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"Hold if now...
wait a minute...
come on... whew..."

Just let me catch my breath...

I've heard the promises

I've seen the mistakes

I've had my fair share of tough breaks

I need a new voice, a new law, a new way
Take the time, reevaluate

It's time to pick up the pieces,

Go back to square one

I think it's time for a change

There is something that I feel

To be something that is real

I feel the heat within my mind

And craft new changes with my eyes
Giving freely wandering promises

A place with decisions I'll fashion
I'won't waste another breath

You can feel the waves coming on

(It's time to take the time)

Let them destroy you or carry you on
(It's time to take the time)

You're fighting the weight of the world
But no one can save you this time
Close your eyes

You can find all you need in your mind

The unbroken spirit

Obscured and disquiet

Finds clearness this trial demands

And at the end of this day sighs an anxious
relief

For the fortune lies still in his hands

If there's a pensive fear, a wasted year

A man must learn to cope

If his obsession's real,

Suppression that he feels must turn to hope

Life is no more assuring than love

(It's time to take the time)

There are no answers from voices above
(It's time to take the time)

You're fighting the weight of the world
And no one can save you this time
Close your eyes

You can find all that you need in your
mind

I close my eyes

And feel the water rise around me
Drown in the beat of time

Let my senses fall away

I can see much clearer now, I'm blind

"Adesso che ho perso la vista
ci vedo meglio e di piu."

You can feel the waves coming on

(It's time to take the time)

Let them destroy you or carry you on
(It's time to take the time)

You're fighting the weight of the world
But no one can save you this time
Close your eyes

You can find all you need in your mind

Find all you need in your mind
If you take the time
Find all you need in your mind
If you take the time

"Take The Time"
- Dream Theater -
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Resumo

Resumo

Estudamos filmes finos de CoCr, CoCrTa e CoCrPt depositados por sputtering. Obtivemos a
anisotropia magnética longitudinal destes filmes por meio da deposi¢do de uma subcamada de Cr com
textura Cr{200}. No inicio do projeto, estudamos filmes de Cr e obtivemos os parametros de deposigdo que
maximizam a textura Cr{200}. Em seguida, estudamos as propriedades magnéticas e estruturais dos filmes
a base de CoCr. A espessura e a composi¢do dos filmes foram determinadas por Spectrometria de
Retroespalhamento de Rutherford (RBS), a anélise estrutural foi obtida por difragdo de raio-X (XRD), ¢ as
propriedades magnéticas foram determinadas a partir de curvas de histerese e de remanéncia, obtidas por
Magnetometria de Amostra Vibrante (VSM) e Magnetometria por SQUID.

Em geral, os filmes de CoCrTa ndo apresentaram picos de difragdo de raio-X, enquanto que os

filmes de CoCr e CoCrPt apresentaram apenas o pico referente a textura Co{lliO}, que determina a
anisotropia longitudinal. A largura dos picos de difrag@o indicaram que a fase cristalina destes filmes ¢é
composta por cristalitos pequenos (~ nm) sugerindo uma alta incidéncia de defeitos cristalograficos. Nas

amostras da série de CoCrPt onde variamos sistematicamente a quantidade de Pt na composigfo da liga

magnética, observamos, além da textura Co{11 50}, as texturas Co{0002} e Co{lOiO}. Analisamos as
posigdes dos picos de difragdo referentes a estas texturas e verificamos que os pardmetros de rede a e ¢ da
estrutura Acp da camada magnética aumentam com o acréscimo de Pt na composigo da liga. As incertezas
experimentais ndo permitiram obter uma concluséo sobre um aumento da razio c¢/a, mencionada na
literatura como sendo a razio do aumento da coercividade dos filmes de CoCrPt em relagdo aos filmes de
CoCr.

Dos resultados magnéticos, verificamos que as amostras de CoCrPt apresentaram os maiores
valores de campo coercivo H,, quadratura S, magnetizagdo remanente de saturagdo M,, magnetizagdo de
saturagdo M; e quadratura coerciva S*. Porém, os resultados estruturais indicaram que, no nosso caso, a
melhora das propriedades magnéticas com a adi¢do da Pt na liga de CoCr ndio se deve ao aumento da
anisotropia magnetocristalina, como sugere a literatura. As amostras de CoCrPt se mostraram mais
fortemente dependentes dos pardmetros de deposigdo. Verificamos que a composigdo da camada magnética
¢ o pardmetro de deposi¢@o que mais influencia nas propriedades magnéticas nas amostras. Notamos que o
acréscimo de Pt na liga aumenta os valores de M, e M, das amostras, enquanto que o acréscimo de Ta na
liga diminui os valores de M; ¢ M,.

Dentre as amostras submetidas a medidas de curvas de remanéncia, as derivadas d/d/dH e dfr/dH
indicaram a presenga da fase fcc na camada magnética, sendo esta hipétese reforgada pela alta incidéncia de
defeitos cristalograficos sugerida pelos difratogramas de raio-X. As curvas de AM obtidas para as amostras
se mostraram semelhantes e indicaram fracas interagdes dipolares entre os grios do filme magnético. As
curvas de AM e as curvas d/d/dH e dlr/dH apresentaram uma estrutura de duplo pico, provavelmente

relacionada com a fase fcc presente na camada magnética das amostras.




Abstract

Abstract

We studied CoCr, CoCrTa and CoCrPt thin films deposited by sputtering. The longitudinal
magnetic anisotropy was obtained with a Cr{200} induced underlayer. At the beginning of the project, we
studied Cr thin films and we obtained the deposition parameters that maximize the Cr{200} texture.
Afterwards, we studied the magnetic and structural properties of CoCr based thin films. The composition
and thickness of the films were determined with Rutherford Backscattering Spectrometry (RBS), the
structural analysis was performed with X-ray diffraction (XRD) and the magnetic properties were
determined from the hysteresis and remanence curves, obtained with Vibrating Sample Magnetometer
(VSM) and Superconducting QUantum Interference Device (SQUID).

