocadas em liga de CrMnM;4, (M=Pt, Rh, Cu, Pd, Ir, Ni, Co, Ti)
[20,47,48,49,50,51,52,53] e Pd,Pt,Mn; 4., [54,55].

Do ponto de vista da pesquisa bésica, os filmes finos metalicos possuem uma
caracteristica que os tornam o sistema mais apropriado para o estudo do fendmeno de
exchange. FEles apresentam uma regido interfacial FM/AFM bem definida. Esta
caracteristica facilita o estudo das suas propriedades magnéticas e estruturais a fim de

extrair informagdes relevantes sobre o acoplamento de exchange.

2.2.3 Sistemas formados por outros antiferromagnetos

Outros sistemas com exchange bias sdo formados por ferrimagnetos acoplados a
um material ferromagnético. Neste tipo de sistemas, devido a estrutura magnética do
ferrimagneto, ele pode apresentar configuragdo AFM ou FM. Os sistemas FM-
ferrimagnetos mais estudados sdo: FeyNigp-TbCo [56], FeyoNigo-DyCo [57], FeoNigo-
TbFe [58], Fe-Fe304 [59], NiO-Fe;04[60] € CoO-Fe;04[61].

Entre os sistemas formados por monocristais antiferromagnéticos cobertos, dois
AFM tém sido amplamente estudados: FeF, [62] e MnFe; [63]. Estes materiais
apresentam uma estrutura de spin nfo muito complexa que facilita o estudo do
mecanismo do acoplamento.

Entre os sistemas de pequenas particulas com exchange bias podemos citar
combinagdes de materiais como nitretos Fe-Fe,N [64] ¢ Co-CoN [65] e sulfatos Fe-FeS
[66,67]. Estes sistemas apresentam o fendmeno de exchange no intervalo de temperatura
de 4 a 10K.

Também existe um grupo de materiais que apresentam interfaces acopladas via
troca de forma completamente aleatoria. Estes sistemas sdo denominados sistemas nfo

homogéneos. Neste grupo podemos citar spin glasses com exchange bias [68,69].
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2.3 Modelos teoricos

O entendimento tedrico do fendmeno de exchange bias vem sendo um desafio
para um grande numero de pesquisadores. Como mencionado anteriormente,
principalmente na ultima década, o interesse na compreensio do fendmeno tem sido
acentuado devido a sua importdncia nas aplicagdes tecnoldgicas. Neste contexto, a
finalidade dos modelos teodricos tem sido descrever: o mecanismo de exchange bias,
razdes da anisotropia unidirecional, a relagdo entre o valor de Hex. € He em fungdo da
temperatura e do campo de resfriamento, a compreensdo do Hey devido a configuragio
de spins na interface, o efeito da rugosidade no valor de Heyc, a origem da assimetria da
curva de histerese e explicar os efeitos de memoria relacionados a temperatura de
bloqueio. Nesta se¢do, devido ao grande numero de modelos existentes, somente serdo
apresentados os modelos tedricos mais relevantes sobre o fendmeno de exchange bias,
sobretudo considerando as contribui¢des mais recentes.

Por outro lado, como ¢ sabido, todo modelo tedrico estabelece determinadas
condigdes de ordem estrutural e magnética. No caso dos modelos de exchange bias ndo é
diferente e inclusive foram adotadas novas terminologias referentes a4 configuragio de
spins da camada antiferromagnética. Portanto, primeiramente definiremos algumas
terminologias mais utilizadas nos modelos tedricos, que também serfio utilizadas nos
proximos textos.

Interface ndo compensada: Este termo refere-se ao arranjo magnético dos spins da
camada antiferromagnética, onde se assume que o antiferromagneto é composto por
planos atémicos de spins, onde a primeira camada AFM apresenta alinhamento paralelo,
orientado ferromagneticamente com a camada FM, como é mostrado na figura 2.3a.

Interface compensada: Em uma interface compensada assume-se que a camada
antiferromagnética apresenta spins com sub-redes orientadas em dire¢Ges opostas, como

¢ mostrado na figura 2.3b.
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(a) (b)

Figura 2.3 : Diagrama esquemdtico de uma interface (a) ndo compensada e (b)
compensada.

2.3.1 Modelos iniciais

O primeiro modelo com o intuito de explicar a origem do acoplamento de
exchange bias foi apresentado por Meiklejohn e Bean no ano de 1956 [1,2]. Este modelo
assume o acoplamento através de uma interface ideal. Ambas as camadas, ferromagnética
(FM) e antiferromagnética (AFM), sdo monocristalinas e epitaxiais na interface. Neste
modelo, se assume que a camada antiferromagnética ¢ completamente nfo. Também
assume-se que durante a inversdo da magnetiza¢do do FM, os spins do FM rotacionam
coerentemente, enquanto que os spins da camada AFM permanecem fixos. A energia por

unidade de drea de um sistema com exchange bias é dada pela seguinte expressio:

E =~ HM ;1 c05(0 = B)+ K py 1y, s’ (8)+ S 5 (0 8 (S cos(f -a),

(2:1)
onde E ¢ a energia do sistema por unidade de drea, H ¢é o campo magnético
aplicado, M, t,, e K, sdo a magnetizagio de saturagdio, espessura ¢ anisotropia da
camada ferromagnética respectivamente, ¢, e K ,.,, 30 a espessura ¢ anisotropia da
camada antiferromagnética, J ,,, ., ¢ @ constante de troca interfacial, 8 é o 4ngulo entre
M, € o eixo de anisotropia da camada ferromagnética,@ ¢ o dngulo entre H e o eixo de
anisotropia da camada ferromagnética e ¢ o dngulo entre M, € 0 eixo de anisotropia

da camada antiferromagnética.
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O primeiro termo da equacéio (2.1) ¢é a energia de Zeeman, o segundo e terceiro termo sdo
a energia de anisotropia da camada FM e AFM respectivamente, ¢ o quarto termo
corresponde & energia de troca devido & interagio FM/AFM.

Desprezando a anisotropia da camada ferromagnética, que neste caso é considerada muito
menor que K,., ¢ minimizando a energia com relagio a a« e £ a formula
fenomenoldgica do campo de exchange obtida por Meiklejohn ¢ Bean é:

Hoo=Jpygiamn 1 @ Mpytpy, (2.2)
onde @ ¢ o pardmetro de rede do sistema. Portanto, a ordem de magnitude de

H . depende do pardmetro J ., -

Assumindo pardmetros experimentais de M, e ¢, , o valor de H,_, calculado no caso

exc ?
de filmes AFM monocristalinos e policristalinos de todos os tipos, é quase duas ordens de
grandeza maior do que valores encontrados experimentalmente, sendo esta estimativa do

valor de Hexe @ mesma em todos os modelos tedricos iniciais apresentados.

2.3.2 Modelo de Néel

Um ano apoés a descoberta do fendmeno do exchange bias, Néel apresentou um
novo modelo tedrico [70]. No seu modelo, Néel assume uma interface onde a camada
AFM ndo compensada estd fracamente acoplada & camada ferromagnética devido a
rugosidade interfacial. Esta rugosidade interfacial causaria a compensagdo parcial de
alguns momentos antiferromagnéticos, os quais deixariam de contribuir para o
acoplamento de exchange, reduzindo assim o valor de Hey.. Considerando a magnetizagio
(m;) de uma camada AFM uniforme e paralela a interface e o pardmetro de rede “a” igual

a 1, minimizando a energia com relagdo a m;, Néel chegou a seguinte expressdo:
JTF:\/:r.uu-‘,v.rS2 []/2 Sen(9i+l _Q')"" 1/2.5‘371(91.“1 mé’:) ]"' 2KAFMSEZTI(6’,-) = 0, (2.3)
onded, ¢ o angulo entre m; ¢ o eixo de facil magnetizagdio ¢ J,,, s © Kumy 08

pardmetros definidos na equagdo (2.1). Resolvendo a equagio (2.3) para valores

especificos de J ;4 © Kupy » @ssumindo anisotropia uniaxial, Néel descreveu o perfil

da magnetizagdo. Por outro lado, este modelo somente ¢ valido assumindo condi¢bes
especificas como: camadas FM e AFM muito finas e rugosidade em ambas as camadas

magnéticas.
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2.3.3 Modelo de paredes de dominio antiferromagnéticos

Vinte anos apds a publicagdo de Néel, Malozemoff propds outro modelo para a
explicagdo do valor experimental de Hey [71,72]. Neste modelo assume-se a presenga de
dominios AFM perpendiculares na interface FM/AFM, onde a camada AFM pode ser
compensada ou ndo compensada. O autor justifica a formagfo dos dominios devido a
defeitos interfaciais como, por exemplo, a rugosidade interfacial.

Segundo Malozemoff, os dominios ddo origem a um campo magnético
denominado campo aleatorio que interfere no acoplamento diminuindo a energia
interfacial e, portanto, o campo de acoplamento. O argumento do campo aleatorio,
utilizado por Malozemoff, ¢ analogo ao problema do campo aleatério de Imry-Ma [80]. A

expressdo de Hey dada neste modelo é:

_ (2\/(JAFM K )/a)_ (2.4)

exc
M M tFM

Apesar do sucesso na estimativa do valor de Hey através deste modelo, ele
depende de uma grande concentragdo de defeitos interfaciais que nfo sdo consistentes
com os resultados experimentais obtidos. No entanto, este modelo serviu de base para
outros modelos tedricos e mais recentemente ele foi reformulado por Schulthess e Butler,
que obtiveram resultados interessantes que serdo apresentados mais adiante.

Apdés o modelo de Malozemoff, foi anunciado um novo modelo tedrico
assumindo a formagdo de uma parede de dominio antiferromagnética na interface
FM/AFM [73]. Segundo este modelo, durante a aplicagdo de um campo externo, 0s
momentos de uma fina camada AFM interfacial se deslocariam acompanhando os spins
da camada ferromagnética. Esta fina camada AFM seria da ordem de uma parede de
dominio, cuja energia reduziria a energia interfacial e, portanto, o valor de Hey. Segundo

este modelo o valor do campo de exchange obtido € similar a expressdo (2.4).

2.3.4 Modelo de redes magnéticas FM e AFM perpendiculares
Em 1997, Koon apresentou uma explicagdo macroscopica para o fendmeno de
exchange em filmes finos com interfaces compensadas, através de calculos

micromagnéticos [74]. Segundo Koon, estes calculos mostraram que o acoplamento de
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exchange interfacial é relativamente forte em interfaces que apresentam momentos FM
orientados perpendicularmente ao eixo de facil magnetizagdo do AFM, de maneira
similar ao estado classico “spin-flop” dos bulk antiferromagnéticos.

Em resumo, segundo este modelo, interfaces compensadas sdo favoraveis para
que ocorra o acoplamento via troca sendo o papel da rugosidade interfacial de reduzir as
frustagdes presentes na interface, reduzindo assim o valor de He. Este modelo
estabeleceu estruturas magnéticas interfaciais mais proximas de um sistema real. Além

disso, foi capaz de modelar curvas de magnetizagdo irreversiveis.

2.3.5 Segundo modelo de campo aleatério

Como descrito acima, Malozemoff, através do seu modelo, conseguiu estimar
com sucesso o valor de Hey.. Koon modelou curvas de magnetizagéo irreversiveis, tipicas
de sistemas com anisotropia unidirecional. Schulthess e Butler [75] anunciaram um novo
modelo combinando as consideragdes levantadas por Malozemoff e por Koon. Estes
autores estudaram interfaces compensadas que apresentam dominios AFM nas mesmas
condi¢des assumidas no modelo proposto por Malozemoff. Neste modelo, Schulthess e
Butler consideraram um termo adicional na equagfo da energia interfacial, a interagéo
dipolar.

Os resultados obtidos foram valores de He € He compardveis aos valores
observados experimentalmente em sistemas CoO/FM (FM: Co e NijgFeg)[81]. Neste
modelo, os resultados quantitativos de Hey também dependem da natureza e

concentracdo de defeitos na interface.

2.4 Irradiagoes ionicas

A técnica das irradiacdes idnicas ¢ uma ferramenta utilizada para modificar
propriedades estruturais em uma variedade de materiais. Dependendo da massa do ion
utilizado nas irradiacdes, da energia e da dosagem de irradiacdo, as irradiagdes idnicas
produzem modifica¢Ges permanentes na estrutura do material, induzindo mudanga nas
propriedades elétricas e magnéticas dos mesmos. Por exemplo, foi observado que o valor
da coercividade [82,83] e a direcdo da anisotropia [84] de filmes de permalloy sdo

alterados devido as irradiag¢Ges i0nicas. Também foi mostrado que as irradiagdes idnicas
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com diferentes especimes modificam a anisotropia perpendicular interfacial de filmes
constituidos de multicamadas de Co/Pt [27]. Neste sistema, as irradiagdes idnicas
produzem alteragdes estruturais, de modo que a anisotropia perpendicular interfacial é
reduzida e a inversdo da magnetizagdo ¢ governada pela anisotropia de forma, mudando a
direcdo de facil magnetizagdo de perpendicular para planar.

No caso de sistemas com exchange bias, o efeito das irradiagcdes ionicas,
utilizando diferentes fons e condigdes de deposi¢do, resultou na modificagdo, em
magnitude e sentido, do valor de Hey [31,32, 85, 86, 87, 88]. Inclusive, em sistemas
irradiados com He foi possivel controlar o valor de Hex ajustando pardmetros de
irradiagdo como a dose e voltagem de aceleragéo [31,32].

Neste contexto, o uso da técnica das irradiagcdes idnicas em sistemas com
exchange bias constitui uma alternativa para o estudo do acoplamento magnético

FM/AFM e para a manipulagdo do campo de exchange.

2.5 Sintese

Como pudemos observar, todos os modelos tedricos apresentados até o momento
partem de sistemas simples, considerando condigdes ideais tais como bicamadas
FM/AFM crescidas epitaxialmente ¢ bem ordenadas atomicamente. Em quase todos os
casos, assume-se spins AFM paralelos a uma interface plana. Todos eles consideram
estruturas magnéticas e cristalograficas bem conhecidas na interface AF/AFM e na sua
vizinhanca.

Contudo, ja foi estabelecido experimentalmente que varios antiferromagnetos,
quando acoplados a um material FM, apresentam uma estrutura de spins completamente
diferente do bulk AFM [89]. Além disso, foi relatado que a desordem interfacial origina
comportamentos inesperados tanto na coercividade como no valor de Hey. Assim, por
exemplo, em sistemas Fe/FeF; [62] a rugosidade aumenta o valor de Hey. € em sistemas
Fe/MnFe, [63] ocorre o contrario.

Neste contexto, € pertinente ressaltar que a regido interfacial onde ocorre o
acoplamento de exchange bias ¢ muito complexa experimentalmente e esta longe de ser

entendida teoricamente.
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Capitulo 3

Parte experimental

Neste capitulo apresentamos as técnicas experimentais utilizadas para a produgio
e caracterizagdo magnética e estrutural dos filmes finos estudados. Além disso,
apresentamos os procedimentos experimentais desenvolvidos neste trabalho.
Descrevemos detalhadamente a técnica de produgdo por magnetron sputtering, utilizada
na fabricagdo das amostras. Apresentamos a descricdo das técnicas de difragéo,
refletometria e absorgdo de raios-x, utilizadas para a caracterizagdo estrutural dos filmes,
¢ da técnica de magnetrometria MAV e do SNOM, utilizadas na caracterizagio
magnética das mesmas. Também sera descrito o método das irradiagdes idnicas,
ferramenta utilizada para estudar as modificagdes estruturais e magnéticas provocadas no

acoplamento de exchange bias.

3.1 Técnicas experimentais

Diversas sdo as técnicas utilizadas na producdo de filmes magnéticos, entre elas
podemos citar: evaporagdo resistiva, eletrodeposi¢fo, evaporagdo por feixe de elétrons
(EB), epitaxia de feixe molecular (MBE) e sputtering. Cada uma delas tem interesse
especifico e produz filmes com caracteristicas consideravelmente diferentes umas das

outras.
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No presente trabalho, as amostras foram produzidas através da técnica de
magnetron sputtering, utilizando o sistema de sputtering do laboratério de materiais

magnéticos, como descrito na proxima segéo.