In general, CoCrTa thin films did not show X-ray diffraction peaks, while CoCr and CoCrPt thin

films showed only Co{l1 7 0} texture, which determines the longitudinal magnetic anisotropy. The width
of the diffraction peaks indicated that the crystalline phase of those films is composed of small crystallites
(~ nm) suggesting a high incidence of crystallographic defects. In the CoCrPt samples where we varied

systematically the amount of Pt in the magnetic film composition, we observed, in addition to the

Co{11§0} texture, the Co{0002} and Co{lOiO} textures. We analyzed the X-ray diffraction peak
positions of those textures and we verified that the Acp lattice parameters a and ¢ of the magnetic layer
increase with the inclusion of Pt in the magnetic alloy composition. The experimental uncertainties make
difficult any conclusion about the ¢/a ratio enhancement, mentioned in the literature as the reason for the
CoCrPt magnetic properties improvement

From the magnetic results, we verified that the CoCrPt samples showed the highest values of
coercive field H,, squareness S, saturation remanent magnetization M,, saturation magnetization M; and
coercive squareness S*. However, the structural results indicated that, in our case, the enhancement of
magnetic properties with the addition of Pt to the CoCr alloy is not due to the magnetocrystalline
anisotropy increase, as suggested in the literature. The magnetic properties of the CoCrPt samples showed
stronger dependence on the deposition parameters. We verified that the composition of the magnetic layer
is the deposition parameter that most influences the magnetic properties of the samples. We noted that the
increase in the amount of Pt in the composition of the magnetic layer improves the M; and M; values of the
samples. The opposite occurs when the amount of Ta is increased in the magnetic alloy.

For the samples used for remanence curve measurements, the derivatives d/d/dH and dlr/dH,
indicated the presence of the fcc phase in the magnetic layer, that assumption being reinforced by the high
incidence of crystallographic defects, suggested by the X-ray diffraction results. The AM curves showed
almost the same behavior and indicated small dipolar interactions between the magnetic film grains. The

AM curves and the dId/dH and dIr/dH curves showed a double peak structure, probably related with the fec

phase of the sample’s magnetic layer.
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Introdugédo

1 — Introducgio

A industria de dispositivos de armazenamento de dados tem investido
macigamente no desenvolvimento de filmes finos a base de CoCr para a obtengo de
maiores densidades de informag&io em sistemas de gravagio magnética digital. Sabe-se
que atualmente sfo utilizadas ligas quaternarias CoCrXY (X, Y = Pt, Ta, B) depositadas
por sputtering [Wel00]. Tratam-se de filmes policristalinos cujas propriedades estruturais
sdo fortemente dependentes dos pardmetros de deposi¢do. As propriedades magnéticas
relevantes para a tecnologia de gravagdo magnética sfo, por sua vez, fortemente
dependentes das propriedades estruturais dos filmes finos.

Neste projeto, estudamos propriedades magnéticas e estruturais de filmes finos de
CoCrTa e CoCrPt com anisotropia longitudinal. As propriedades magnéticas foram
obtidas a partir das curvas de histerese e de remanéncia. Das curvas de histerese
obtivemos os pardmetros campo coercivo, magnetizagio de saturacdo, magnetizagdo
remanente de saturag@o e quadratura. Das curvas de remanéncia, obtivemos a quadratura
coerciva e os pardmetros relacionados com as interagdes entre os grios que compdem o
filme magnético. O objetivo deste trabalho foi relacionar propriedades magnéticas com as
propriedades estruturais obtidas por difragéo de raio-X. Verificamos também a influéncia
de diferentes pardmetros de deposigdo nas propriedades dos filmes magnéticos e a
influéncia da adi¢io dos elementos Ta e Pt a liga de CoCr nas propriedades magnéticas e
estruturais.

Neste capitulo introdutdrio, apresentamos (Segéo 1.1) uma defini¢do qualitativa
sobre os tipos de magnetismo (diamagnetismo, paramagnetismo e ferromagnetismo)
presentes nos estudos deste projeto. Na Sec@o 1.2 tratamos sobre as curvas de histerese e
os pardmetros que podem ser obtidos a partir dela. Na Secdo 1.3, tratamos brevemente
sobre as anisotropias magnetocristalina e de forma.

No Capitulo 2 temos uma revisdo bibliografica a respeito da tecnologia de
gravagiio magnética digital com anisotropia longitudinal. O objetivo do Capitulo 2 foi
descrever a evolugdio dessa tecnologia, chegando ao panorama atual. Descrevemos as
técnicas utilizadas na produgéo e as caracteristicas estruturais e magnéticas das midias

fabricadas pela industria recentemente. Descrevemos também os processos de leitura e
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gravaglo das informagdes na midia, e os aspectos fisicos que determinam os principais
obstaculos para a obtengéo de maiores densidades de informages gravadas.

No capitulo 3, temos uma breve descrigio das técnicas utilizadas para a
fabricagdo das amostras (sputtering), determinagdo da espessuras dos filmes e suas
composi¢des (RBS), determinagfio de suas propriedades estruturais (XRD) e
determinagdo de suas propriedades magnéticas (VSM e SQUID).

No Capitulo 4 temos a descrigdo de todo o procedimento experimental. Iniciamos
o capitulo com a descrigdo das amostras produzidas. Em seguida descrevemos
brevemente os estudos feitos em filmes de Cr para a obtengo da textura Cr{200}. Estes
foram os estudos iniciais do projeto, pois a deposi¢do de uma subcamada de Cr ¢ o
principal mecanismo para a obten¢fo da anisotropia longitudinal dos filmes finos a base
de CoCr. Prosseguimos com a analise das propriedades cristalograficas das amostras.
Verificamos qualitativamente a texturizagfo e o tamanho dos cristalitos apresentado pelas
amostras, além de avaliarmos as alteragdes nos pardmetros de rede causados pela
introdugéo de Pt e Ta na estrutura scp do filme de CoCr. A apresentagdo dos resultados
magnéticos comegou com uma descricdo dos métodos utilizados para a obtengdo das
curvas de histerese e de remanéncia. Em seguida, discutimos os resultados magnéticos
sempre buscando a relagdo destes com as propriedades estruturais € com os resultados
reportados na literatura.