3.1.1 Técnica de magnetron sputtering

Na técnica de sputtering, os filmes sdo formados quando atomos sdo removidos
de um alvo e depositados sobre um substrato. O processo de sputtering inicia-se com a
introdugdo de um gas em uma camara de vacuo, que contém o substrato e o alvo que sera
depositado. O gés introduzido € ionizado e o alvo mantido em um potencial negativo.
Desta maneira, os ions do gés sdo atraidos para o alvo, colidindo com este com energia
suficiente para remover d&tomos do material do alvo, os quais saem em todas diregdes.

Dependendo da montagem experimental do sistema de sputtering utilizado, a
técnica de sputtering recebe as seguintes nomenclaturas: diodo sputtering DC, diodo
sputtering RF ou magnetron sputtering. As fontes magnetron sputtering possuem um
arranjo  experimental constituido por imés distribuidos no catodo. Este arranjo
experimental permite a utilizagéo de alvos de materiais magnéticos e isolantes.

No caso das nossas amostras, todas elas foram produzidas através da técnica de
magnetron sputtering. Esta técnica permite um controle adequado dos pardmetros de
deposi¢do que influem diretamente nas propriedades fisicas dos filmes. Por esta razdo,
através desta técnica ¢ possivel a obtengfo filmes homogéneos, reprodutiveis e com bom
controle de espessura.

No laboratério de materiais magnéticos, o equipamento de sputtering ¢ de modelo
ATC-2000 fabricado por AJA International Inc. Ele é constituido por quatro fontes
magnetron sputtering (canhdes) que permitem a utilizagdo de dois tipos de fontes: DC
(corrente continua) e RF (radio frequéncia). A fonte DC é normalmente utilizada para a
deposi¢do de materiais metalicos e a fonte RF € utilizada para a deposi¢do de materiais
isolantes. No presente trabalho, a produgéio das amostras foi feita utilizando-se a fonte de
corrente continua (DC).

O equipamento de sputtering utilizado ¢ ilustrado na figura 3.1. Ele é composto
por uma camara principal, uma ante-cdmara, dois sistemas de vacuo, sistemas de inje¢o

de gases, um painel de controle elétrico e pneumatico e fontes de alimentagfo. A cAmara
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principal é um cilindro de 17 de altura e 20” de didmetro interno, com uma capacidade

de aproximadamente 90 litros.

Figura 3.1 :Fotografia do sistema de sputtering utilizado na produgdo das
amostras.

No interior da cAmara principal encontram-se quatro canhdes magnetron
sputtering, onde sdo montados os alvos e os obturadores que protegem os alvos que néo
sdo utilizados durante a deposigdo. Dois destes canhdes apresentam uma configurago de
imis que permite a uilizagdo de alvos magnéticos. Proximo a cada um dos canhdes
encontra-se a entrada do gas utilizado no processo de plasma. A injegéio do gas ¢ feita
diretamente sobre o alvo através de um controlador automédtico de fluxo (fluxometro).
Em nosso caso, no processo de plasma o gés injetado foi o argénio (com pureza de N60),
controlado por um fluxdmetro de massa modelo 1179* MKS.

Na tampa da cdmara principal é montado um cabegote removivel, onde € fixado o
porta-substrato. O nosso sistema de sputfering possui dois cabegotes. Um deles possui um

sistema de resfriamento para manter o porta-substrato a temperatura do nitrogénio
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liquido. O outro cabegote possui duas lampadas capazes de aquecer o porta-substrato até
uma temperatura de aproximadamente 870 K. O porta-substrato consta de duas pecas
metélicas, sendo a primeira pega um disco metdlico, liso em um dos seus lados. A
segunda pega é outro disco que possui seis alvéolos, onde sdo posicionados os substratos,
e trés janelas presas ao eixo do disco. Estas janelas servem para cobrir os substratos que
ndo sdo utilizados durante a deposi¢do. Durante o processo de spullering, o cabegote
onde ¢é fixo o porta-substrato gira com uma velocidade de aproximadamente 20 rpm, com
a finalidade de evitar a deposigio de material em regides preferenciais do substrato. Uma

fotografia das duas pegas que formam o porta-substrato ¢ mostrada na figura 3.2.

Figura 3.2 : Porta-subsrato utilizado para a produg¢do das amosiras.

A ante-cAmara possui 4” de didmetro externo. Ela ¢ conectada a cAmara principal
através de uma vélvula manual. O papel da ante-cAmara ¢ de permitir a troca de
substratos sem ter necessidade de abrir a cAmara principal e alterar o vacuo do sistema.

O sistema de vécuo é composto de duas bombas mecanicas acopladas a duas
bombas turbo-moleculares. Uma das bombas turbo-moleculares € conectada & cAmara
principal e a outra & ante-cdmara. Este sistema de vacuo permite atingir pressoes de base
de ~10”7 mTorr em ambas as cAmaras. A pressdo de deposigéo ¢ controlada regulando a
valvula da bomba turbo-molecular.

Através do painel de controle elétrico é possivel monitorar pardmetros de

deposigdo tais como: o vacuo da camara, a pressdo de deposi¢do, a poténcia da fonte
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utilizada e o fluxo do gas injetado. No caso da produgio das amostras em estudo
utilizamos os seguintes pardmetros de deposi¢io:

A pressdo de base da cAmara principal foi mantida em 3 x 10”7 mTorr.

Fluxo : 20 sccm

Pressdo de deposigdo : 5 mTorr

Poténcia : 50 W para a deposi¢do do Ta e 100 W para a deposigdo das ligas magnéticas e
do Cu.

3.1.2 Técnicas de caracterizacio estrutural

3.1.2.1 Retroespalhamento de Rutherford (RBS)

A téenica de andlise por retroespalhamento de Rutherford (RBS) é capaz de
quantificar a concentragdo dos elementos quimicos presentes em uma amostra assim
como também o perfil de distribui¢do das espécies em fungfio da profundidade [96].
Altravés desta técnica mede-se a energia das particulas de um feixe monoenergético que
sofreram colisdes com os dtomos do alvo analisado e foram retroespalhadas. Um
detector coleta essas particulas emitindo um sinal elétrico proporcional a energia do fon
espalhado. Desta maneira ¢ possivel gerar um espectro de contagens das particulas
espalhadas detectadas em fungdo de uma faixa de energia.

Para a analise destes espectros sdo utilizados programas computacionais que simulam
espectros RBS para uma dada composigfo/espessura. Assim através da comparaciio entre
0s espectros experimentais e simulados ¢ possivel determinar a composi¢do e espessura
da amostra analisada. Um espectro de RBS de um filme de FeMn e espessura 30 nm

depositado sobre um substrato de Si(100) ¢ mostrado na figura 3.3.
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Figura 3.3 : Espectro de RBS de um filme de FesoMnsy de 30 nm de espessura

depositado sobre um substrato de Si(100).

A seguir serdo apresentados os principais conceitos fisicos envolvidos na técnica
RBS:
e [ator cinematico de espalhamento ( K)

Quando um ion com energia E;, ¢ langado sobre um material ou alvo, ele ¢
retroespalhado devido a colisfio com o alvo. A energia de retroespalhamento do ion ¢
E, =KE;, onde K ¢ conhecido como fator cinemdtico de espalhamento e representa a
razdo entre a energia da particula espalhada (E]) e sua energia inicial (EO):

K=EJ/E,, (3.1)

Pelas leis de conservagdo de energia e momento, K ¢ expresso da seguinte maneira:

34



Parte experimental

(1—(M1/M2)2 Senza)n —(M,/1M,)cos e

= [+ (M, /3)]

) (3-2)

onde M, ¢ a massa da particula incidente, M, ¢ a massa do adtomo espalhador e a € 0
angulo de espalhamento. A partir das equagdes (3.1) e (3.2) podemos obter informagéo da
massa M, do dtomo do alvo.
e Sc¢io de choque de espalhamento ()

A se¢do de choque de espalhamento ¢ a probabilidade do ion incidente colidir com um
atomo do alvo, ser retroespalhado ¢ atingir o detector. Considerando que o detector
apenas capta os ions retroespalhados em um angulo s6lido (Q) o valor utilizado € a se¢éo
de choque diferencial definida como:
(dr/dQ)=(1/0)[(d0/adq)/ Q] (3.3)
Onde o ¢ o nimero de atomos por unidade de area na amostra, Q ¢ o numero total de
particulas incidentes e Q ¢ o dngulo sélido do detector.

Por outro lado, o niimero de particulas detectadas (4) se relaciona com a segdo de
choque diferencial através da seguinte equagio :
A=(dl'/dQ)Q o (3.4)
A partir desta equagfo € possivel determinar a densidade atdomica superficial do alvo.

e Perda de energia e poder de freamento

Quando um fon com alta energia é lan¢ado sobre um material ou alvo, ele perde
energia em scu caminho devido as colisdes com o meio. Na faixa de energias utilizadas
em RBS, acima de 2MeV para He', os ions perdem energia principalmente devido a
colisdes inelésticas eletronicas [96]. A perda de energia por profundidade ¢ conhecida
como poder de freamento e ¢ representada por:
g=-(1/N)(dE / dx) (3.5)
Onde dE/dx ¢ a energia perdida pelo feixe depois de percorrer uma distancia x dentro

do alvo e N ¢ o nimero de atomos de uma determinada espécie no alvo.

No presente trabalho, as medidas de RBS foram realizadas no Laboratério de

Andlise de Materiais por Feixe 16nico (LAMFI). O equipamento utilizado ¢ constituido
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basicamente de uma fonte de ions acoplada a um acelerador ¢ um detector. No acelerador
a composi¢io e energia do feixe sfo selecionadas. Na seqiiéncia, o feixe é colimado até
uma cdmara onde se encontram as amostras ¢ o detector. A amostra é introduzida no
sistema através de uma haste que possui um porta-amostras em um dos seus extremos,
como ilustrado na figura 3.4. Uma parte do feixe incidente ¢ retroespalhado com diversos
valores de energia, chegando ao detector uma fragdo ainda menor. O detector recebe as
particulas retroespalhadas em forma de pulsos elétricos. Estes pulsos sfo enviados a um
analisador multicanal, onde sfo armazenados em fungfio da energia e posteriormente
descarregados em um PC para sua andlise. Assim obtemos espectros com picos cuja
posi¢do nos indica cada elemento presente no alvo definido pelo fator cinematico. A drea
relativa deses picos (definida pela se¢do de choque de espalhamento) nos fornece a
composi¢do do filme e a largura de cada pico nos indica sua espessura.

A comparagdo dos espectros experimentais de RBS foi feita com espectros

simulados obtidos utilizando o programa Rump [97].

) detector
camarg do xnilise

colimadaores \:\‘ l

) Acelerador Pelleimm quadrupilos
sitema ArTene TAMNTHERM mepnélices

! .
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Figura 3.4 : Esquema simplificado do equipamento utilizado para as medidas de RBS

3.1.2.2 Difragio de raios-X

Um feixe de raios-X que incide em um cristal interage com os 4tomos presentes,
originando o fenémeno de difragdio. A difragio de raios-X ocorre segundo a Lei de
Bragg, a qual estabelece a relag@io entre o dngulo de difracéio e a distancia entre os planos

que a originaram, caracteristicos para cada fase cristalina:
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nA =2dsen@ (3.6)
onde

A € comprimento de onda dos raios-X incidentes,

0 ¢ o angulo de difragéo,

d é a distancia interplanar e n ¢ um niimero inteiro.

A difracdo de raios-X ¢ uma das principais ferramentas para a caracterizacio
estrutural de materiais policristalinos. No estudo de filmes finos sua utilizagdo tem sido
de fundamental importancia para identificar a estrutura do material e identificar as fases
presentes no mesmo. A identificagdo das fases presentes em um material é realizada
através da comparacdo dos difratogramas de raios-X com padrdes de difragdo. Estes
padrdes de difragdo se encontram arquivados em banco de dados que contém arquivos de
diferentes tipos de materiais.

No nosso caso, realizamos medidas de difragdo de raios-X para identificar as
fases presentes nos filmes produzidos. O equipamento utilizado para estas medidas ¢ um
difratdmetro Rigaku modelo D/MAX-2000/PC, constituido de uma fonte de raios-x, um
monocromador, um detector e um gonidometro, onde € posicionada a amostra. A
configuragdo do equipamento utilizado para estas medidas foi a configuragio

denominada @ /26 onde a amostra ¢ posicionada fazendo um édngulo € com o feixe

incidente, enquanto que o detector faz um angulo de 26 com o feixe difratado.

Estas medidas foram feitas com a colaboragfo da Prof®. Dra. Marcia C. A. Fantini
no Laboratério de Cristalografia do Departamento de Fisica Aplicada do IFUSP. Os
pardmetros experimentais utilizados nestas medidas foram:

Radiagio = CuKa (1=1,5418 A)

Tens@o =40 KV

Corrente = 30 mA

Intervalo de varredura 20 = 20° - 68,5° € 69,5° — 90°
Passo = 0,05°

Tempo de medida por dngulo = 40 segundos.
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A partir dos difratogramas de raios-X também foram utilizados para a
determina¢do do tamanho de grio dos buffers presentes nas amostras. Esta determinagédo

foi possivel utilizando-se a férmula de Scherrer [98], dada abaixo:

0,94

D i
Py €08 6,

3.7)

hel =

onde
A € o comprimento de onda da radiagdo incidente;
Ouk € 0 dngulo do plano de difragdo de indice hkl.

B, corresponde ao alargamento efetivo do tamanho de grdo do material. Ele € calculado

através da seguinte equagéo:

B =V(B 2_b2j, (3.8)

Onde B representa a largura meia altura do pico de difragdo da amostra e b representa a
largura meia altura do pico de difragdo de uma amostra padréo.

No caso das nossas amostras, o b utilizado corresponde a uma amostra padréo de silicio
(bsi). O valor de b achado para a reflexdo (111) foi de 0,17° e para a reflexdo (200) de
0,18°.

Os valores de posicdo (26,,,) e largura (B) dos picos dos difratogramas de raios-X foram

obtidos ajustando-se uma curva gaussiana em cada pico. Os valores do espagcamento

interplanar (d,,, ) dos picos de difragdo de cada material analisado, obtidos a através da

equacdo (3.7), foram comparados com as fichas do sistema JCPDS para determinar o

tipo de estrutura cristalina da amostra e seus planos difratantes.

3.1.2.3 Refletometria de raios-X

A refletometria de raios-X em amostras sélidas com superficies lisas e planas foi
realizada pela primeira vez por Compton em 1923. Desde entfo, rapidamente a

refletometria de raios-X se converteu em uma técnica experimental capaz de fornecer

informag¢des importantes sobre solidos. Hoje em dia, a refletometria de raios-X é uma
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ferramenta poderosa de analise de superficies e interfaces de filmes finos. A partir destas
medidas podemos obter informagdo sobre a espessura, densidade e a rugosidade de um
filme.

Podemos analisar uma curva de refletometria destacando duas regides. Na
primeira regido, no intervalo 0°<6<6,, onde 6. ¢ denominado de &ngulo critico, ocorre a
reflexdo total. A partir do angulo critico podemos determinar a densidade do material da
superficie da amostra. Na segunda regido, acima de 0., o feixe de raios-X penetra na
amostra, ocorrendo sua dispersdo, e parte do feixe incidente € refletido. Estas reflexdes
vém das diferentes interfaces e interferem produzindo franjas representadas pelas
oscilagdes observadas nas curvas experimentais. O periodo das franjas esta relacionado a
espessura do filme e o decaimento da intensidade das mesmas a rugosidade das camadas
que constituem o filme. A reflexdo pode ser analisada usando a teoria classica (equagéo
de Fresnel).