As conclusGes e sugestdes para futuros trabalhos estéo descritos no Capitulo 5.
1.1 - Tipos de Magnetismo1

Quando submetidos a um campo magnético, diferentes materiais podem reagir de
diferentes formas. O comportamento dos materiais com a aplicagio de um campo
magnético depende principalmente do momento magnético dos 4tomos que constituem o
material e da maneira com que os momentos interagem entre si. Todas as propriedades
magnéticas dos dtomos provém do movimento dos elétrons. O nucleo dos dtomos possui

momento magnético, mas € desprezivel diante do momento magnético gerado pelos

! Maiores detalhes sobre os tipos de magnetismo tratados aqui podem ser obtidos nas referéncias [Cul72,
O’ Han00]
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elétrons. Estes ultimos, executam dois tipos de movimento ao redor do nicleo: orbital e
spin. Pode ser provado que tanto o movimento orbital (6rbita fundamental de Bohr)
quanto o de spin do elétron geram um valor fixo de momento magnético denominado

magneton de Bohr, que ¢ dado por

h
Uy = 4e =0.927x10%erg /O (1.1)
Jmc

onde e e m sdo a carga e a massa do elétron, 4 € a constante de Planck ¢ ¢ é a velocidade
da luz. O momento magnético de um atomo serd determinado pela soma das
contribuigdes de todos os elétrons que constituem a eletrosfera desse atomo. Se todas as
contribuigdes se cancelam, o 4tomo nfo possui momento magnético e as substincias
compostas por atomos desse tipo possuem caracteristica diamagnética. Por outro lado, se
as contribui¢cdes ndo se cancelam totalmente, o atomo possui um momento magnético
resultante e as substdncias formadas por atomos desse tipo podem ser paramagnéticas,
ferromagnéticas, antiferromagnéticas ou ferrimagnéticas (as duas ultimas nfo serdo

tratadas aqui).
1.1a — Diamagnetismo

Uma boa maneira para se caracterizar os materiais € analisando a maneira com
que a magnetizagdo M destes materiais se comportam em rela¢do a um campo magnético

aplicado H. A susceptibilidade y dos materiais € definida como y = M/H.

Podemos dizer que as substincias diamagnéticas susceptibilidade negativa, pois a
magnetizagio gerada nessas substéncias aponta na direg¢8o contrdria a0 campo magnético
H aplicado. A teoria que explica esse efeito foi desenvolvida por Paul Langevin em 1905.
Langevin considerou que os elétrons em movimento em suas Orbitas podem ser
considerados como um conjunto de espiras de corrente. Quando um campo magnético H
é aplicado, a variagdo de fluxo magnético gera uma forga eletromotriz nas Orbitas
eletrdnicas (de acordo com a lei de Lenz). Esta forc¢a eletromotriz altera o movimento dos

elétrons de forma que o momento magnético de cada orbital sofra uma variagéo no
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sentido oposto ao campo magnético aplicado. A Fig. 1.1 ilustra a variagio do momento

orbital de um elétron quando um campo H ¢ aplicado.

i/"- I
7 .
% Orbita
' H

Figura 1.1: Efeito de um campo magnético H sobre um momento magnético orbital s [Cul72]
1.1b — Paramagnetismo

Ao contrario do que acontece com as substdncias diamagnéticas, as substincias
paramagnéticas possuem susceptibilidade positiva e dependente da temperatura. Nos
materiais paramagnéticos, o comportamento da susceptibilidade em fungdo da

temperatura € dada pela Lei de Curie-Weiss

C
=— 12
X=7_eo (1.2)

onde y=x/p é a susceptibilidade normalizada pela densidade do material, T € a

temperatura, C é a constante de Curie por grama ¢ ® ¢ uma constante com dimensdo de
temperatura (em algumas substincias, ® € zero, e dizemos que a susceptibilidade dessa
substéincia segue a lei de Curie).

A teoria mais aceita para a origem do fator @ foi desenvolvida pelo fisico francés
Pierre Weiss. Ele sugeriu que os atomos de uma determinada amostra paramagnética
podem interagir entre si, e que esta interagdo pode ser expressa por meio de um campo
magnético ficticio denominado campo molecular (H,). A intensidade do campo

molecular é proporcional & magnetiza¢do da amostra:
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H =M (1.3)

O conceito de campo molecular € util ndo somente para explicar a origem da
constante ®, mas também para explicar a magnetizagiio expontinea nos materiais
ferromagnéticos (mais detalhes na subsecdo 1.1c).

Observe que nada indica que os 4tomos de uma substincia magnética ndo sofram
os efeitos diamagnéticos. Estes 4tomos também possuem elétrons circulando em 6rbitas e
podem sofrer uma variagdo de momento com a aplicagdo de um campo H. Devemos
ressaltar que o paramagnetismo € gerado por 4tomos que possuem momentos magnéticos
resultantes que se alinham ao campo aplicado H. Normalmente, 0 momento magnético
resultante destes atomos € ordens de grandeza superior a varia¢io de momento gerado
pelo diamagnetismo. Nesses casos, o efeito diamagnético € desprezivel perto do efeito

paramagnético.
1.1¢ — Ferromagnetismo

Dentre os diferentes tipos de magnetismo, o ferromagnetismo (juntamente com o
ferrimagnetismo) sdo os mais interessantes do ponto de vista de aplicagdo tecnolégica. A
magnetizacio apresentada pelas substdncias ferromagnéticas € muito intensa, e
permanece mesmo apds a retirada do campo aplicado. Estas substincias se caracterizam
por apresentarem magnetizagio “expontinea” até uma determinada temperatura (a
temperatura de Curie — T) a partir da qual elas se tornam paramagnéticas.

Weiss foi quem deu o grande passo para a compreensdo do ferromagnetismo ao
propor uma explicagdo baseada no campo molecular. Segundo ele, as substéncias
ferromagnéticas possuem em campo molecular intenso o suficiente para magnetizarem-se
somente com a agdo deste campo. Acima da temperatura de Curie, o alinhamento dos
momentos atdmicos ao campo molecular ¢ prejudicado pela energia térmica adquirida
por estes atomos. Mas, se as substincias ferromagnéticas sdo auto magnetizantes, como
podemos explicar a existéncia destas substincias em estado desmagnetizado? A

explicagio dada por Weiss para esta pergunta foi confirmada experimentalmente ao
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longo deste século. Ele assumiu que as substincias em estado desmagnetizado s@o
divididas em pequenas regides onde ocorre o alinhamento dos momentos magnéticos
resultantes dos atomos. Estas regides sdo denominadas “dominios” e se diferenciam pela
orientagdo da magnetizaciio que possuem. Se a orientagfo destes dominios é aleatéria, o
resultado € uma magnetizagéo total nula. Os dominios séo separados entre si por “paredes
de dominio” que sdo regides onde os 4tomos apresentam orientagGes magnéticas que se
alteram gradativamente, formando uma transi¢8io entre um dominio e outro. Em geral, o
movimento destas paredes de dominio é o principal mecanismo do processo de
magnetizagéo de uma amostra ferromagnética.

Uma substincia ferromagnética pode ser interpretada como uma substincia
paramagnética com campo molecular muito intenso. Por isso, a magnetizagdo destas
substancias € tipicamente muito maior do que a alcancada pelas substincias
paramagnéticas. Num campo magnético de 50 Oe, por exemplo, uma amostra de Fe pode
ter uma magnetizagdo de até 1700 emuw/cm® enquanto que uma amostra paramagnética
tipica possui uma magnetizagio da ordem de 10 emu/cm® sob 0 mesmo campo aplicado.
As substancias ferromagnéticas mais conhecidas sdo o Fe, o Co e o Ni.

As midias de gravacio magnética digital sdo filmes finos policristalinos a base de
CoCir. Estes filmes possuem uma estrutura granular, onde os gréos sdo ferromagnéticos
devido a alta concentragdo de Co (tipicamente acima de 85%). Nos contornos de gréo, a
concentra¢do de Cr aumenta (~25%). Devido a alta concentrag@o de Cr, os contornos de
grio possuem propriedades paramagnéticas € promovem o isolamento magnético dos
grios. O isolamento magnético ndo é total, e a magnetizagdo e os mecanismos de
reversdo magnética dos grios sdo influenciados por interagSes que podem ser do tipo
dipolar ou de troca. Como descrito no Capitulo 2, os aspectos relacionados com o
armazenamento de dados (como a densidade de gravagéo e estabilidade das informagdes
gravadas) estfio intimamente ligados com as propriedades morfolégicas e magnéticas dos

grios (forma, tamanho, cristalinidade, coercividade, etc) e com o tipo de interagdo que

existe entre eles.
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1.2 — Curvas de Histerese

A curva de magnetizagdo, ou curva de histerese é uma poderosa ferramenta para a
caracterizagéo de materiais magnéticos. Trata-se de uma curva fechada que relaciona a
magnetizagdo M ou a indugfo magnética B com o campo aplicado H.

Suponhamos que uma amostra ferromagnética se encontre inicialmente
desmagnetizada. Se aplicarmos sobre ela um campo magnético H (inicialmente nulo)
crescente no sentido “positivo”, por assim dizer, o comportamento qualitativo de M sera
dado pela curva inicial 7 indicada na Fig. 1.2. A derivada desta curva em relagfio a H nos
da o comportamento da chamada susceptibilidade irreversivel (kjy). A partir de um dado
valor de H, os valores de M permanecem constantes. Nessas condi¢des, dizemos que a
amostra estd saturada, e o valor de M ¢ denominado “magnetiza¢io de satura¢do” (Mj).
Se a partir da saturagdo o campo H passa a decrescer, os valores de M obtidos na curva
de “volta” sdo maiores do que os valores da curva inicial. Isso ocorre devido a
propriedade ferromagnética da amostra, que mantém seu estado magnetizado mesmo
apos a retirada do campo aplicado. Quando o valor de H volta a 0, temos que o valor
correspondente de M € positivo. Este valor é¢ denominado “magnetiza¢éio remanente de
saturagdo” (M;). A razdo M,/M; é denominada quadratura. Na medida em que os valores
de H passam a ser negativos, o valor da magnetiza¢do continua a decrescer até que se
anula. Nesse ponto, o valor de H ¢ denominado “campo coercivo” (Hc), em outras
palavras, o campo coercivo € 0 campo necessario para tornar a magnetizagdo nula, apés a
satura¢cdo da amostra. A partir dai, para valores cada vez menores de H, os valores
correspondentes de M passam a ser negativos até atingirem a saturagdo no sentido
negativo. Se a partir da saturagéio no sentido negativo, H volta a subir, 0 comportamento
de M é semelhante ao comportamento obtido durante do decréscimo de H. Se o campo H
variar ciclicamente, numa taxa constante nos sentidos positivo e negativo até a saturagéo,
obtemos uma curva fechada que se repete a cada ciclo de H.

As midias magnéticas sdo frequentemente caracterizadas por meio de curvas de
histerese. Como descrevemos com mais detalhes no Capitulo 2, por meio de pardmetros
como H, e M;, por exemplo, € possivel caracterizar as midias quanto a estabilidade de

informages armazenadas e quanto a facilidade de leitura destas informagGes. A
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quadratura, por sua vez, nos d4 uma idéia da distribuigdo de coercividades dos grios que

compdem o filme magnético.,

Figura 1.2: Curva de histerese de uma amostra ferromagnética. Os valores de M;, Mr ¢ H, estfio indicados
na curva externa.
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1.3 — Anisotropias Magnéticas

Suponhamos que estamos interessados em estudar as curvas de histerese de uma
amostra de material magnético onde o campo magnético H é aplicado em diferentes
dire¢Bes em relagfo & amostra. Dificilmente a forma dessas curvas serd a mesma para as
diferentes dire¢des de H. A diferenca entre as curvas € gerada pela anisotropia magnética
da amostra.

Notamos que M; é uma constante caracteristica do material que compde uma
determinada amostra, mas o comportamento dos valores da magnetizagdo com a variagio
do campo aplicado depende da diregéo de aplicagdo deste campo. As anisotropias mais
conhecidas sfo a de forma, magnetocristalina e magnetostrictiva.

Consideramos aqui apenas as anisotropias magnetocristalina e de forma, pois séo
estas que predominam nos fendmenos magnéticos presentes nos filmes finos utilizados

para gravagdo magnética.
1.3a — Anisotropia de Forma
Como o préprio nome ja diz, a anisotropia de forma faz com que a dureza

magnética de uma determinada amostra dependa do seu formato. A origem desta

anisotropia est4 relacionada com o campo desmagnetizante.

Figura 1.3: Representagio de uma amostra no formato de um esferdide prolato com eixos de simetria a e c.