No presente trabalho, o objetivo da técnica de refletometria ¢ obter informagéo
sobre o efeito das irradiagdes iOnicas na rugosidade dos filmes irradiados com diferentes
doses, uma vez que o valor do campo de exchange ¢é fortemente dependente da
rugosidade interfacial FM/AFM. Estas medidas foram feitas utilizando-se o equipamento
de raios-X descrito acima assim como também a linha XRD2 do Laboratorio Nacional de
Luz Sincrotron (LNLS). Os pardmetros experimentais utilizados nestas medidas foram:
Angulo ragante
Configuragdo /20
Passo = (5x10™)°

Intervalo de varredura20=0a4 °,

3.1.2.4 Absorcio de raios-X

A técnica de absorgdo de raios-X consiste na excitagio de elétrons localizados nos
niveis eletronicos internos de um atomo pela incidéncia de raios-X, obtendo-se
informag@o a partir das transig¢des eletrdnicas ocorridas.

O espectro de absorgdo, ilustrado na figura 3.5, ¢ dividido em duas regides: regifio
em torno da borda de absor¢do e transi¢des para estados do continuo. A regido da borda

de absorgéo ¢ caracterizada pelo aumento abrupto da absor¢do em um valor especifico de
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energia, o que significa que foi absorvida a energia necessaria para retirar elétrons do
dtomo absorvedor. A regido das transi¢bes para o estado do continuo refere-se a
transi¢des eletrdnicas com absor¢do de energia maior que a energia de ligagdo. Esta
regidio é subdividida em duas regides: regido de XANES (x-ray absorption near edge
structure) e regido de EXAFS (Extended x-ray absorption fine structure), as quais
envolvem principios fisicos e tratamentos matematicos distintos, além de fornecerem

diferentes informacdes.

1248
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Figura 3.6: (a)Espectro de absor¢do de raios-X de um filmes de
NigiFeo/FesoMnsq. (b) Oscilagdes de EXAFS extraidas de (a). (c) Transformada de
Fourier das oscilagdes de EXAFS indicadas em (b).

Particularmente, a regifio de EXAFS (indicada na figura 3.5b) compreende a

andlise da absor¢do de energia na faixa de 50 a 1000 eV acima da borda de absor¢do. O

espectro de EXAFS envolve oscilagdes da interferéncia entre a onda referente ao
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fotoelétron emitido pelo dtomo e a onda retroespalhada pelo dtomo vizinho. A andlise
espectral destas oscilagdes permite obter informagdo a respeito das distincias € atomo
observador-vizinhos. Desta maneira, podemos determinar a estrutura média local dos
diferentes elementos que compdem o solido.

O coeficiente de absor¢do de raios-X acima da borda de absor¢do pode ser escrito

como:

w (k)= p, O+ 2], (3.9)
onde u, (k) representa a absor¢do de raios-X pelo dtomo e y(k) as oscilagdes de
EXAFS produzidas pela interagéo do fotoelétron com a matéria. Considerando somente o
retroespalhamento dos fotoelétrons pelos atomos vizinhos situados a uma mesma

distancia (r,) do atomo absorvedor (denominado espalhamento simples), (k) pode ser
eXpresso por:

- o= y2 N,-Sozlc} -2k} _~2r ACK) :
r)= (87 ) =L ete™ e sin (2k7; + gk, 7)) (3.10)

onde
k = modulo do vetor de onda do fotoelétron
i = indice de referéncia de cada esfera de coordenagdo

& = vetor de polarizagfo linear do foton

N, =numero de 4tomos do tipo i

S, = fator de redugfo de amplitude devido a efeitos de correlagéo eletronica
F, = amplitude de retroespalhamento do fotoelétron pelos atomos vizinhos
o, =fator de Debye-Waller

A(k) = livre caminho médio dos fotoelétrons

2kr, = fase do fotoelétron apds percorrer o caminho desde o dtomo central até o atomo

espalhador e retornar.
¢ (k,r,) = termo acrescentado a fase do fotoelétron levando em consideragdo os
espalhamentos dos fotoelétrons devido aos potenciais atomicos.

Para nosso propdsito, é conveniente escrever a equagdo (3.10) em fungdo dos

termos que determinam a amplitude de EXAFS e sua fase, da seguinte maneira:
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2(k) = Y A(k,r)sin 2kr, + ¢(k,1,)), (3.11)
onde
Aoy = 357 ) Pt g gnis® (3.12)

1
Podemos dizer que a estrutura da equagdo (3.11) é uma soma de fungdes seno
amortecidas que representa a forma de uma série de Fourier. Assim, se realizamos a

transformada de Fourier de y(k) ¢ possivel obter uma distribuigdo radial das

contribuigdes atdbmicas. Deste modo, a partir do modulo da transformada de Fourier das
oscilagdes de EXAFS (vide figura 3.5¢) podemos obter informag@o da contribuigdo de

uma determinada esfera de vizinhos atdémicos (7,), onde a largura da fungéo ¢ dada por

. . . A . 2
0.’ ¢ a amplitude por N,. Quantitativamente, estes pardmetros estruturais (r,, o,” e
N,) podem ser determinados através da comparagdo das transformadas dos espectros

experimentais das oscilagdes de EXAFS com as transformadas de espectros simulados.
As medidas de absor¢io de raios-X foram realizadas na borda de absorgdo K do
manganés (6539 eV), na linha de luz D04B-XAS do Laboratorio Nacional de Luz
Sincrotron (LNLS) a temperatura ambiente e a temperatura do nitrogénio liquido Esta
linha de luz opera na faixa de raios-X de 2,5 a 12,4 KeV. O feixe incidente foi
monocromatizado por um monocromador de cristal sulcado de Si(111) e calibrado pela
posi¢do da borda de absor¢io de uma amostra de Mn. Os dados foram coletados
utilizando-se 0 modo de detec¢do de rendimento total de elétrons (fotal electrons yield).
Nessas medidas o dngulo entre a dire¢fo do feixe ¢ a normal a amostra foi de 36°. Os

pardmetros experimentais utilizados séio descritos na tabela 3.1.

Intervalo Passo Tempo
(6450 - 6520) eV 5,0 eV ls
(6520 - 6580) eV 0,7 eV 2s
(6580 — 6800) eV 1,0 eV 2s
(6800 — 7000) eV 2,0eV 38
(7000 - 7400) eV 4,0 eV 4s

Tabela 3.1 : Pardmetros experimentais utilizados nas medidas de absor¢do de raios-X
dos filmes de NiFe/FeMn.
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No presente trabalho, utilizamos a técnica de XAS para analisar
comparativamente o pico principal do modulo das tranformadas de Fourier dos espectros
experimentais de EXAFS. O célculo das transformadas de Fourier da regido de EXAFS
das amostras analisadas foi feito utilizando-se o programa WINXAS, seguindo sugestdes
da Profa. Marcia Fantini. Através deste programa primeiramente obtivemos espectros de
absorc¢io em fungdo do vetor de onda e realizamos uma aproximagéo linear para a regido
anterior a borda de absor¢do e um polindmio de quinto grau para a simulagdo da absor¢do
na faixa de 2,2 a 12,2 A", Posteriormente, para o calculo da transformada de Fourier do
sinal de EXAFS o sinal de absor¢do foi normalizado pelo método de Bessel e
multiplicado por um peso k*. As transformadas de Fourier de todas as amostras
analisadas foram calculadas seguindo o mesmo procedimento € 0 mesmo intervalo entre
28e12,15 A"

As amostras analisadas foram bicamadas de NiFe/FeMn depositadas sobre diferentes
buffers ¢ amostras irradiadas ionicamente com diferentes fons e dosagens.

A comparacdo destes espectros nos permitiu analisar o grau de desordem na estrutura fina
das amostras, além de evidenciar a sua correlagdio com as propriedades magnéticas das

mesmas.

3.1.3 Técnicas de caracterizacio magnética.

3.1.3.1 Magnetometro de amostra vibrante

As medidas de magnetizagdo em fungdo do campo aplicado foram feitas
utilizando-se um magnetémetro de amostra vibrante VSM, o qual foi modificado a fim de
medirmos amostras com momentos pequenos e de baixos campos, como ¢ o caso dos
nossos filmes. As modificagdes feitas no conjunto VSM-eleroima foram: a fabricagédo de
um pick up, com menor area para melhorar a razdo sinal-ruido da medida, a
implementag¢do de uma nova fonte de alimentagdo capaz de gerar campos magnéticos
pequenos, de até 1kOe, que possibilitou melhorar a resolugdo da varredura e, finalmente,
foi modificado o software utilizado no armazenamento de dados para incrementar a
velocidade de medida. O funcionamento do MAV estd baseado na detec¢do da variagdo

do fluxo magnético em bobinas sensoras, localizadas entre as pecas polares de um
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eletroimd, enquanto a amostra vibra préoxima a elas. Em nosso caso, duas bobinas
sensoras em forma de oito foram coladas nas laterais de uma peca de PVC tubular. Uma

fotografia das bobinas ¢ mostrada na figura 3.6.

Figura 3.6 : Fotografia das bobinas sensoras fabricadas para as medidas de Mvs. H das
amostras.

Vale a pena ressaltar que este pick up foi fabricado nessa geometria para medir
especificamente valores de Hexe € He com maior precisdo.

O eletroimi ¢ constituido de duas pegas polares acopladas a dois nucleos
ferromagnéticos, que podem gerar um campo magnético de até 2T. O campo aplicado a
amostra ¢ controlado por duas pastilhas de efeito Hall localizadas nas pegas polares €
conectadas a dois gaussimetros, um dos quais estd incorporado ao controlador do
magnetdmetro. A leitura da magnetizagdo ¢ do campo aplicado ¢ feita pelo controlador
do VSM e, paralelamente, registrada em um computador através de uma placa de
interface GPIB.

A amostra a ser medida é colocada em um porta-amostra preso em uma haste
conectada a um vibrador eletromecénico, que induz uma vibragdo longitudinal. A haste se
localiza entre as pegas polares do eletroimé. Todas as medidas de M vs. H foram feitas no
plano do filme e para cada filme foram medidas duas curvas de histerese: uma delas

aplicando-se o campo de varredura (Hr) na direéio radial para fora do porta-substrato
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onde utilizado para a deposi¢do das amostras e a outra medida foi feita aplicado-se o

campo de medida (Hp) perpendicular & diregdo anterior, como ilustrado na figura 3.7.

Figura 3.7 . Esquema da aplicagdo do campo de varredura nas medidas M vs. H.
(a)campo magnético aplicado na dire¢do radial do porta-substrato (Hr) e (b) com campo
magnético aplicado perpendicular a diregdo anterior (Hp).

As curvas de histerese da cada filme foram medidas durante 5 minutos com tempo de
amostragem de 0.1 segundos. O valor de campo magnético maximo aplicado foi de
5000e.
3.1.3.2 Medidas magneto opticas
Com a finalidade de obter informag#o local do comportamento magnético dos
filmes, foram feitas medidas magneto Opticas utilizando-se um microscopio optico de
varredura em campo proximo sensivel a efeitos magneto opticos (SNOM-MO),
existente no LMM. O funcionamento do SNOM-MO para a obtengdo de medidas
magneto opticas esta baseado na detecgio da reflexdo da luz proveniente da interagéo da
luminosidade da ponta da fibra dptica com a amostra magnetizada. A luz refletida ¢
filtrada por um analisador de polarizagéo e detectada pelo fotodiodo de avalanche. A
configura¢io resultante é semelhante a um magnetdmetro de efeito Kerr transversal
onde 0 MOKE (Magneto-Optical Kerr Effect) ¢ sensivel a magnetizagdo paralela a

superficie de reflexfio e perpendicular ao plano de incidéncia da luz. Por outro lado, as
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imagens topograficas da superficie da amostra sdo obtidas através da detecgdo da
variagdo da freqiiéncia de vibragdo da ponta da fibra dptica, quando esta Gltima interage
com os obstaculos da amostra durante o processo de varredura.

O SNOM-MO possui dois amplificadores Lock-in (um modelo 7265 e outro
modelo 5210 ambos da EG&G Instruments), dois geradores de sinal (ambos modelo
33120A da Hewlet Packard), uma unidade de controle digital (Nanotec) um diodo laser
(A = 670 nm, modelo MVP da Coherent), um fotodiodo avalanche (P/N 197-70-73-641
da Advanced Photonix) e um eletroimd confeccionado no LMM, sendo que todos os
equipamentos estdo conectados a um microcomputador que controla todos os processos
por meio do programa WSxM da Nanotec [99]. Uma fotografia do sistema € mostrada na
figura 3.8.

A sonda de varredura do SNOM-MO ¢ uma fibra optica afinada por meio de uma
ataque quimico. O feixe luminoso de um diodo laser € injetado na extremidade oposta da
fibra optica. Devido ao ataque quimico, a ponta ¢ submicrométrica tanto do ponto de
vista mecdnico como Optico. Para a obtengfo do perfil topografico, o SNOM-MO
funciona como um microscopio de forga atdmica (AFM) no modo de contato, onde a
distdncia da ponta & amostra € tipicamente da ordem de 10 nm. O contraste optico €
obtido através da coleta do sinal luminoso em campo distante como resultado da
interagfo em campo préximo entre a superficie da amostra e a luz emitida pela ponta. O
contraste magnetooptico € extraido através da analise das condi¢Ses de polarizagéo da luz
incidente e espalhada pela amostra. Estima-se que a resolugdo do SNOM-MO esteja entre
100 e 200 nm.

Utilizando um sistema de coordenadas cartesiano, convencionamos que a
superficie analisada corresponde ao plano xy e o relevo € o contraste em z. Um sistema
de motores elétricos associado a um microposicionador X-Y de amostras (Optron
Micromecanica Otica LTDA) regula o posicionamento da amostra em Xyz na escala de
milimetros com precisdo micrométrica. Durante a varredura, quando a precisdo de nm ¢
requerida, esse controle é feito por um sistema piezoelétrico tubular de quatro quadrantes.
No plano xy, a varredura possui um limite maximo de 16x16 um?. Em z, a varredura

maxima ¢ de 2.3 pum [99].
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Figura 3.8: Fotografia do MO-SNOM [99].

3.2 Procedimentos experimentais desenvolvidos

Nesta se¢do, apresentamos a relagdo de filmes finos produzidos para o estudo do
acoplamento de exchange bias. Além disso, relatamos os procedimentos experimentais de
cada estudo feito e suas respectivas motivagdes.

Como & bem sabido, o acoplamento de exchange bias depende tanto de fatores
estruturais como magnéticos, sendo que todos estes fatores se encontram
interrelacionados. Neste sentido, os objetivos da primeira parte do presente trabalho
foram: i)produzir sistemas com exchange bias utilizando-se o sistema de sputtering do
LMM, ii)estudar o maior ndmero de fatores estruturais e magnéticos através de diferentes
técnicas de caracterizagio e iii)correlacionar todas as informagdes obtidas a fim de extrair

informagdes relevantes sobre 0 acoplamento de exchange. Neste contexto, iniciamos
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nosso estudo produzindo filmes constituidos de bicamadas magnéticas de
NiFe(30nm)/FeMn(15nm).

Na segunda parte do presente trabalho, estudamos o efeito das irradiagdes idnicas
nas propriedades magnéticas do exchange bias em NiFe(10nm)/FeMn(10nm).

Devemos ressaltar que devido a necesidade de um grande nimero de amostras
(produzidas nas mesmas condi¢Bes) para serem irradiadas ionicamente, foi preciso
utilizar um porta-substrato diferente do utilizado na obtengdio dos outros filmes
estudados.

Como mencionado anteriormente, o porta-substrato utilizado na produgdo dos
filmes foi 0 mostrado na figura 3.2 da segdo anterior. Este porta-substrato tem capacidade
de alojar até seis substratos. No caso dos filmes para serem irradiados ionicamente,
decidimos utilizar uma tinica pega deste porta-substrato: o disco metalico. Desta maneira
foi possivel a obtengdo de 38 amostras em uma tinica deposigdo. Porém, as medidas
magnéticas destas amostras mostram que elas apresentam um comportamento diferente
do observado anteriormente. Este fato nos levou a realizar um estudo sistematico das
propriedades magnéticas dos filmes produzidos em conjunto, 0 que sera apresentado na

segunda segdo do proximo capitulo.

3.2.1 Estudo das propriedades estruturais e magnéticas dos filmes em func¢io dos

buffers e substratos utilizados

Como mencionado anteriormente, a desordem interfacial ferro/antiferromagnética
tem efeitos complexos no exchange bias. A desordem pode ser originada por fatores
como rugosidade, tamanho de grdo ou variagdo da cristalinidade ao longo do crescimento
do filme, como por exemplo, mudangas na textura dos mesmos. Portanto, o substrato e 0s
buffers utilizados no crescimento das bicamadas magnéticas cumprem uma fungéo
importante na estrutura de sistemas com exchange bias ¢ conseqlientemente no
acoplamento de exchange [76,77,78]. Neste contexto, uma vez estabelecidas as melhores
condicdes de deposi¢lo por sputtering das bicamadas magnéticas, decidimos estudar a
influéncia dos buffers de Cu e Ta e substratos de Si(100) e Si(111) nas propriedades

magnéticas das nossas amostras.
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Assim, produzimos e analisamos filmes de Cu(20nm) e Ta(20nm) depositados
sobre substratos de Si(100) e Si(111), respectivamente. Na seqiiéncia, fabricamos filmes
de Si/NiFe, Si/buffer/NiFe, Si/buffer/NiFe/FeMn e finalmente Si/NiFe/FeMn, como

mostrado na tabela 3.2.

Série Substrato de Si(100) Série Substrato de Si(111)
A B
Al S1/Cu(20nm) Bl Si/Cu(20nm)
A2 S1/Cu(20nm)/NiFe(30nm) B2 S1/Cu(20nm)/NiFe(30nm)
A3 Si/Cu/NiFe(30nm)/FeMn(15nm) B3 Si/Cu/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)
A4 Si/Cu/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta B3 Si/Cu/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta
A5 Si/Ta(20nm) B5 Si/Ta(20nm)
A6 Si/Ta(20nm)/NiFe(30nm) B6 Si/Ta(20nm)/NiFe(30nm)
A7 Si/Ta/ NiFe(30nm)/FeMn(15nm) B7 Si/Ta/ NiFe(30nm)/FeMn(15nm)
A8 Si/Ta/ NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta B8 Si/Ta/ NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta
A9 Si/NiFe(30nm) B9 Si/NiFe(30nm)
Al0 Si/NiFe(30nm)/FeMn(15nm) B10 Si/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)
All Si/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta Bl1 Si/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta
Al2 Si/Cu/FeMn(15nm)/NiFe(30nm) B12 Si/Cu/FeMn(15nm)/NiFe(30nm)

Tabela 3.2 : Lote de amostras produzidas para estudar o efeito do substrato e do buffer
sobre o crescimento das bicamadas magnéticas.

Uma vez estabelecido que o buffer de Cu otimiza as propriedades magnéticas dos
exchange bias de NiFe/FeMn, decidimos estudar a influéncia da espessura do Cu no

crescimento e no valor de He dos filmes. Na tabela 3.3 s3o mostrados os filmes

fabricados.
Si/Cu(t nm)/NiFe(30 nm)/FeMn(15 nm)/Ta(5 nm)
Série C Amostra T
C1 Si/Cu/NiFe/FeMn/Ta 20
C2 Si/Cu/NiFe/FeMn/Ta 40
C3 Si/Cu/NiFe/FeMn/Ta 60

Tabela 3.3 : Lote de amostras variando-se a espessura do buffer de Cu.

3.2.2 Estudo do acoplamento de exchange bias em fungio da seqiiéncia de
deposic¢io e espessura das camadas magnéticas
Segundo a literatura, existem duas maneiras de obtermos filmes a base de
FM/AFM acoplados via troca. Uma delas é depositando as camadas magnéticas na
presen¢a de um campo magnético externo [5,6,7,8]. A fungfio do campo aplicado durante

a deposigéo do material ¢ de saturar a camada ferromagnética que por sua vez orientaré a
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camada antiferromagnética otimizando assim o acoplamento FM/AFM. Outra maneira de
obtermos sistemas acoplados via troca €é, apds a obtengdo dos filmes, realizar um
tratamento térmico acima da temperatura de Néel do antiferromagneto e resfriamento na
presenca de um campo magnético externo [9,10]. O tratamento térmico acima da
temperatura de Néel do AFM permite que a camada AFM tenha comportamento
paramagnético e o resfriamento com campo aplicado garante que os spins da camada
AFM se orientem paralelamente aos spins da camada FM, impedindo a formagdo de
dominios no AFM. Também segundo a literatura, a obtengdo de exchange bias seguindo
o segundo procedimento descrito independe da seqiiéncia de deposi¢do das bicamadas
magnéticas, sejam filmes AFM/FM ou FM/AFM [90].

No caso das nossas amostras, a caracterizagdo magnética de todos os filmes a base
de NiFe/FeMn logo apods a sua obtengfo mostra que as curvas de histerese apresentam
deslocamento com relagdo a origem, indicando que as bicamadas magnéticas estdo
acoplados via troca. O acoplamento das bicamadas magnéticas logo apds a sua obtengaio
foi possivel devido ao nosso sistema de sputtering fornecer um campo externo capaz de
alinhar a camada ferromagnética®. Neste sentido, decidimos estudar as propriedades
magnéticas dos nossos filmes em fungdio da inversdo da seqiiéncia das camadas

magnéticas. Os filmes fabricados para este estudo sdo mostrados na tabela 3.4.

Substrato/Cu(20nm)/FeMn(15nm)/ NiFe(30nm)/Ta(5 nm)
Série E Amostra
E1l Si(100)/Cu/FeMn/NiFe/Ta
E2 Si(111)/Cu/FeMn/NiFe/Ta
E3 Si(100)/Ta/FeMn/NiFe/Ta
E4 Si(111)/Ta/FeMn/NiFe/Ta

Tabela 3.4: Lote de amostras variando-se a disposi¢do da camada antiferromagnética.

3.2.3 Estudo da dependéncia de H. com a espessura do NiFe ¢ FeMn depositados
sobre Si(100) e Si(111) e buffers de Ta e Cu.
A dependéncia de Hee com a espessura da camada ferromagnética e
antiferromagnética  foi  estudada em  detalhe em  diferentes  sistemas

[9,21,22,90,91,92,93,94,95]. Observou-se que o valor do campo de exchange é
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inversamente proporcional a espessura da camada ferromagnética (z,,)[1], como

mostrado na equagéo (2.1).

No entanto, o comportamento de Hy varia em func¢éo da técnica de deposigio e
das condi¢des utilizadas na obteng@o do filme. Assim, decidimos realizar o estudo da
dependéncia das propriedades magnéticas dos filmes a base de NigFejo/FesoMnsy em
fun¢do da espessura da camada ferromagnética depositada sobre Si(100) e Si(111) e
buffers de Ta e Cu, no nosso sistema de sputtering.

Portanto, fabricamos filmes mantendo fixa a espessura da camada
antiferromagnética em 10nm e variando a espessura da camada ferromagnética
depositada sobre substratos de Si(111) e Si(100) e buffers de Cu e Ta com 20nm de

espessura.

3.2.4 Estudo do efeito das irradiagdes idnicas em exchange bias de NiFe/FeMn

O fendmeno de exchange bias apresenta inimeros desafios ainda hoje. Tanto a
configuragdo magnética de spins na interface como a desordem na interface gerada por
fatores como rugosidade, variagdo de cristalinidade (textura e pardmetro de rede) ou
tamanho de gréo sdo mais complexas do que originalmente imaginado. Além disso, sabe-
se que teoricamente, o valor do campo de deslocamento ¢ quase duas ordens de grandeza
maior do que os valores encontrados experimentalmente [1], sendo esta discrepancia
justificada em termos de rugosidade interfacial [7,17,36,37,67,68,69,70] ou pela
formagdo de dominios [71,72]. No entanto, ambas as justificativas nfo foram esclarecidas
até 0 momento.

Neste contexto, busca-se maneiras alternativas de estudar o fendmeno de
exchange bias em diferentes sistemas, sendo uma delas o método das irradiagdes idnicas
[29,30,31,32,33,34,35]. Assim, decidimos fabricar um conjunto de filmes para serem
irradiados ionicamente. Este conjunto de filmes consta de 38 filmes constituidos de
S1(100)/Cu(20nm)/NiFe(10nm)/FeMn(10nm)/Ta(3nm). Antes da deposi¢io, os substratos
foram enumerados, para conhecermos sua posi¢do no porta-substrato, e colados como

mostrado na figura 3.9.

> A origem do campo magnético durante a deposi¢do sera explicada detalhadamente no préximo capitulo.
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As irradia¢Oes i0nicas foram realizadas no laboratério de Implantagdo Idnica da
UFRGS, com a colaboragdo do Prof. Livio Amaral. O estudo do efeito das irradia¢les
idnicas nos filmes esteve baseado em medidas de M vs. H e medidas estruturais tais
como: difragdo, refletometria e absorgio de raios-x.

Na tabela 3.5 e 3.6 sdo apresentados os pardmetros utilizados para a irradiagfo

i6nica das amostras a Ty, € & Ty, respectivamente.

Figura 3.9 : Substratos de silicio colados sobre o porta-substrato da cdmara de

sputlering.
Amostra | Ions de Energia Dose (ions/cm”)
irradiagdo (keV)
16 He 14 8x10"
o He 14 2x10"
27 He 14 4x10™
36 He 14 107
12 Ne 25 5x10"
19 Ne 25 10%
33 Ne 25 6x10"
35 Ne 25 10"

Tabela 3.5 : Caracteristicas das amostras irradiadas com fons de He e Ne & Ty
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Amostra | Ions de Energia Dose (ions/cm®)
irradiacdo (keV)

1 He 14 4x10"
4 He 14 8x10"°
5 He 14 10"
7 He 14 2x10™
8 He 14 4x10™
9 He 14 6x10'"
11 He 14 10"
15 He 14 2x10"
17 He 14 3x10"7
18 He 17 0™
24 He 20 10"
o8 Ne 25 5x10"
29 Ne 25 10™
30 Ne 25 3x10"
31 Ne 25 6x10"
32 Ne 25 8x10™
38 Ne 25 10"

NiFe He 14 6x10™

NiFe Ne 25 6x10"

Tabela 3.6 : Caracteristicas das amostras irradiadas com ions de He e Ne a Ty
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Capitulo 4

Resultados experimentais e analise

Neste capitulo, nds apresentamos os resultados experimentais do estudo
sistematico dos filmes finos produzidos a partir de alvos das ligas de Nig;Fe;o ¢ FesoMnsy.
Este estudo foi baseado na analise de medidas magnéticas e estruturais, utilizando-se as
diferentes técnicas de caracterizagdio, descritas no capitulo anterior. Além disso,
analisamos ¢ descrevemos os resultados do efeito das irradiagdes ibnicas nas

propriedades magnéticas dos filmes.

4.1 Espectroscopia por Retrospalhamento Rutherford (RBS)

Previamente a produgdo dos filmes estudados, determinamos a taxa de deposigio
dos buffers e do material magnético utilizado. Para isso, fabricamos e analisamos
espectros de RBS, de trés filmes de Si(100)/Cu, Si(100)/Ta, Si(100)/NiFe e
S1(100)/FeMn, depositados durante 20, 40 e 60 minutos, respectivamente, utilizando uma
presséo de SmTorr e uma poténcia 100W. A espessura de cada filme foi estimada pela
. comparagdo entre 0s espectros experimentais e suas respectivas simulacdes, obtidas
através do programa RUMP [96]. Desta maneira, obtivemos um grafico que representa a
espessura em fungéo do tempo de deposi¢do, como mostrado na figura 4.1.

Na figura 4.2, sdo mostrados os espectros RBS correspondentes a filmes com
20nm de espessura de cada material do alvo, usando os tempos de deposigdo obtidos

através dos graficos 4.1. Observamos que os espectros simulados reproduzem de maneira
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correta os espectros experimentais, mostrando que o tempo de deposi¢do estimado

corresponde a espessura desejada.
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Figura 4.1: Grdfico da espessura vs. [empos de deposigdo de trés filmes de (a) NiFe e

(FeMn), depositados durante 20, 40 e 60 minutos.
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Figura 4.2: Espectros RBS dos filmes (a)Si/NiFe, (b)Si/FeMn, (c)Si/Ta e (d)Si/Cu e suas
respectivas simulagdes.

4.2 FEstudo magnético e estrutural dos filmes produzidos com buffers

e substratos utilizados

O FesoMns € uma das ligas antiferromagnéticas mais utilizadas para o estudo das
propriedades magnéticas de sistemas com exchange bias por varias razdes, como por
exemplo: sistemas FM/FesoMns apresentam boas propriedades magnéticas, alto valor de
Hexe € baixa coercividade, a liga antiferromagnética de FesoMnsoo0 apresenta alto valor de
T e, principalmente, porque a liga FesoMnso ndo precisa de tempos longos de tratamento
térmico para que se estabilize na fase antiferromagnética do FeMn (denominada fase ).
Neste sentido, utilizamos alvos de NijoFeg (permalloy) e FesoMnso para produzir e

estudar as propriedades magnéticas de amostras de NiFe(30nm)/FeMn(15nm).

Por outro lado, sabe-se que as propriedades magnéticas de sistemas com exchange
bias dependem das caracteristicas estruturais das bicamadas magnéticas. Assim por
exemplo, foi relatado que os sitios dos atomos de Ni, Fe e Mn na célula unitaria da sua
estrutura cristalina muda com a textura cristalografica de crescimento, que € induzida
pelo permalloy, buffer e/ou substrato utilizados [5]. Também foi relatado que os filmes de
NiFe/FeMn crescidos com uma forte textura cristalografica na diregéio (111) apresentam

melhores propriedades magnéticas [94].
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Neste contexto, realizamos o estudo das propriedades magnéticas e estruturais das

nossas amostras em fung@o dos buffers e substratos utilizados.
4.2.1 Difracio de raios-X

Segundo a literatura, sistemas de NiFe/FeMn depositados sobre Ta e¢ Cu
apresentam uma unica textura de crescimento, a textura (111) [5,91,92,94,95]. Alem
disso, segundo a literatura, o valor de campo de exchange depende do grau de
texturizagdo nesta diregdo cristalografica [94,95]. Neste contexto, decidimos realizar
medidas de difragdo de raios-X em filmes de Si(100)/buffer, Si(100)/buffer/NiFe e
Si(100)/buffer/NiFe/FeMn, utilizando-se buffers de Cu e Ta. As figuras 4.3 e 4.4 ilustram
os padrdes de difracdo obtidos a partir destas medidas.

No difratograma 4.3a, correspondente ao filme de Si/Cu(20nm), observamos dois
picos de difragdo do Cu. Um primeiro pico em 43,6 ° e outro pico muito pequeno em
50,5°. Estes picos de difragdo sdo indexados como sendo picos correspondentes a
estrutura cristalina do Cu FCC com orientagdes cristalograficas nas direcdes (111) e
(200), respectivamente. Vemos que a orientago preferencial de crescimento neste filme é
a diregfio (111). O tamanho de grio (Dyy) € de 133 A para a reflexdo (111) de 84 A para
a reflexdo (200).

Na seqiiéncia, no difratograma correspondente ao filme Si/Cu/NiFe, observamos
que houve a superposi¢do dos picos de difragdo correspondente a cristalitos de NiFe
sobre os picos do Cu. A camada de NiFe também apresenta uma estrutura cristalina FCC
com diregdes cristalograficas (111) e (200). Podemos dizer que o permalloy cresceu nas
mesmas dire¢des cristalograficas imposta pelo Cu, contudo com orientagdo preferencial
de crescimento na dire¢io (200). O tamanho de grio da camada de NiFe ¢ de 106 A para
a reflexfio (111) de 100 A para a reflexiio (200). Por outro lado, o valor do tamanho de
grdo da camada de cobre tanto na diregfo cristalografica (111) como (200) é o mesmo
valor encontrado no filme de Si/Cu.