Seja uma amostra, no formato de um esferéide prolato (Fig. 1.3) policristalina
cujos graoé ndo possuem uma orientagdo preferencial. Se aplicarmos um campo
magnético na dire¢dio do eixo ¢, a magnetizagfio resultante na amostra produz pélos
magnéticos nas extremidades deste eixo. Neste caso, o campo desmagnetizante Hy

produzido serd pouco intenso, pois o pélos criados estdo distantes. Por isso, a saturagio
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magnetica da amostra pode ser atingida em campos baixos. Se por outro lado, a
magnetiza¢do fosse obtida ao longo do eixo a da amostra, os polos criados estariam
muito proximos. O H, gerado ¢ intenso, de forma que o campo aplicado H deva ser maior
para que a saturagdo seja atingida. Vemos entfio que a propria forma da amostra gera um
padrdo onde a magnetizagfio depende da diregdo do campo aplicado. Qualquer tentativa
de magnetizagdo fora do eixo ¢ (como mostra a Fig. 1.3) deve superar a energia gerada

pela anisotropia de forma da amostra.
1.3b — Anisotropia Magnetocristalina

Seja uma amostra perfeitamente cristalina e esférica (livre da anisotropia de
forma) e que ndo possua qualquer outro tipo de anisotropia exceto a magnetocristalina. Se
efetudssemos um estudo da magnetizagdo da amostra em fun¢do da diregdo de aplicagdo
do campo H em relagfio & amostra, verificariamos que existem certas dire¢des em que a
saturagfio € obtida em campos mais baixos. Estas direg¢des sdo denominadas “dire¢des de
facil magnetizagdo” e sdo determinadas pela estrutura cristalina das amostras. Se essa
amostra for composta de Co, por exemplo, verificariamos que a estrutura hexagonal da
rede cristalina permite apenas 1 eixo de facil magnetizagéo, que corresponde ao eixo ¢ da
estrutura Acp. O Co € um elemento ferromangnético, a amostra apresenta uma estrutura
de dominios magnéticos. No estado desmagnetizado, os dominios dessa amostra
apresentariam apenas dois sentidos de magnetizagdo expontinea que corresponderiam
aos dois sentidos da dire¢do de facil magnetizagdo. Se o campo magnético for aplicado
num destes dois sentidos, o processo de magnetizagéo ocorre apenas por movimentos de
paredes de dominio e a saturagdo pode ser atingida em baixos campos. Se o campo for
aplicado em qualquer outra diregfio, a saturagdo € obtida em campos mais altos pois a
magnetizagio envolve (além do movimento de paredes de dominio) a alteragdo do
alinhamento dos momentos magnéticos dos dtomos em relagdo a rede cristalina.

Se a amostra em questdo for composta de Fe (que possui um estrutura cibica
bcc), o problema é mais complicado na medida em que existem, neste caso, 3 diregdes de

ficil magnetizagdo, mas os principios que controlam sdo semelhantes aos descritos para o

Co.
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A origem fisica da anisotropia magnetocristalina estd relacionada com o
acoplamento magnético spin-érbita. Ainda ndo se sabe os detalhes, e as energias
envolvidas ainda ndo foram calculadas por primeiros principios. O acoplamento spin-
Orbita € pouco intenso em relagdio aos acoplamentos spin-spin e 6rbita-rede também
presentes nos materiais que apresentam a anisotropia magnetocristalina. Um campo
externo, ao reorientar o spin de um elétron, tenta reorientar o momento orbital também.
Como a orbita € fixa em relago a rede, a energia necessaria para deslocar a magnetizagio
do eixo fécil de magnetizagdo de uma amostra é dada pela energia necesséria para superar
o0 acoplamento spin-érbita.

Como j4 dito, os filmes finos a base de CoCr estudados neste projeto possuem
uma estrutura granular. Os mecanismos de reversio magnética dos grdos dependem
basicamente da coercividade apresentada por estes grios e das interagdes existentes entre
eles. A coercividade de um grdo € determinada, basicamente, pelas anisotropias
magnetocristalina e de forma deste grio. Dessa forma, a anisotropia magnética
apresentada por um filme fino a base de CoCr dependera da contribuigéo das anisotropias
apresentadas pelos grdos que o constitui.

Na atual tecnologia de gravacdo magnética digital, os filmes magnéticos possuem
espessuras inferiores a 50 nm, e sdo produzidos em condigdes nas quais os gréos de Co
gerados possuem um perfil alongado em relagfio ao plano do filme fazendo com que a
contribui¢do da anisotropia de forma aparega naturalmente devido ao préprio processo de
deposi¢do do filme magnético. A estrutura cristalina dos filmes de CoCrTa e CoCrPt é
ditada pela estrutura apresentada pelo Co. Assim, estes filmes apresentam-se
normalmente com uma estrutura #cp. Normalmente (como neste projeto), utilizamos uma
subcamada de Cr para induzir o crescimento do filme magnético com o eixo ¢

cristalografico no plano do filme. Obtemos assim, uma anisotropia magnetocristalina

longitudinal do filme.
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2 — Gravacio Magnética Digital com Anisotropia Longitudinal

Apresentamos neste capitulo, uma revisdo da literatura sobre os principais
aspectos relacionados 4 gravagdo magnética digital com anisotropia longitudinal.
Centralizamos a atengfo para as midias de disco rigido, que sdo compostas de filmes
finos depositados por sputtering. Consideramos primeiramente os estudos relacionados a
subcamada de Cr, responsavel pela anisotropia magnética longitudinal das midias de
gravagdo magnética digital. As informag¢Bes contidas na primeira se¢éio deste capitulo
serviram de base para a primeira fase do projeto, onde buscamos a obtengdo da textura
Cr{200} em filmes de Cr. As se¢3es seguintes, tratam dos varios aspectos relacionados
ao filme magnético relevantes para a compreensfo dos fendmenos envolvidos na

gravagio magnética digital.
2.1 — A Subcamada de Cr

Em filmes finos a base de CoCr para gravacio magnética digital, o Co € o
elemento presente em maior percentual atdmico nas ligas, sendo ele o responsavel pela
estrutura hcp apresentada por elas. Até mesmo o pardmetro de rede das ligas permanece
proximo ao pardmetro do Co “bulk” (a = 0.2505 nm e ¢ = 4.060 nm).

Geralmente, os materiais cristalinos possuem direcSes preferenciais de
crescimento quando produzidos na forma de filmes finos. Quando depositados sobre
substrato amorfo, esta diregio é normalmente perpendicular ao plano de maior densidade
de atomos da estrutura cristalina [Lau95]. O crescimento de um filme numa dire¢éo néo
preferencial pode ser obtido por alteragSes nos pardmetros de processamento. A
temperatura ¢ um parimetro muito estudado para estas finalidades, mas podemos citar
também outros, como a espessura do filme, a pressdo de Ar na cmara de deposigdo ou a
taxa de deposicdo do filme. Muitas vezes, a textura desejada pode ser obtida pela
deposi¢io de uma subcamada.

Um filme fino de CoCrX apresenta preferencialmente uma textura em que o eixo
¢ de sua estrutura hcp é perpendicular ao plano do filme, constituindo desta maneira, uma

midia magnética com anisotropia perpendicular. Para obtermos um filme com anisotropia
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longitudinal, precisamos induzir o crescimento deste filme de modo que o eixo ¢ se
encontre paralelo ao plano do filme.

Em 1967, descobriu-se que o Cr poderia ser utilizado como uma subcamada da
camada magnética, com o objetivo de acentuar a anisotropia magnética longitudinal. O
Cr possui uma estrutura bce, onde o pardmetro de rede no plano Cr(200) é muito
semelhante ao pardmetro de rede do plano Co(1120) (veja figura 2.1). Assim, ao
depositarmos a camada magnética sobre um filme de Cr texturizado em Cr{200}, a

textura Co{11 2 0} é favorecida, uma vez que o alinhamento dos 4tomos entre as duas
camadas diminui a energia de superficie na interface. A Fig 2.1 mostra trés epitaxias

possiveis entre a subcamada de Cr e o filme a base de CoCr.

Quad-crystal ~ Bi-crystal Uni-crystal
Co(10-1)/Cr(t10) - Co(11-0)/Cr(200) Co(10-0)/Cr(112)

Figura 2.1: Estruturas do Cr ¢ da liga CoCrX (X = Ta ou Pt), com as possiveis epitaxias [O’Han00].

Apbs a descoberta da possibilidade de utilizagdo de uma subcamada de Cr para
obtengéo da anisotropia longitudinal em filmes finos de ligas de CoCr, muitos estudos em
filmes finos de Cr tem sido feitos com o objetivo de encontrar as condigdes que
maximizam a texturizagdo Cr{200}. Duan e colaboradores [Dua91] estudaram a
texturizagdo em fun¢do da espessura do filme e da temperatura do substrato, concluindo
que as temperaturas elevadas (no caso a temperatura méxima utilizada para deposigéo foi

de 260°C) favorecem a textura Cr{200}, enquanto o aumento da espessura do filme (a
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espessura maxima obtida foi de 400 nm) favorece a textura Cr{110}. Um resultado
semelhante em fungdo da espessura foi obtido por Tang e seus colaboradores [Tan93].
Lal e seus colaboradores estudaram as propriedades magnéticas (como coercividade,
magnetizagdo remanente de saturagfo, ruido etc) de filmes de CoCrTa em fungdo da
espessura da subcamada de Cr, e obtiveram os melhores resultados para espessuras da
ordem de 30 nm [Lal94].

Estes estudos ajudam a determinar as condi¢Bes que levam a obtengéo da textura
Cr{200} de forma dominante nos filmes de Cr, mas ¢ comum que as texturas Cr{110} e

Cr{l112} também estejam presentes na subcamada de Cr. A textura Cr{110} induz a

textura Co{lOi 1} da camada magnética, que possui uma anisotropia magnetocristalina

com o eixo de facil magnetizagdo num angulo de 28° em relagdo ao plano do filme. A
textura Cr{112} da subcamada por sua vez, induz a textura Co{lOiO} que, assim como a

textura Co{11 3 0}, possui o eixo facil de magnetizagdo no plano do filme (Fig. 2.1).
Sabe-se, que a morfologia e a estrutura granular da liga magnética € muito
influenciada pela subcamada de Cr [Gru98, Nol93]. O tamanho dos gréios apresentado
pelo filme magnético ¢ fortemente dependente do tamanho dos gréos da subcamada. Os
quatro eixos de simetria do plano cristalogrifico Cr{200} permite o crescimento
longitudinal da estrutura Acp da camada magnética em duas diregdes perpendiculares (bi-
crystal structure) sobre um mesmo grao monocristalino de Cr (F ig. 2.1). Por esse motivo,
os grios da camada magnética sdo iguais ou menores que 0s graos da subcamada de Cr

[Lau95]. De maneira analoga, a textura Cr{l 10} permite quatro orientagdes diferentes de

crescimento da camada magnética com textura Co{1011} sobre um mesmo grio (Quad-
crystal), resultando em grios magneéticos ainda menores. J4 a textura Cr{112} permite
apenas uma orientagdo (uni-crystal).

Muitos estudos também foram feitos no sentido de diminuir a diferenca entre o
parametro de rede do Cr e da liga de Co de forma que as distincias entre os 4tomos nos
planos Cr(200) e Co(11 2 0) usando filmes de ligas de Cr com V [Par93], Ti [Shi93] e Mo
[Mut96]. No caso da liga com V, Parker e seus colaboradores descobriram que uma liga
composta por partes iguais de Cr e V possui a textura Cr{200} com o substrato mantido a

temperatura ambiente durante a deposi¢do. Além disso, comparados aos do Cr, os
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pardmetros de rede dessa liga de CrV sdio mais préximos dos apresentados pela liga
magnética. Uma boa concordancia entre os pardmetros de rede também foi obtida na liga
de CrTi (Ti 16%), mas neste caso com a textura Cr{110}. Lee e colaboradores [Lee98]
fizeram um estudo com a liga CrMn, onde o objetivo principal nfio era a texturizago,
mas sim a difusdo termicamente ativada por meio do aquecimento do substrato, dos
atomos de Mn no filme magnético, aumentando a caracteristica diamagnética do contorno
de gréio, e aumentando assim o isolamento magnético dos grdos € 0 campo coercivo
apresentado pelo filme. Um outro estudo propde a liga de CoCrTa como uma camada
intermediaria entre o filme de Cr ¢ o de CoCrPt, pois as camadas adjacentes
apresentariam um aumento gradativo do pardmetro de rede [Zou 98]. Uma outra
alternativa para a texturiza¢@io do Cr seria a deposigdo de um seed layer [Lee98, Xio98,
Lee96, Lee94]. Um seed layer é um filme fino que se deposita entre a subcamada e o

substrato com o objetivo de favorecer uma determinada textura da subcamada.
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2.2 — Evolugéo Histérica da Gravagio Magnética Digital

Nesta se¢do, descrevemos de forma sucinta a evolugéo da tecnologia de gravagéo
magnética digital ao longo dos anos, com o intuito de mostrar o fabuloso
desenvolvimento desta tecnologia evidenciado pelo aumento da densidade informagdes
gravadas, paralelamente a diminuigfo dos custos de produggio das midias. Demonstramos
também, a importincia econémica dos investimentos realizados nessa area. Dentro deste
estudo, deixamos de lado as midias flexiveis de armazenamento de dados.