Continuando, na figura 4.3c, ¢ mostrado o difratograma do filme
Si/Cu/NiFe/FeMn. Observamos que a camada de FesoMnsy depositada sobre NiFe se

estabilizou na fase antiferromagnética do FeMn (fase y) de estrutura FCC.
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Figura 4.3 : Difratogramas dos filmes (a) Si(100)/Cu (A1),
(b) Si(100)/Cu/NiFe (A2) e (c) Si(100)/Cu/NiFe/FeMn (A3), respectivamente.
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Do mesmo modo que no filme de Si/Cu/NiFe, a camada de FeMn cresceu nas
diregdes cristalograficas impostas pelas camadas anteriores. O tamanho de grdo do FeMn
é de 55 A para a reflexdio (111) de 111 A para a reflexfio (200).

Posteriormente, na figura 4.4a, 4.4b ¢ 4.4¢ sio apresentados os difratogramas dos
filmes de Si(100)/Ta, Si(100)/Ta/NiFe e Si(100)/Ta/NiFe/FeMn, respectivamente. No
difratograma 4.4a, observamos que a camada de tintalo apresenta estrutura tetragonal,
com trés picos de difragdo que correspondem as orientagdes (002), (410) e (202). Em
seguida, no difratograma correspondente ao filme Si/Ta/NiFe (figura 4.4b), além dos
picos do tantalo, observamos um pico em 44,5°. Este pico corresponde a camada de NiFe,
a qual apresenta uma estrutura FCC, com uma unica dire¢fio preferencial de crescimento,
a dire¢do (111). O tamanho de grio para esta reflexfio ¢ de 139 A. Finalmente, no
difratograma da figura 4.4¢, observamos picos de difracdo superpostos correspondentes a
camada de Cu, NiFe e FeMn. O tamanho de grdo desta tltima camada é de 79 A.

Baseados nestes resultados vemos que o Ta ¢ o buffer adequado para que ambas
camadas magnéticas cresgam na diregfo cristalografica (111). No entanto, como veremos
na proxima se¢do nos resultados da caracterizagio magnética, no caso das nossas
amostras, os filmes depositados sobre o buffer de Cu apresentam melhores propriedades
magnéticas quando comparados com filmes depositados sobre Ta. Portanto, podemos
dizer que ndo hd uma correlagdo clara entre a dire¢do cristalografica e/ou tamanho de

grdo dos filmes com o campo de exchange.
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Figura 4.4 : Difratogramas dos filmes (a) Si(100)/Ta, (b) Si(100)/Ta/NiFe e

(c) Si(100)/Ta/NiFe/FeMn, respectivamente
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4.2.2 Absorcio de raios-x

Os filmes produzidos, utilizando-se diferentes buffers, também foram analisados
através da técnica de absor¢do de raios-x. Este estudo teve por finalidade identificar
possiveis mudangas estruturais locais e correlaciona-las com as propriedades magnéticas
das amostras. Os filmes analisados foram bicamadas magnéticas de
NiFe(30nm)/FeMn(15nm) depositadas sobre Si(100), Si(100)/Cu e Si(100)/Ta.

Como explicado no capitulo anterior, através da técnica de EXAFS foi possivel
extrair informacdo da desordem estrutural local dos filmes. Analisamos
comparativamente o pico principal do médulo das transformadas de Fourier dos espectros
experimentais de EXAFS correspondente aos primeiros vizinhos de coordenagéo,
mostrados na figura 4.5. Primeiramente observamos que este pico esta localizado na
mesma posi¢do do espectro de EXAFS de todas as amostras analisadas (entre 1,3 e 2,8A).
Este resultado nos indica que a distincia interatdmica entre o atomo central (atomo de
Mn) e os atomos da primeira esfera de coordenagdo ndo varia. Por outro lado,
observamos que dependendo da amostra analisada este pico apresenta diferentes éreas,
indicando diferentes graus de desordem na estrutura local dos filmes.

Analisando com mais detalhe estes resultados, vemos que a amostra onde as
bicamadas de NiFe/FeMn foram depositadas sobre o buffer de Cu apresenta menor
desordem comparado com os filmes utilizando o buffer de Ta e Si(100). Por outro lado,
segundo os resultados da caracterizagdo magnética destes filmes, que serfio apresentados
posteriormente, o valor de Heye € maior no filme com buffer de Cu.

Na figura 4.5, também ¢ mostrada a transformada de Fourier das oscilagdes de
EXAFS do espectro de absorcdo na borda do Mn do filme Si/Cu/FeMn/NiFe/Ta, onde a
deposi¢do da seqiiéncia das camadas magnéticas foi invertida. Esta amostra foi obtida
através do procedimento FC. Observamos que a desordem estrutural local dela ¢ ainda
maior que nos outros filmes. Este resultado estd em concordincia com o resultado da

caracterizagcdo magnética dos filmes, apresentados a seguir.
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Figura 4.5 :Pico principal das transformadas de Fourier das oscilagdes de EXAFS dos
espectros de absor¢do de raios-Xna borda do Mn para as amosiras Si/Cu/NiFe/FeMn/Ta
(44), Si/Ta/NiFe/FeMn/Ta (A8), Si/NiFe/FeMn/Ta (A11) e Si/FeMn/NiFe/Ta (A12).

4.2.3 Caracterizagio magnética

4.2.3.1 Caracterizacio magnética das amostras logo apés a produgio

Como mencionado no capitulo anterior, a anélise das propriedades magnéticas de
todos os filmes foi baseada em medidas de M vs. H realizadas no VSM. Estas medidas
foram feitas, logo apos a obtengfio das amostras, sempre no plano do filme, nas duas

diregdes descritas na se¢do 3.1.3.1 e esquematizadas na figura 5.1,

Observamos que todas as amostras de Si/buffer/NiFe/FeMn apresentam curvas de
histerese, como as ilustradas na figura 4.6. Quando o campo de varredura (Hr) € aplicado
na direco radial para fora do porta-substrato vemos curvas deslocadas com relagdo a

origem, com valores diferentes de campo de exchange, que dependem do buffer utilizado,
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sendo o sentido do deslocamento negativo. Aplicado-se o campo de medida (Hp)
perpendicular a diregéio radial do porta-substrato observamos curvas de histerese que
passam pela origem. Estes resultados indicam que todas estas amostras apresentam

anisotropia unidirecional, logo apds a sua obtengdo por sputtering.

Segundo a literatura, sistemas FM/AFM apresentam acoplamento de exchange
logo apods sua obteng¢do quando as bicamadas magnéticas sdo depositadas aplicando-se
um campo magnético externo [2]. O campo externo tem por objetivo orientar o FM.
Desta maneira, a camada ferromagnética aprisiona os spins interfaciais da camada AFM,
minimizando a formagfo de dominios na camada antiferromagnética. Amostras obtidas
através deste procedimento apresentam uma curva de histerese deslocada no sentido

oposto ao campo de deposigdo [1,2,3].
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Figura 4.6 : Curvas de histerese da amostra de Si/Cu/NiFe/FeMn, medidas aplicando o
campo de varredura (A) no eixo facil e (B) no eixo duro do filme.

No caso das nossas amostras, descobrimos que os im#s que formam parte do

sistema de magnetron sputtering utilizado na produgdo dos filmes induzem um campo
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magnético de aproximadamente 15 Oe no porta-substrato. Sendo a coercividade do
permalloy de aproximadamente 4 Oe, concluimos que esse campo magnético ¢ suficiente
para saturar a camada ferromagnética e obter bicamadas FM/AFM bem acopladas.

O sentido negaivo do deslocamento das curvas de histerese de todas as amostras
nos indica que o campo magnético gerado pelos canhdes de deposi¢do sobre o porta-
substrato € radial e dirigido para dentro.

Em seguida, sdo apresentados os resultados da caracterizagdo magnética das
amostras produzidas com diferentes substratos e buffers. As curvas de histerese destas
amostras sdo mostradas na figura 4.7 e 4.8. Como dito anteriormente, todas as amostras
apresentam anisotropia unidirecional. Podemos ver que quando as bicamadas magnéticas
sdo depositadas sobre algum buffer é indiferente utilizar substrato de Si(100) ou Si(111).
No entanto, obtemos diferentes valores de Hey de acordo ao buffer utilizado, como
mostrado na tabela 4.1. Podemos dizer que as propriedades magnéticas sdo influenciadas
diretamente pelo buffer utilizado. As amostras depositadas sobre Cu apresentam as

melhores propriedades magnéticas, alto valor de Hey, € baixa coercividade.
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Figura 4.7: Curvas de histerese das amostras produzidas com diferentes buffers e
substrato de Si(100).
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Figura 4.8: Curvas de histerese das amostras produzidas com diferentes buffers e
substratro de Si(111).
Amostras Si(100) Si(111)
HEXC Hc Hexc Hc
Cu(20nm/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta 30 8 30 9
Ta(20nm)/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta 24 12 26 13
NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta 22 9 22 9

Tabela 4.1: Valores de H,x. e H, dos filmes de NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta(3nm),
depositados sobre Si(100), Si(111) e buffers de Cu e Ta.

Baseados nestes resultados, concluimos que o buffer de Cu favorece ao

acoplamento de exchange e, portanto a obtengdo de amostras com boas propriedades
magnéticas.
Também estudamos a influéncia da espessura do cobre no crescimento da camada

de NiFe e em conseqiiéncia no acoplamento de exchange. Assim, fabricamos filmes de
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Si(100)/Cu(tnm)/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)//Ta(3nm), com t = 20, 40 e 60 nm. As curvas

de histerese destas amostras sdo apresentadas na figura 4.9.

M{emu)

I
00 80 60 40 20 0 20 40 60 80 100
H (Oe)

Figura 4.9 : Curvas de histerese dos filmes de
Si(100)/Cu(t)/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta(3nm), onde t (a)60nm, (b)40nm e (c)20nm

Vemos que a medida que aumenta a espessura de Cu, elas ficam menos

retangulares e mais inclinadas.

No caso da amostra com t = 60 nm, as curvas dc histerese medidas aplicando o
campo de varredura na direcdo radial e transversal do porta-substrato se encontram
deslocadas da origem. Este resultado nos sugere que com o aumento da espessura do Cu
alguns pardmetros estruturais mudaram induzindo uma anisotropia diferente nas
bicamadas magnéticas. Também observamos que a amostra com 20nm apresenta o menor
valor de Hexc éncontrado em amostras produzidas anteriormente (300e¢), o que significa
que as propriedades magnéticas dos filmes fabricados por sputtering sdo reprodutiveis. O

valor de Hey, desta amostra também é comparével ao valor encontrado na literatura [93].
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Ap6s esta andlise, os filmes fabricados para os estudos seguintes foram feitos

utilizando-se 20 nm de espessura para a camada de Cu.

4.2.3.2 Caracterizagio magnética das amostras depois de realizado o
procedimento FC.

Como dito anteriormente, outra maneira de obter sistemas com exchange
bias bem acoplados ¢é realizando o procedimento FC. De um ponto de vista magnético,
através deste procedimento os momentos da camada AFM sdo bloqueados pelo FM,
estabilizando assim o acoplamento de exchange. Neste contexto, nés decidimos verificar
o valor de Hey das nossas amostras apos este procedimento. Em nosso caso a temperatura
de tratamento utilizada foi de 235°C ¢ o resfriamento foi feito na presenga de um campo
magnético de 5kOe. Na figura 4.10, sdo apresentadas as curvas de histerese das amostras
produzidas sobre Si(100) com diferentes buffers e submetidas ao procedimento FC e na

tabela 4.2 sdo apresentados 0s valores de Hexe € He das mesmas.
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-0.0010 —e— Si(100)/NiFelFeMn/Ta
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Figura 4.10 : Curvas de histerese das amostras produzidas com diferentes buffers e
substrato de Si(100), tratados termicamente até T=235°C e resfriados na presenga de um
campo magnético de 5kOe.
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Amostras Hexe H,
Si/Cu/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta 23 12
Si/Ta/ NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta 23 16

Si/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta 22 12

Tabela 4.2: Valores de H,yc e H, das amostras com diferentes buffers tratados
termicamente até T=235°C e resfriados na presenga de um campo magnético de 5kQOe.
Observamos que as curvas de histerese sdo mais retangulares em relagdo as
curvas de histerese das mesmas amostras nfo tratadas e que o valor de Hey de todas elas é
de aproximadamente 23 Oe. Contudo, este valor é menor comparado com o campo de

exchange dos filmes com Cu sem tratamento térmico.

Como apresentado na se¢do 3.1.3.1 do capitulo anterior, as medidas magnéticas
das nossas amostras foram feitas utilizando o novo arranjo experimental do VSM, que
nos permite medir valores de Hex € H; com maior precisdo. Neste contexto, com o
objetivo de medir a incerteza destas medidas, realizamos vinte medidas de M vs. H de
uma amostra de Si(100)/Cu(20nm)/NiFe(30nm)/FeMn(15nm)/Ta(3nm) e calculamos o
desvio padrdo do valor de Hey. Portanto, a incerteza associada as medidas de M vs. H é

de + 20e.

4.3 Estudo do acoplamento de exchange bias em fung¢io da seqiiéncia

de deposicio e espessura das camadas magnéticas

Uma vez estabelecido o melhor procedimento para obteng¢do de filmes de
NiFe/FeMn com boas propriedades magnéticas e o buffer que favorece ao acoplamento
de exchange das nossas amostras, produzimos e estudamos as propriedades magnéticas

das amostras em fung&o da seqiiéncia de deposi¢éo e espessura das camadas magnéticas.

Como visto na sec¢do anterior, nés obtivemos filmes de NiFe/FeMn bem
acoplados logo ap6s sua produgédo. No entanto, como mostrado na figura 4.11, as curvas
de histerese dos filmes de FeMn/NiFe apresentam Hey, = 0 € campo coercivo de 7 Oe,
valor proximo ao H. do permalloy. Este resultado nos sugere que grande parte da
configuragdo antiferromagnética na interface poderia ser uma interface compensada e, em

conseqiiéncia ndo existiria acoplamento de exchange.
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Figura 4.11: Curvas de histerese de amostras de FeMn/NiFe com diferentes buffer.

Neste sentido, decidimos induzir a anisotropia unidirecional atraves do
procedimento FC. Na figura 4.12, sio apresentadas as curvas de histerese destas
amostras. Observamos que somente a curva de histerese do filme com Cu apresenta
deslocamento, sendo o valor de Hexc de 27 Oe. Neste caso, podemos dizer que o

procedimento FC alterou a estrutura de dominios da camada antiferromagnética.

69



Resultados experimentais e andlise

0.002

0.001

i l
0.000 / J—i

M (emu)

-0.001

: -.f'

. . ¥ opts o o Si(100)/CulFeMn/NiFe/Ta
-0.002 ® 2®e® | _m— Sj(100)/Ta/FeMn/NiFe/Ta
T T T =1 T T

L I ¥ I 1 I
100 -80 -60 -40 -20 O 20 40 60 80 100

H (Oe)

Figura 4.12: Curvas de histerese das mesmas amostras da figura anterior, apos
realizarmos o procedimento FC.

Em seguida, estudamos o acoplamento de exchange em fungdo da espessura das

camadas  magnéticas. As  amostras  produzidas ~ foram  filmes de

Si(100)/Cu(20nm)/NiFe/FeMn/Ta, onde variou-
manteve-se fixa a camada antiferromagnética em 10nm de espessura.

se a espessura da camada ferromagnética

entre 5 ¢ 30 nm e

Posteriormente variou-se a espessura da camada antiferromagnética entre 5 € 30 nm ¢

manteve-se fixa a camada ferromagnética em 10nm de espessura.