O primeiro disco rigido foi desenvolvido pela IBM em 1956. O RAMAC, como
foi chamado, armazenava cerca de 5 MB em 50 discos de 24 polegadas de didmetro, e
custava cerca de US $100.000,00. Atualmente, um disco rigido tipico possui dois discos
de 2.5, ou 3.5 polegadas de didmetro, armazena de 3 a 5 Gb e custa menos de US $300,00
[Grun98, O’Gra99, Spe99]. Esses dois exemplos ilustram o magnifico desenvolvimento
dessa tecnologia nas tltimas décadas. Além da densidade de informagdo, houve grandes
evolucdes na taxa em que os dados s#o escritos e lidos. Podemos destacar alguns aspectos
que viabilizaram o desenvolvimento da tecnologia de gravagéo magnética digital:

e O desenvolvimento das ligas que comp&em a camada magnética das midias

e A otimizagfo e miniaturizagdo dos cabegotes de leitura e gravagéo.

e A produgio de midias com superficie cada vez menos rugosa, permitindo a

maior aproximagio dos cabegotes.

Estes fatores viabilizaram a diminuigdo do tamanho do bit. Com o
desenvolvimento de processadores velozes, foi possivel aumentar a velocidade de
processamento de dados, podendo atualmente chegar a 200 Mbits/s. Sabe-se que a
velocidade de rotagdo de um disco rigido atual supera 7000 rpm, o que representa uma
velocidade relativa de mais de 100 Km/h entre a midia e o cabegote onde a distdncia entre

eles ¢ da ordem de 30 nm. A Fig. 2.2 mostra a evolugdo da densidade superficial de

informagdes ao longo das décadas.
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Figura 2.2: Diagrama mostrando o avango na densidade de gravagdo magnética ao longo dos anos
[0’Han00].

Na Fig. 2.2 podemos notar que, desde a década de sessenta, a densidade de
gravagdo vinha aumentando a uma taxa de 40% ao ano. Essa taxa passou para 60% ao
ano a partir de 1992 com a substituigdo dos cabegotes de leitura indutivos pelos
megnetoresistivos [O’Han00]. Espera-se que essa taxa aumente ainda mais com a
implantagio de cabegotes de leitura baseados no fendmeno da Magnetoresisténcia

Gigante (GMR).
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2.3 — Principios Basicos da Gravagio Magnética Digital

Nos concentramos agora nos pontos basicos para a compreensfio da gravagio
magnética digital. Na Fig. 2.3, podemos observar o processo de gravagdo magnética de
forma esquemdtica [O'Han00]. Nela, vemos a midia se deslocando em relagdo a um
transdutor eletromagnético (cabegote de gravacgdo). Este transdutor pode ser descrito
como um circuito aberto por uma fenda, envolvido por uma espira de corrente. Quando
uma corrente elétrica passa pela espira, magnetiza o circuito gerando um campo na fenda
que orienta magneticamente uma determinada regiio da midia. Antes que uma
determinada informag3io seja gravada da midia, esta se encontra inicialmente
magnetizada num sentido, ao passo que o cabegote de gravagiio apenas reverte o sentido
de magnetizagdo de regides selecionadas da mesma. Assim, a informag@o consiste numa
sequéncia (ou trilha) de pequenas regiSes magnetizadas em sentidos antiparalelos.
Devido a0 movimento relativo entre a midia e o cabegote, a informag&o pode ser descrita
em fungdo de uma varidvel wr (exp(-wf) por exemplo) onde a variagdo de valores
positivos para negativos (ou vice-versa) dessa fungdo representa uma mudanca no sentido

da magnetizagdo da midia.

Midia
) = [=l=l=l=]=]=]=
ESpll‘a de Corrente "1.1"01“'“ In1n l u‘u lnouluinl
? Marcador
Trilha Gravada

Cabegote de

Gravagio / Largura da Trilha

Filme
Magnético

Figura '2.3: Representagio esquemdtica do processo de gravagdo (e leitura) magnética digital com
anisotropia longitudinal [0”Han00].
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O processo de leitura pode ser melhor compreendido observando-se a parte
superior da Fig. 2.3. Sabendo que a informagfio gravada pode ser descrita em termos de
uma fungdo temporal com frequéncia fixa, o cabegote de leitura possui um sistema
(Marcador) que verifica se nessa frequéncia se existe uma transi¢do ou nfo. A sequéncia
determinada pela presenga ou ndo de uma transigio ao longo do tempo determina a
sequéncia bindria de informagdes registradas na midia. Até recentemente, este sistema de
leitura era composto por um circuito passivo, onde a transi¢do entre os estados
magnetizados da midia geravam uma variagdo de fluxo magnético numa espira de
corrente. Esta variacdo de fluxo gerava uma corrente elétrica que representava
eletronicamente a informag&o gravada na midia.

Por questdo de custos, a tecnologia de gravagiio magnética digital desenvolveu
midias com anisotropia longitudinal, pois as midias com anisotropia perpendicular
exigem sistemas de gravagfo e leitura mais sofisticados [0’Han00]. Como consequéncia,
a obtengdio de densidades maiores de informagdes € dificultada atualmente pelas
interagbes entre os bits gravados na midia (veja Fig. 2.4). No sistema de gravagdo
magnética digital perpendicular, os bits adjacentes possuem uma interagdo magnetizante
dos campos magnetostaticos. J4 no caso longitudinal, a interagfio ¢ desmagnetizante de

forma que se a coercividade da midia for baixa, os bits perderdo seu alinhamento

magnético.
D N LN AL N,
- > |« ] 11 I | I
Sm— \-—

Longitudinal Perpendicular

Figura 2.4: Esquema comparativo entre as interagSes magnetostaticas entre bits gravados em midia com
anisotropia longitudinal e perpendicular.