Na figura 4.13 ¢ mostrada a dependéncia de Hey em fungdo da espessura da

camada ferromagnética (tpv). Segundo estes resultados, podemos observar que o0 campo

de exchange bias decresce monotonicamente com o incremento da espessura de NiFe.

Ele segue a relagio Hexe O 1/tpm, sugerido no modelo inicial de exchange bias [1].
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Figura 4.13 : Valores experimentais de H,y. em fungdo da espessura da camada
ferromagnética.

Na figura 4.14, ¢ mostrada a dependéncia de H¢x, em funcio da espessura da
camada antiferromagnética (tapm). Observamos que o filme com 10nm de tapm
sistematicamente apresenta o maior valor de Hey. Para tapm menor que 10nm néo ha
acoplamento de exchange FM/AFM. Acima de 10 nm o valor do campo de exchange
diminui, permanecendo quase constante nos filmes com espessuras entre
I15nm<tapm<30nm. Podemos deduzir que para tapy menores que 10nm o filme
antiferromagnéico ndo € continuo. Ele se encontraria formado de ilhas com dominios
instaveis que rotacionam juntamente com a camada ferromagnética durante a aplicagéo

do campo de varredura. Este resultado est4d em concordincia com os obtidos na literatura
[90,93].
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Figura 4.14 : Valores experimentais de H,x. em fungdo da espessura da camada

antiferromagnética.

4.4 Caracterizacdo magnética de amostras produzidas em conjunto

Como mencionado no capitulo anterior, 38 filmes constituidos de
Si(100)/Cu(20nm)/NiFe(10nm)/FeMn(10nm)/Ta(3nm) foram produzidos em conjunto
para estudar o efeito das irradiagdes sobre as propriedades magnéticas dos mesmos. Na
figura 3.10 ¢ mostrado o esquema da posigdo destes filmes no porta-substrato.
Previamente as irradiagGes i0nicas todas estas amostras foram caracterizadas
magneticamente.

Segundo estas medidas observamos que todas as amostras apresentam anisotropia
unidirecional. Em parte, estes resultados eram esperados, uma vez que, como visto nos
filmes produzidos para outros estudos, o nosso sistema de sputtering é adequado para a
producdo de sistemas com exchange bias ordenados e bem acoplados. Todavia,

observamos diferengas nas curvas de histerese de amostras localizadas em diferentes
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posigdes do porta-substrato. Assim, para entender melhor estes resultados apresentaremos
curvas de histerese das amostras produzidas em conjunto divididas em dois grupos:
amostras localizadas nas posi¢des externas do porta-substrato e amostras localizadas no
centro do porta-substrato.

Na figura 4.15, apresentamos curvas de histerese, obtidas no VSM, de quatro
amostras localizadas nas posi¢des 10, 23, 2 e 37 do porta-substrato. Estas medidas foram
feitas aplicado-se H no sentido radial do porta-substratoé. O valor de He e H. destas
amostras ¢ de aproximadamente 75 e 15 Oe, respectivamente. As curvas de histerese séo
razoavelmente retangulares, mostrando que as camadas ferro/antiferromagnéticas foram
ordenadas durante a deposi¢do. A partir destes resultados verificamos uma vez mais que
o campo magnético gerado pelos canhdes de deposi¢do sobre o porta-substrato é
suficiente para a obtengéo de sistemas bem acoplados. Verificamos também que o sentido
do deslocamento do campo de exchange esta relacionado com a orientagcdo da camada
ferromagnética, induzida pelo campo magnético no sistema de sputtering. De modo que,
se aplicarmos o campo de saturagdo no sentido contrario a orientagdo da campo de
deposi¢do, Hey terd sinal negativo. Portanto, concluimos que o campo magnético de
deposigdo ¢ radial e dirigido para dentro. Todavia, observamos que o valor de He,. destas
amostras ¢ inferior ao valor de Hey de amostras com a mesma espessura, produzidas
anteriormente. (vide figuras 4.13 e 4.14).

As curvas de histerese das amostras localizadas no centro do porta-substrato sédo
mostradas na figura 4.16. Observamos que elas apresentam duas histereses, no primeiro e

terceiro quadrante do grafico M vs. H.

%0 sentido radial do porta-substrato ao qual nos referimos corresponde a diregio radial e o sentido dirigido
para fora.
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Figura 4.15 : Curvas de histerese das amostras colocadas nas posicdes externas do

porta-substrato.
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Figura 4.16 : Curvas de histerese de amostras situadas na regido central do porta-
substrato
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Este comportamento nos sugere que durante a deposi¢do a camada ferromagnética
foi dividida em dominios que apresentam componentes de magnetizagdo orientadas em
dire¢des contrarias e, portanto, as amostras apresentam regides com anisotropias
unidirecionais opostas. Uma hipdtese para este resultado seria que o campo de deposigéo
nas amostras seria inferior ao campo de saturagdo da camada FM. Esta hipotese foi
confirmada apds estas amostras serem tratadas termicamente até T>Ty, e resfriadas na
presenca de uma campo magnético externo. Através deste procedimento, a camada
ferromagnética foi reorientada pelo campo magnético externo, para acoplar-se & camada
antiferromagnética. O valor de Hex € H, das amostras tratadas ¢ de aproximadamente 75
e 15 Oe, respectivamente. Estes valores sdo os mesmos obtidos nas amostras depositadas
nas posi¢es externas do porta-substrato. Na figura 4.17, mostramos as curvas de

histerese correspondentes a amostra 13, medidas antes e apds o tratamento térmico.
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Figura 4.17: Curvas de histerese da amostra 20, medidas antes e apds o
procedimento FC.
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Portanto, concluimos que a anisotropia unidirecional das nossas amostras depende
do sentido das linhas de campo que chegam até o porta-substrato, provenientes dos
canhdes do sistema de sputtering utilizado. Este campo magnético é suficiente para
ordenar a camada ferromagnética e obtermos amostras bem acopladas, com propriedades
magnéticas otimizadas. Isto € possivel uma vez que a coercividade do permalloy é muito
baixa (aproximadamente 4 Oe) de modo que um campo magnético acima deste valor ja é
suficiente para ordena-lo. Pela geometria do sistema de sputtering, deduzimos que as
linhas de campo chegam até o porta-substrato com componentes na diregfio radial do
mesmo, como esquematizado na figura 4.18. Assim, no centro do porta-substrato as
amostras ficam submetidas a campos magnéticos, cuja componente planar &
relativamente baixa, gerando uma estrutura de dominios na camada ferromagnética.

A partir deste resultado, adotamos como sentido negativo para os campos magnéticos

de medida a diregfio radial e o sentido para dentro no porta-substrato.

Figura 4.18 : Esquema das linhas de campo magnético na regido do porta-substrato.
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4.5 Caracterizacio magnética e estrutural das amostras irradiadas

com ions de He e Ne

Uma vez feita a caracterizagdo das amostras produzidas em conjunto, algumas
delas foram irradiadas ionicamente com He e outro grupo com Ne, tanto a T, como a
Tin. Em ambos os casos as irradiagdes foram feitas variando-se a dose de irradiagfo. A
seguir, apresentamos os resultados detalhados da caracterizagdo magnética e estrutural

destas amostras.

4.5.1 Caracterizacio magnética e estrutural das amostras irradiadas

comHea T,,;, e Tin

A caracterizagdo das propriedades magnéticas das amostras irradiadas foi feita
utilizando-se o conjunto eletroima-VSM. Estas medidas foram realizadas aplicando-se o
campo de varredura no plano do filme e nas diregdes especificadas na figura 3.8.

Como ilustragéo, na figura 4.19 sdo mostrados os ciclos de histerese de uma das
amostras produzidas em conjunto, antes e apds ser irradiada com He a T,np, com uma
dose de 8x10"*{ons/cm’. Continuando, na figuras 4.20 sio apresentados os valores de Heye
em funcdo da dose de irradiacio de todas as amostras irradiadas com He a Tyyp.

Observando a figura 4.20, podemos ver que o valor do campo de exchange de
quase todas as amostras irradiadas com He a T, aumentou comparado com o Hey das
amostras antes das irradia¢des (Hexe~750¢). Para doses baixas, no intervalo de 4x10" -
6x10' ions/cmz, o valor de Hey, flutua entre 90 e 110 Oe. O valor maximo foi obtido na
amostra irradiada com 10" fons/cm® e para doses maiores a esta ele diminui, sendo
comparéavel ao valor de Hey das amostras antes das irradiagdes. O campo coercivo segue

um comportamento semelhante a Heye.
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Figura 4.19 : Curvas de histerese correspondentes a amostra 4, irradiada com He a

I K jr r 2
Toms, utilizando-se uma dose de 8x10" fons/cm’.
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Figura 4.20: Variagdo de H,.. em fung¢do da dose de irradiagdo das amosiras irradiadas

com He a Tup.
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Em seguida, na figura 4.21 séo apresentados os valores de Hex. em fungfo da dose
de irradiag@o de todas as amostras irradiadas com He a temperatura do nitrogénio liquido.
Neste caso, observamos que o valor de He teve um aumento menos significativo,

comparado com os valores de Heye Obtidos nas amostras sem irradiagdo (Hexc~750¢).
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Figura 4.21 : Variag¢do de Hey em fungdo da dose de irradiagdo das amostras irradiadas
com He a Ty

De acordo com os resultados apresentados acima, verificamos que as irradiagdes
ionicas com He modificaram as propriedades magnéticas dos filmes, particularmente, nas
amostras irradiadas a T,n,. Uma explicagdo para este resultado pode ser dada
correlacionando efeitos estruturais e magnéticos. Neste sentido, caracterizamos
estruturalmente algumas das amostras irradiadas através de difragdo, absorgdo e
refletometria de raios-x, cujos resultados sdo apresentados a seguir.

Na figura 4.22 apresentamos os resultados de difragdo de raios-Xde duas das
amostras irradiadas com He. Segundo estes resultados podemos afirmar que ndo houve

mudanga na estrutura das amostras apos as irradiagdes. Todos os difratogramas de raios-
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Xindicam que estas amostras apresentam as fases ferro e antiferramagnéticas
identificadas nas amostras sem irradiagdo ibnica, assim como também, as mesmas

texturas cristalograficas nas orientagdes (100) e (200).
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Figura 4.22 : Difratogramas das amostras de
Si(100)/Cu(20nm)/NiFe(l0nm)/FeMn(10nm)/Ta(3nm) (a)irradiada com He & Ty
(b) ndo irradiada (c) irradiada com He a Ty
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Em seguida, na figura 4.23, apresentamos o pico principal do moédulo das
transformadas de Fourier dos espectros experimentais de EXAFS de duas amostras
irradiadas com He e uma amostra sem irradiagdo i6nica. Este pico corresponde aos
primeiros vizinhos da esfera de coordenagfo. As amostras analisadas foram: uma amostra
irradiada com He a T,y (amostra 11), uma amostra irradiada com He a Ty (amostra 36)
e uma amostra sem irradiagdo iOnica (amostra 23).

Analisando comparativamente os espectros destas amostras, observamos que néo
ha diferenca na posi¢do do pico e conseqiientemente no intervalo da distdncia dos
primeiros vizinhos. A diferenca fundamental entre os trés picos estd na sua amplitude.
Podemos notar que a amplitude do pico da amostra irradiada com He a T,y € menor que

nas outras duas amostras.

0.30 |_Amostra 36 : Ama_st[f 23 : Amostra 11. : :
Irradiada comHe a 77 K| | Naoirr d_iada ‘ Irradiada com He a 300 K

N =S
NEENIEENEE

12 18 24 3012 18 24 3012 18 24 30
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Figura 4.23 : Primeiro pico do médulo das transformadas de Fourier das oscilacdes
de EXAFS das amostras de Si(100)/Cu(20nm)/NiFe(10nm)/FeMn(10nm)/Ta(3nm)
(a)irradiada com He a Tyy, (b) ndo irradiada e
(c) irradiada com He a T oy
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Como sabemos, a redugdo da amplitude do pico das transformadas de Fourier esta
relacionada com a maior desordem na estrutura fina das amostras. Por conseguinte,
concluimos que a amostra irradiada com He a T, apresenta maior desordem que as
outras duas amostras. Por outro lado, como vimos anteriormente, segundo a
caracterizagdo magnética, esta amostra apresenta o maior valor de Hey. comparado com o
campo de exchange do restante das amostras irradiadas com He a T, Na amostra 36,
irradiada com He a Ty, vemos que o efeito da irradiagdo idnica provocou um melhor
ordenamento estrutural local, no entanto, nenhum efeito consideravel sobre o
acoplamento.

Na figura 4.24 s@o apresentados os espectros de refletometria das amostras
analisadas. Como dito no capitulo anterior as curvas de refletometria, logo acima do
angulo critico, contém informagdes sobre a densidade eletronica, espessura e rugosidades
dos filmes. Esses pardmetros produzem efeitos distintos nas curvas que podem ser
identificados quando analisamos um filme simples e uniforme. No entanto, no caso de
filmes com varias camadas, como o nosso caso, a interpretagio dos dados de
refletometria € feito através da comparagio dos espectros de refletometria experimentais
com espectros simulados a partir de uma estrutura modelo. Apesar disso, a simulagio s6
sera possivel se nédo existir um niimero de pardmetros exagerado. Infelizmente esse ndo é
0 nosso caso. Os nossos filmes sdo constituidos de quatro camadas, cada uma delas com
uma espessura diferente, portanto so trés interfaces e a superficie externa. Por esta razéo
¢ impossivel realizar o ajuste requerido. Entretanto, considerando que todas as amostras
analisadas por refletometria possuem a mesma composi¢fo € a mesma espessura € que as
ligas que constituem o filme apresentam densidades eletronicas muito proximas entre si,
¢ razoavel assumir que o pardmetro que mudou foram as rugosidades dos filmes. Como
pode ser observado na figura 4.24, acima do dngulo critico, os espectros de refletometria
das amostras 11, 23 e 36 apresentam muita similitude entre eles. Vemos que o periodo
das oscilagdes se repete nas trés curvas, indicando que os filmes apresentam a mesma
espessura. Por outro lado, vemos que o decaimento da intensidade das oscilagdes diminui
na curva de refletometria correspondente & amostra irradiada com He a Tpyn. Este
resultado nos indica que esta amostra apresenta maior rugosidade em comparagéo com a

amostra ndo irradiada e a amostra irradiada com He a Ty,
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Figura 4.24 : Espectros de refletometria de raios-X das amostras de
Si(100)/Cu(20nm)/NiFe(10nm)/FeMn(10nm)/Ta(3nm) (a) ndo irradiada, (b)irradiada
com He a Ty e (c) irradiada com He a Typp.

Sabe-se que quando ions incidem sobre a superficie de um filme eles irdo penetrar
no material colidindo com os nucleos e os elétrons do mesmo. Por causa destas colisdes
os ions perdem velocidade até chegarem ao repouso. As colisdes dos fons incidentes com
os atomos da rede cristalina causam uma transferéncia de momentum e energia cinética.
Quando a transferéncia de energia em uma colisdo ¢ maior que a energia de ligagdo do
atomo da rede cristalina, este atomo sera arrancado da sua posi¢io, criando-se um defeito
pontual que perturba a periodicidade da rede cristalina. Assim varios 4tomos serfo
arrancados ao longo da trajetoria do ion e, portanto, varios defeitos serdo criados de
forma aleatdria. Estas alteragdes estruturais dependem de pardmetros como a espécie
i0nica utilizada, a energia das particulas incidentes, a dose de irradiagdo e a temperatura
da amostra. Com relacdo a temperatura da amostra existem dois fatores a considerar: a

temperatura da amostra durante a irradiaggo idnica e o aquecimento local do filme devido
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ao bombardeamento id6nico. Porém em baixas temperaturas (Tin) o calor devido ao
aquecimento local do filme ¢ rapidamente dissipado, provocando uma reacomodag¢do
local dos atomos da vizinhanga. Portanto, neste caso, o deslocamento dos atomos devido
as colisdes com os fons tem efeito balistico. Podemos dizer que no local de passagem do
fons sfo criados defeitos pontuais bem localizados. Nas irradiagdes a T,y 0 efeito tanto
da temperatura da amostra como do aquecimento local do filme durante o
bombardeamento idnico ¢ de aumentar as vibra¢des da rede cristalina, permitindo um
reordenamento atdmico e uma redistribuicdo dos defeitos ao longo do filme. Baseados
nesta analise pode-se interpretar os resultados de EXAFS apresentados anteriormente.

No caso da amostra irradiada com He a Ty os 4tomos que colidem com os ions foram
deslocados da sua posig¢do de equilibrio, criando-se defeitos pontuais bem localizados.
Como ndo houve uma mudanga estrutural global na amostra, este processo trouxe como
conseqliéncia a reacomodagdo (relaxagdo) dos atomos vizinhos, melhorando assim o
ordenamento atdmico da amostra como um todo. De modo que, através das medidas de
EXAFS estamos analisando o comportamento médio da estrutura local do volume da
amostra. No filme irradiado a T,n, a temperatura permitiu uma maior mobilidade dos
atomos (difusdo local). Neste caso, as distancias interatomicas podem sofrer pequenas
alteragdes levando a um menor ordenamento estrutural local, mas a um melhor
ordenamento magnético. Esta analise esta em concordiancia com os resultados da
caracterizagdo magnética dos filmes irradiados com He a T, onde foi observado que a
maior desordem estrutural local aumenta o valor de Hgy destas amostras, melhorando o
acoplamento de exchange FM/AFM.

Por outro lado, sabemos que o estudo estrutural da interface FM/AFM representa um
estudo complexo, envolvendo principalmente a rugosidade interfacial. Na literatura
vemos que estudos realizados em diferentes sistemas FM/AFM indicam que o
acoplamento ¢ influenciado pela rugosidade interfacial. Assim por exemplo, em
bicamadas de NiFe/FeMn o aumento da rugosidade interfacial resulta no aumento do
valor de Hex [7]. Um resultado oposto é encontrado em sistemas de FeF,-Fe, onde se
observa o decréscimo de Hy devido ao aumento da rugosidade [62]. Neste sentido, cabe
pensar que dependendo do tipo e do grau de desordem interfacial a configuragéio de spin

FM/AFM ¢ modificada, trazendo como conseqiiéncia o enfraquecimento ou
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fortalecimento do acoplamento de exchange. No caso das nossas amostras, ndo foi
possivel estimar os valores da rugosidade interfacial. Uma vez que, como dito no capitulo
anterior, devido ao grande numero de pardmetros envolvidos, tais como nimero de
camadas (que implica quatro interfaces) e propriedades quimicas e eletrOnicas similares
dos elementos constituintes das camadas ndo foi possivel realizar o ajuste dos dados
experimentais dos espectros de refletometria das nossas amostras e, portanto, estabelecer
a rugosidade da interface entre as camadas magnéticas.

Em sintese, sabemos que a estrutura cristalina de um filme fino obtido por
sputtering apresenta defeitos criados durante o processo de crescimento. Quando este
material e irradiado ionicamente ocorrem modificagdes estruturais, assim por exemplo,
novos defeitos serdo criados e os defeitos que ja existiam na estrutura cristalina serédo
redistribuidos ou concentrados dependendo dos pardmetros utilizados para a irradiagdo
idnica e da temperatura da amostra. Em baixas temperaturas, nas colisdes dos ions com
os atomos os defeitos ficam concentrados e os atomos do seu entorno local sdo
reacomodados. Estas sutis modificagdes estruturais trazem como conseqiiéncia o melhor
ordenamento da estrutura fina do filme como um todo, observado através das medidas de
EXAFS. Na temperatura ambiente, pode ocorrer uma difusdo local devido as irradiagdes
ionicas assim os defeitos sdo redistribuidos aumentando a desordem estrutural do filme,

mas melhorando as interfaces.

4.5.2 Caracterizacdo magnética das amostras irradiadas com He a
Tamp € tratadas termicamente logo apds as irradiacdes ionicas
Como mostrado na figura 4.20, o comportamento do valor de Hex. em fungfo da
dose de irradiagdo das amostras irradiadas com He a T,n, apresenta uma flutuagéo
acentuada. Portanto, decidimos realizar o procedimento FC em todas estas amostras e

verificar o valor de Heye.

Inicialmente, o procedimento FC foi feito somente em quatro filmes irradiados
com ifons de He a T, Pois, nesta etapa do doutoramento, a maioria das amostras
irradiadas estavam sendo caracterizadas através de diferentes técnicas. O tratamento
térmico foi feito até 235 °C e o resfriamento na presenga de um campo magnético de

5kQOe. As amostras escolhidas foram duas amostras irradiadas com baixas doses e outras
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duas com altas doses de irradiagfio: amostras 4, 5, 7 e 17, irradiadas com doses de 8x10'%,
2X1014, 2x10" e 3x10" fons/cm?, respectivamente. As curvas de histerese de cada uma
destas amostras, ap6s o tratamento térmico sdo mostradas na figura 4.25 e na figura 4.26

¢ mostrado o valor de Hex, em fungfo da dose de irradia¢do delas.
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o b
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Figura 4.25 : Curvas de histerese das amostras apds o procedimento FC.

86



Resultados experimentais e andlise

100

50

H,. (Oe)

40
30

20-
] —m—H

BXC
10— H%C das amostras tratadas termicamente

0 T T : T y T T T . T T T
0 5 10 15 20 25 30

Dose (10" ionsfem’)

Figura 4.26 : Valor de H,. das amostras, tratadas termicamente, em fun¢do da dose de
irradiacdo.

Observamos que, independentemente da dose com que foram irradiadas, apds o
tratamento térmico as quatro amostras apresentam o mesmo valor de H.. de
aproximadamente 90 Oe. Este resultado nos sugere que apds o tratamento térmico o
ordenamento magnético FM/AFM ¢é similar nas quatro amostras e que as modifica¢des

feitas pelas irradiagdes i6nicas foram principalmente de carater magnético.

4.5.3 Caracterizacdo magnética das amostras seis meses apds serem
irradiadas com He a T,,,,;,

Continuando com o estudo das amostras irradiadas com He a Tynp, apds termos
caracterizado todas estas amostras através de diferentes técnicas, o que nos levou um
tempo consideravel, decidimos tratar termicamente o restante delas. Para isso, dividimos
em dois pedagos cada filme e tratamos termicamente um dos pedagos. Previamente,

caracterizamos magneticamente ambos pedagos. Para nossa surpresa, apds esta ultima
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caracterizagio, observamos que o valor do campo de exchange aumentou comparado com
0 Hexe das mesmas amostras caracterizadas logo apos as irradiagdes ibnicas, como

mostrado na figura 4.27.
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Figura 4.27 : Valores de Hexc em fungdo da dose de irradiagdo dos filmes irradiados com
He & Tamp, medidos no ano de 2003 (4) e no ano de 2004 (B).

Vemos que o comportamento de Hexc em fungdio da dose de irradiagdo conserva a
mesma flutuagfio encontrada anteriormente. Como ja explicado, nos filmes irradiados a
Tamp, 0 cfeito da temperatura permite a maior mobilidade dos atomos (difusdo local).
Neste processo, as distincias interatdmicas sofrem pequenas alteragdes levando a um
melhor ordenamento quimico e magnético. Como se sabe a interagdo via troca representa
a interacdo magnética entre 0S spins da camada FM e AFM. Ela depende das
distribui¢des eletronicas dos atomos € da distancia entre eles. Neste sentido, podemos
dizer que o reordenamento atdmico devido as irradiagbes idnicas originou pequenas
aproximagdes interatdmicas que repercutiram no acoplamento de exchange. Por outro
lado, cabe pensar que 0 aumento da interagio de exchange de pequenas regides tenham

originado a reorientagdo magnética dos spins do seu entorno local, aumentando assim 0
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acoplamento de exchange de todo filme. Podemos dizer que apos as irradiagdes iOnicas a
interface passou a ser formada por pequenas regides com spins orientados em diferentes

dire¢des e com o tempo estes spins foram reorientados para minimizar a energia.

4.5.4 Caracterizacio magnética e estrutural das amostras tratadas

termicamente apos seis meses de serem irradiadas com He a Tynp

No grafico 4.28, sio apresentados o0s valores de Hey de amostras medidas depois
de seis meses de serem irradiadas com e sem tratamento térmico, em funcdo da dose de
irradiagiio. Também sio apresentados 0s valores de Hexo medidos logo apos as irradiagdes

idnicas.
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Figura 4.28 : Valores de Hexc em fungdo da dose de irradiagdo

Segundo estes resultados, observamos que o Campo de exchange, ap6s 0
tratamento térmico apresenta um comportamento homogéneo, sem as flutuagoes
encontradas anteriormente. O campo de exchange das amostras irradiadas com baixas

doses (4)(1013 e 10" fons/cm®) é de 90 Oe. Nas amostras irradiadas com doses entre
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4x10" e 10" ele apresenta um aumento de até aproximadamente 40% em relagfo ao
valor de Hey. das amostras sem irradiag@o iOnica.

Podemos dizer que o grafico de Hey em fungdo da dose de irradiagdo das
amostras tratadas representa o comportamento efetivo do acoplamento de exchange
deixado pelas irradiagdes idnicas. O procedimento de tratar termicamente e resfriar as
amostras na presenga de campo magnético estabilizou o acoplamento interfacial
FM/AFM.

Os resultados da caracterizagdo estrutural através de difragéo de raios-X, uma vez
mais, indicam que nfo houve mudangas estruturais de longo alcance nas amostras, no que
diz respeito as fases magnéticas, cristalinidade, tamanho de gréo e textura.

Como se sabe ¢ de grande dificuldade a observagdo de pequenas mudangas
interfaciais em sistemas com exchange bias, tais como a presenga de dominios
antiferromagnéticos na interface. Nos realizamos medidas no microscopio oOptico de
varredura em campo proximo (SNOM) em algumas das amostras irradiadas visando
encontrar informacfo de pequenas regides da amostra, de aproximadamente Ipm.
Observamos que ha uma homogeneidade no valor de H.y,. em diferentes regides do filme.
O que nos faz pensar que qualquer modificago magnética que tenha ocorrido nas
amostras devido as irradiagdes ¢ extremadamente pequena, de modo que, com o SNOM
ndo ¢ possivel identifici-las. Através do SNOM sempre estamos observando o
comportamento magnético médio da pequena regido analisada, o qual ¢é igual ao

comportamento magnético de toda a amostra.

4.5.5 Caracterizacio magnética e estrutural das amostras irradiadas com Ne
aT,mpeTin
As irradia¢des com Ne a T, foram feitas utilizando uma energia de 25 keV e
doses de irradiagdo entre 5x10" e 1x10"° fons/cm®. O estudo das propriedades
magnéticas destas amostras também foi baseada na analise das curvas de histerese. Na
figura 4.29, sdo mostrados os ciclos de histerese de algumas destas amostras. Em seguida,
nas figuras 4.30 e 4.31, sdo mostrados os valores de Hey. € H, destes filmes em fungéo da

dose de irradiagdo utilizada, respectivamente.
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Segundo estes resultados, vemos que a medida que aumentamos a dose de

irradiagdo ha diminuigdo gradativa de He € Hc. Esta alteragdo nas propriedades

magnéticas das amostras pode ser atribuida a mudangas estruturais. Estas mudancas

teriam sua origem no impacto causado pelos atomos de Ne por cles serem muito

massivos. Apos o procedimento FC realizado nas amostras irradiadas com Ne,

observamos que a diminui¢@o de Hexe € He permanece.
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Figura 4.29 : Curvas de histerese das amostras irradiadas com diferentes doses

de Ne.
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Figura 4.30: Variag¢do de Hey. em fungdo da dose de irradiagdo das amostras irradiadas
com Ne a T up.
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No grafico 4.32, sdo mostradas as curvas de histerese das amostras irradiadas com
Ne a Ty, utilizando-se diferentes doses de irradiagdo. Nas figuras 4.33 e 4.34,

mostramos os valores de Heye € H¢ dos filmes em fungdo da dose de irradiacéo utilizada.
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Figura 4.32 : Curvas de histerese das amostras irradiadas com Ne a Ty.
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Figura 4.33 : Variagdo de H... em fungdo da dose de irradiacdo das amostras irradiadas
com Ne a Ty
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Figura 4.34 : Varia¢do de H. em fungdo da dose de irradiagdo das amostras irradiadas
com Ne a Ty
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Novamente, observamos forte degradagéo no valor do campo de exchange, em
fungio da dosagem da irradiagdo. Portanto, concluimos que o efeito das irradiagdes com
Ne alteram permanentemente as propriedades magnéticas das amostras. Entretanto, as
medidas de difragdo de raios-Xde varias amostras irradiadas com Ne nos indicam que ndo
houve mudangas de ordem estrutural de longo alcance. Do mesmo modo que nas
amostras irradiadas com He, as mudangas nas amostras irradiadas com Ne ocorreram em
sua estrutura fina.

Na figura 4.35, sdo mostradas as transformadas de Fourier da regifio de EXAFS
dos espectros de absor¢do do Mn de amostras irradiadas com He e Ne a Tampb, Tin € de

uma amostra sem irradiagdo iénica.
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—e— Amostra ndo irradiada (23)
1 —u— Amostra irradiada com He (11)
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Figura 4.35 : Transformadas de Fourier das oscilacdes de EXAFS das medidas de
absorgdo de raios-Xna borda do Mn das amostras irradiadas com He e Ne (&t Tamp € T1N)
e de uma amostra sem irradiagdo idnica.

Comparando as transformadas de Fourier destas amostras, uma vez mais vemos
que ndo ha diferengas no intervalo da distancia aparente dos primeiros vizinhos (primeiro
pico do grafico). Observamos diferengas na altura dos picos. Sabemos que quanto menor

a altura do pico da distdncia aparente dos primeiros vizinhos, maior é a desordem na
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estrutura fina das amostras devido as irradiagdes. Portanto, vemos que as irradia¢Ges

i6nicas com Ne provocaram maior desordem na estrutura fina das amostras.

4.5.6 Efeito da oxidacio nas amostras irradiadas

Como mencionamos anteriormente, as amostras irradiadas sdo constituidas de
Si(100)/Cu(20nm)/NiFe(10nm)/FeMn(3nm)/Ta(3nm). A fina camada de téntalo
depositada na cobertura foi colocada para evitar a oxidagido das bicamadas magnéticas.
No entanto, devido as irradiagdes idnicas e ao tempo consideravel sob o efeito do meio
ambiente, as amostras apresentaram oxidagfio superficial. Logo apos as irradiagdes, a
oxidagdo da camada de tdntalo tornou-se evidente. Na superficie das amostras observou-
se a presenga de pequenas manchas brancas. Por outro lado, no caso de algumas amostras
caracterizadas depois de um longo periodo de tempo (seis meses depois) observamos que
elas apresentavam dois comportamentos histeréticos. Uma transigdo deslocada com
relagdo a origem, devido a anisotropia unidirecional e uma segunda, muito menor em
relagdo a curva anterior em torno do campo nulo. Este comportamento foi observado em
todas as amostras irradiadas medidas novamente apds seis meses. Uma possivel
explicagdo para esta parte da histerese em H = 0 seria a presenca de algum o6xido
magnético formado na superficie da camada antiferromagnética. Contudo, a formagéo
deste 6xido ndo afetou o acoplamento magnético na interface, uma vez que o valor de
Hexe aumentou, como foi explicado anteriormente. Este fato constitui um resultado

importante, pois ele reafirma que o acoplamento de exchange é basicamente interfacial.

4.6 Medidas magneto opticas locais em filmes de NiFe/FeMn

Em seguida apresentamos os resultados de medidas magneto dpticas locais de
algumas amostras de NiFe/FeMn utilizando-se o0 SNOM. Estas medidas foram feitas com
o objetivo de obter informacédo local do comportamento magnético dos filmes. Uma das
amostras  escolhidas para facilitar esta experiéncia foi o filme de
Si(100)/Cu/FeMn/NiFe/Ta, onde a camada de NiFe, por ser a primeira camada magnética
a partir da superficie, apresentaria maior sinal magneto-Optico a ser detectado pelo
SNOM. Posteriormente realizamos medidas magneto opicas em varios filmes de

Si(100)/Cu(20nm)/NiFe/FeMn/Ta(3nm) com diferentes espessuras tar € tapm € amostras
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irradiadas com He e Ne. Em todas elas observamos um comportamento homogéneo do
valor de Hey, em todas as regides medidas.

Continuamos nosso estudo em varias das amostras constituidas de
Si(100)/Cu(20nm)/NiFe(10nm)/FeMn(10nm)/Ta(3nm), produzidas em conjunto. Uma
vez mais observamos um comportamento homogéneo do valor de Hey, excepto nas
amostras depositadas no centro do porta-substrato. No caso destas ultimas amostras
observamos diferengas marcantes entre as medidas magneto Opticas e as medidas no
VSM. Na figura 4.36 ¢ mostrada a curva de histerese de uma amostra depositada no
centro do porta-substrato (amostra 20) medida no VSM e na figura 4.37 sdo apresentados
os resultados das medidas magneto Opticas desta amostra. Estas ulimas medidas foram
obtidas ao longo de uma linha reta, com uma distancia de 1 wm das posi¢des de medidas.
Observamos que nestes 3 um, as curvas de histerese variam de acordo com a localizagfio
das medidas realizadas e o campo de exchange varia de Heye = 40 Oe (medida 1) para
Hexe = - 40 Oe (medida 4). Como explicado anteriormente, a anisotropia unidirecional
dos filmes apds sua deposi¢do por sputtering segue o sentido radial do porta-substrato.
Portanto, diferentemente das outras, as amostras que foram depositadas no centro do
porta-substrato apresentam curvas de histerese divididas em duas regides, uma no
primeiro quadrante e a outra no terceiro quadrante da curva de histerese. Acreditamos que
este comportamento seja devido a presenca de componentes da magnetizagio, da camada
ferromagnética, orientadas paralela e antiparalelamente, de modo que nas medidas no
VSM observamos duas regides que representam a média dos momentos das duas
dire¢des. Como vemos no SNOM foi possivel medir estas duas regides separadamente,
no entanto, a magnitude do campo de exchange permaneceu inalteravel. Estes resultados
confirmam a hipétese de que os filmes depositados no centro do porta-substrato sdo

divididos em regides com diferentes sentidos de anisotropia local.
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Figura 4.36 : Curva de histerese de uma amostra deposiada no centro do pora-substrato
medida no VSM.
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Figura 4.37 : Seqiiéncia de 4 curvas de histerese locais da amostra 20. As curvas foram
obtidas ao longo de uma linha reta com uma distdncia de 1 um entre elas.
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Capitiulo 5

Analise geral e conclusdes

O acoplamento entre a camada ferromagnética e antiferromagnética dos sistemas
com exchange bias depende de trés fatores importantes: pardmetros relacionados com a
estrutura das amostras, configuragfio magnética das bicamadas e qualidade da interface.
Neste sentido, abordamos vdarios destes fatores através de diferentes técnicas de
caracterizagdo e correlacionamos os resultados magnéticos com os estruturais,
acumulando um grande nimero de informagdes. Por esta razéo, no presente capitulo sera
apresentada de maneira conjunta a analise geral e as conclusGes do presente trabalho.

Como mencionado na introdugdo do presente trabalho, iniciamos o estudo do
acoplamento de sistemas com exchange bias de NiFe(30nm)/FeMn(15nm) desde sua
produgdo. O que significou estudarmos as propriedades magnéticas e estruturais das
amostras considerando as diferentes condigdes de deposigéo por sputtering assim como a
influéncia dos buffers e substratos utilizados na produgéo das amostras.

A caracterizagdo magnética das amostras, utilizando diferentes buffers e
substratos, nos indica que as bicamadas magnéticas depositadas sobre o buffer de Cu
apresentam as melhores propriedades magnéticas: alto valor de Hey € baixa coercividade.

O acompanhamento do crescimento estrutural das camadas que compdem as
amostras foi feito através de difracdo de raios-X. Identificamos as fases presentes nelas

presentes e as texturas de crescimento. A andlise destes resultados mostra que o buffer de
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Cu apresenta uma estrutura ctubica de fase centrada (FCC) e o buffer de tantalo uma
estrutura tetragonal de fase centrada (FCT). Todas as bicamadas magnéticas apresentam
as fases desejadas: a fase ferromagnética de Nig Fejg e a fase antiferromagnética de
FesoMnso ou fase y, ambas de estrutura ctbica de fase centrada (FCC). No entanto, vemos
que estas fases magnéticas crescem em diferentes texturas cristalograficas, dependendo
do buffer utilizado. Observamos que as bicamadas magnéticas depositadas sobre o buffer
de tantalo apresentam uma tUnica diregdo cristalografica de crescimento, na diregdo (111).
Quando utilizamos o buffer de cobre, as bicamadas magnéticas apresentam duas dire¢des
cristalograficas nas diregoes (111) e (200). Contudo, segundo os resultados da
caracterizagdo magnética podemos dizer que o valor de Hex ndo tem uma correlagio
direta com a textura cristalografica das mesmas.

Analisando a regido de EXAFS dos espectros de absorgdo de raios-X do Mn
observamos que a amostra com Cu apresenta melhor ordenamento estrutural local do que
as amostras com Ta. Portanto, podemos dizer que as propriedades magnéticas das
amostras estdo relacionadas com o seu ordenamento estrutural local, induzido pelo buffer
utilizado. Assim, o Cu resultou ser o buffer mais apropriado para a obtengfo de amostras
com propriedades magnéticas otimizadas.

Por outro lado, a caracterizagio magnética das amostras, com diferentes
espessuras de cobre, nos indica que o acoplamento de exchange também € influenciado
pela espessura deste buffer. As amostras de Cu(t)/NiFe(30nm)/FeMn(15nm) com t>20nm
apresentam curvas de histerese menos retangulares, mais inclinadas e menor valor de Hey,
quando comparado com o valor encontrado nas amostras com 20nm de Cu. Este resultado
nos sugere que a medida que aumentamos a espessura da camada de Cu, sua estrutura
cristalina se desordena, em conseqiiéncia, o ordenamento estrutural das bicamadas
magnéticas ¢ modificado.

Como explicado anteriormente, uma maneira de obtermos exchange bias com
altos valores de Hey € otimizar o ordenamento magnético das bicamadas FM/AFM
através de um tratamento térmico acima da temperatura de Néel e resfriamento na
presenga de um campo magnético externo. Neste sentido, realizamos este procedimento
em todas as bicamadas de NiFe(30nm)/FeMn(15nm) depositadas sobre buffers de Cu e

Ta e diretamente sobre substratos de Si(100) e Si(111). Observamos que apds o

INSTITUTO DE FISICA
100 Servigo de Biblioteca e

Informacao
Tombo: ‘1‘&14;%5




Andlise geral e conclusdes

tratamento, todas elas apresentam o mesmo valor de H.y de aproximadamente 23 Oe.
Sendo este valor de Heye menor que o campo de exchange das amostras com buffer de Cu
sem tratamento térmico. Este resultado é relevante porque ele nos permite concluir que
obtemos amostras com alto valor de campo de exchange com o sistema de sputtering
utilizado. O que significa que campo magnético gerado pelos canhdes do sistema de
sputtering de aproximadamente 15 Oe ¢ suficiente para induzir a anisotropia
unidirecional nas bicamadas magnéticas.

A partir da caracterizagio magnética das amostras, variando a seqiiéncia de
deposigdo das camadas magnéticas, encontramos que as curvas de histerese das amostras
de buffer/FeMn(15nm)/NiFe(30nm) ndo apresentam deslocamento. Este resultado nos
sugere que grande parte da configuragdo antiferromagnética interfacial poderia ser
compensada, ndo contribuindo com a anisotropia unidirecional. Quando estas amostras
sdo tratadajs termicamente até acima da Ty e resfriadas na presenga de um campo
magnético observamos que somente a amostra com buffer de Cu apresenta Hey.. Este
resultado nos sugere que na amostra com buffer de Cu houve um rearranjo dos momentos
magnéticos da camada antiferromagnética, que deu lugar a uma nova configuragio
interfacial, criando a anisotropia unidirecional, enquanto as outras condi¢Ges
possivelmente ndo geraram a fase y do FeMn.,

O estudo da dependéncia das propriedades magnéticas dos filmes com a espessura
da camada ferromagnética mostra que o valor de He € inversamente proporcional a
espessura da camada FM. Variando-se a espessura da camada antiferromagnética,
observamos que a amostra com 10 nm de topv apresenta o maior valor de Heye. Para tapm
menores que 10 nm o valor do campo de exchange diminui.

O resultado da caracterizagdo magnética do conjunto de amostras constituidas de
Si(100)/Cu(20nm)/NiFe(10nm)/FeMn(10nm)/Ta(3nm), produzidas simultaneamente,
mostrou que o campo de exchange de todas elas é de 75 Oe e a coercividade de 15 Oe.
Por outro lado, observamos que a anisotropia unidirecional destas amostras segue o
sentido radial do porta-substrato, induzida pelo campo magnético proveniente dos
canhdes da camara de sputtering. Desta maneira, as amostras apresentam ciclos
histeréticos com diferentes formatos, dependendo da sua posi¢do no porta-substrato.

Assim, por exemplo, nas amostras localizadas no centro do porta-substrato, onde o
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campo magnético ¢ baixo, observamos ciclos histeréticos divididos em dois quadrantes.
No entanto, foi possivel uniformizar o sentido da anisotropia unidirecional de todas as
amostras através do tratamento térmico até acima de Ty e resfriamento na presenga do
campo magnético externo. Apés este procedimento o campo de exchange de todas estas
amostras continuou sendo aproximadamente 75 Oe e o valor da coercividade de 16 Oe.
Uma vez mais este resultado nos indica a importdncia do campo magnético do nosso
sistema de sputtering no acoplamento de exchange bias do sistema em estudo.

Os resultados da caracterizagdo magnética das amostras irradiadas com diferentes
doses de He a Tump, mostram que o valor de Hey. aumentou, apds as irradiagdes idnicas
comparado com o Hey obtido nas amostras nfio irradiadas (Hee~750€). Para doses
baixas, no intervalo de 4x10" - 6x10" ions/cmz, o valor de Hey oscila entre 90 € 110 Oe,
posteriormente, ele aumenta, sendo maximo na amostra irradiada com 10" fons/cm? e
para doses maiores a esta, o valor He, diminui. O campo coercivo segue um
comportamento semelhante a Hey. Por outro lado, a andlise das curvas de histerese das
amostras irradiadas com diferentes doses de He a Ty mostrou que o valor de Hey € He
tiveram um pequeno aumento. Mas ndo significativo como no caso das amostras
irradiadas a Tamp.

Através das medidas de difragdo de raios-X podemos afirmar que apds as
irradiagdes ndo houve mudangas estruturais de longo alcance, na estrutura cristalografica
ou textura das amostras. Todos os difratogramas de raios-X indicam que as amostras
apresentam difratogramas semelhantes as amostras néo irradiadas. Por outro lado, a partir
das medidas de EXAFS observamos que as irradiagdes idnicas causaram pequenas
mudangas na estrutura local destas amostras e, portanto, a reorientagdo magnética da
interface FM/AFM. Observamos que a amostra irradiada com He a T,y apresenta maior
grau de desordem comparado com os resultados de EXAFS da amostra irradiada com He
a Tiny e de uma amostra com a mesma composi¢do ndo irradiada. Levantamos como
hipétese que dependendo da temperatura da amostra durante a irradiagdo idnica foram
criados defeitos estruturais. Esse processo trouxe como conseqiiéncia alteragdes na
estrutura local e nas distdncias interatdmicas. Magneticamente as mudangas nas
distdncias interatomicas favoreceram ao acoplamento de exchange. Quando comparamos

os espectros de refletometria de uma amostra irradiada com He a T,mp, uma amostra
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irradiada com He a Ty e de uma amostra com a mesma composigio ndo irradiada
observamos que os espectros apresentam muita similitude entre eles. No entanto, vemos
mudangas no decaimento da intensidade das franjas relacionado a rugosidade do filme.
Neste sentido, observamos que a amostra irradiada com He a Tiy apresenta maior
rugosidade.

Os resultados da caracterizagdo magnética de quatro amostras irradiadas com
diferentes doses de He a T.mp, € tratadas termicamente mostram que elas apresentam o
mesmo valor de Hey. € de He de aproximadamente 90 e 15 Oe, respectivamente. Segundo
estes resultados, vemos que o valor do campo de exchange das amostras irradiadas com
He a T;mp aumentou comparado com Hey, das amostras ndo irradiadas.

Segundo a caracterizagdo magnética das amostras irradiadas com He a
Tumby realizadas seis meses depois das irradiagdes i6nicas observamos que o valor do
campo de exchange aumentou. Como dito anteriormente, nos filmes irradiados a Tamp, as
alteragbes nas distdncias interatdmicas trouxeram como conseqiiéncia um melhor
ordenamento quimico e magnético. Podemos dizer que depois das irradia¢des idnicas os
spins de pequenas regides na interface FM/AFM foram reorientados aumentando o
acoplamento de exchange. Assim, com o passar do tempo a reorientagdo de spins
continuou a minimizar a energia, aumentando assim a anisotropia unidirecional. A partir
da caracterizagdo magnética destas amostras, depois de realizado o procedimento FC,
observamos que o valor de Hey varia segundo a dose de irradiagio utilizada e que ele
diminuiu em relagdo ao valor de Hey das amostras medidas depois de seis meses de
irradiadas. No entanto, ele continua sendo maior que o valor de Hey das amostras sem
irradiagdo i6nica. Este resultado era esperado uma vez que o tratamento térmico
minimiza os defeitos gerados pelas irradiagdes, diminuindo o acoplamento de exchange
bias.

A partir dos resultados da caracterizagdo magnética das amostras irradiadas com
Ne, podemos concluir que as irradiagdes com Ne tanto a Tym, como a Ty, provocam um
decréscimo consideravel no campo de exchange € do campo coercivo.

A partir das medidas realizadas no microscopio Optico de varredura em campo
proximo (SNOM), em diferentes regides de amostras de NiFe(10nm)/FeMn(10nm),

observamos que ndo ha variagdes locais no campo de exchange. Este resultado nos indica
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que apesar de estarmos medindo regides muito pequenas da amostra, o campo de
exchange representa o comportamento médio da interagdo de exchange destas regides.
Este fato € possivel devido a alta permeabilidade da camada de NiFe, que média a
intera¢@o de exchange apresentando um comportamento de exchange homogéneo. Vale a
pena ressaltar que este comportamento homogéneo do valor de Hey em todas as regides
medidas foi visto em todas as amostras analisadas, sejam amostras com diferentes
espessuras tar € tapv € amostras irradiadas com He e Ne. As tnicas amostras onde
encontramos diferengas nas medidas magneto Opticas foram amostras depositadas no
centro do porta-substrato. Nestas amostras observamos mudangas no sentido de Heye. No
entanto a magnitude do campo de exchange permaneceu inalteravel.

Como foi visto, realizamos um extenso trabalho de analise cruzada entre as
propriedades magnéticas e os pardmetros estruturais das amostras nas condi¢des as-cast e
apos as irradiagdes i6nicas com He e Ne. No entanto, o fendmeno de exchange bias néo
esta totalmente compreendido. Outros estudos devem ser feitos para obter maior
esclarecimento deste acoplamento como, por exemplo, um estudo mais aprofundado da
estrutura fina dos filmes. Um outro estudo que pode ser feito é a analise de medidas de
dicroismo magnético linear visando extrair informagdo magnética da camada

antiferromagnética dos filmes.
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