A perda do estado magnetizado pode ocorrer também por fenémenos

termicamente ativados. Por isso, ¢ importante que a midia possua coercividade alta.

Busca-se também um alto valor de M, pois este valor ¢ proporcional a intensidade do

campo magnético a ser detectado pelo cabecote de leitura. Na verdade, pode ser mostrado

que a intensidade do sinal gerado pela midia é proporcional ao produto de M; com a
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espessura de sua camada magnética (pardmetro identificado pela sigla M3 na literatura)
[O’Han00]. Nos ultimos anos, muitas midias vem sendo caracterizadas por este
pardmetro. Devido a limites tecnologicos, a saturagio magnética das midias ndo deve
ocorrer para campos muito altos. Por isso, quanto mais proximo o valor de Mg de uma
determinada midia esteja de M, (resultando num valor de S para a midia muito préximo
de 1) mais adequada serd esta midia para os processos de gravagdo magnética. Portanto, a
curva de histerese caracteristica de uma midia ideal seria uma curva quadrada com a
maior area interna possivel.

O Co vem sendo utilizado por décadas na fabricagdo de midias de gravagado
magnética digital. O unico eixo de facil magnetiza¢dio apresentado por sua estrutura scp,
¢ muito importante para a gravagio digital, uma vez que a linguagem bindria requer
apenas dois estados de magnetizag8o. Sabe-se que o Cr foi adicionado ao Co
primeiramente com o objetivo de aumentar a sua resisténcia 4 oxidag&o [Yam85], mas
logo percebeu-se que essa liga, tratada ou confeccionada de forma apropriada,
apresentava uma estrutura granular onde os gréos apresentavam alta concentragéo de Co,
e os contornos de grio eram ricos em Cr. Este fendmeno foi denominado “Separagio
Composicional” (Compositional Separation ou abreviadamente CS), e ¢ observado por
muitos autores [Nol93, Kuw94, Ima98, Ran94, Mae91, Wit98]. O resultado dessa
segregagio é o isolamento dos grdos magneticamente, permitindo o maior controle no
delineamento das fronteiras entre diferentes sentidos da magnetizagdo da midia.

Normalmente, as interagdes intergranulares presentes nas midias s&o
magnetizantes (pois a concentragdo de Cr € de aproximadamente 10 at% e ndo ¢
suficiente para promover o isolamento total dos gréos) forgam o alinhamento magnético
de um conjunto de grdos, dificultando o delineamento dos contornos dos bits. Se as
interagdes diminuem de intensidade, ¢ possivel obter bits de tamanho reduzido. As
interagdes magnetizantes também séo prejudiciais nos processos de inversdo magnética
presentes no processo de gravacdo, pois os acoplamentos for¢am varios gréos a
reverterem simultaneamente suas orientagdes magnéticas. Numa midia ideal, os bits de
informagio devem ser gerados por regies magnetizadas em sentidos opostos de maneira
que as fronteiras entre estas regides sejam bem definidas, pois a informag&o é gerada pela

detecgdio (ou ndo) de uma transigdo. Se as fronteiras entre essas regides néo sdo bem
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determinadas, detec¢éo da transigdo pode ser prejudicada pelo ruido. Sabe-se que o ruido
representa hoje um dos principais obstdculos para o aumento da densidade de informag#o
das midias atuais [0’Gra99].

A adigfo do Ta ao CoCr reforga a CS, isto &, a difusdo dos atomos de Cr para os
contornos de grio durante o processo de deposi¢do, sdo acentuados na presenga de Ta na
liga. Alguns autores [Fut99] mediram as concentragdes de Cr em diferentes regides de
um filme de Cog;Cr;5Tas, € observaram em regides ricas em Cr (contornos de grdo) uma
concentragdo de 23 — 26at%, enquanto que no interior dos grios, a concentragio varia
entre 6 — 12at%. Outros mediram a concentra¢fo de Co no interior dos gréos de filmes de
CogsCrissTays € obtiveram valores entre 88 e 94at% [Rog94]. Outros autores
reportaram uma estrutura de subgrdos existentes dentro dos grios de Co em varias
composi¢des de ligas terndrias e bindrias [Rog95]. Estas estruturas, denominadas
“chrysantemum pattern”, sfo também formadas por regides ricas em Cr que
determinariam os contornos dos subgrdos. Os subgrdos por sua vez, apresentam
concentra¢des de Co podem superar 96at%.

Até hoje, em materiais massivos, ndo se observa CS, isto €, os atomos de Cr se
encontram uniformemente distribuidos na matriz de Co. Sabe-se que na temperatura de
0 K, bastam apenas 25at% de Cr na matriz de Co para que este perca as propriedades
ferromagnéticas [Chi97A]. Assim, é natural associarmos o efeito do isolamento
magnético dos grios & perda da propriedade ferromagnética da liga nos contornos de
grio, onde as concentragdes de Cr giram em torno de 25 at%.

Apesar das adigdes de Cr, Ta e Pt, (¢ até mesmo outros elementos encontrados
menos frequentemente na composi¢do das midias, como B, Ni, Nb, P) na composicéo da
liga magnética, a estrutura destes filmes permanece sempre ditada pelo Co. Os elementos
adicionados ao Co entram substitucionalmente na estrutura /cp podendo por vezes mudar

os pardmetros de rede. A adi¢do da Pt (que ¢ um atomo maior que o Co), resulta num

aumento dos pardmetros de rede a € ¢, € numa alteragiio da razdo ¢/a, fazendo com que a
anisotropia magnetocristalina de cada grio aumente, resultando, dentre outras coisas, no
aumento da coercividade do filme [O’Gra99]. Devido ao aumento dos pardmetros de rede

da estrutura do Co, a adigéo da Pt a liga de CoCr também prejudica a epitaxia entre os
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planos Cr{200} da subcamada e Co{1120} da camada magnética, reduzindo a
texturizacdo da mesma [Gli95A].

Outro ponto interessante em relagéo ao filme magnético é a sua estrutura de gréos.
Vimos na se¢do 2.1 que os tamanhos de grio da camada magnética ¢ fortemente
dependente dos tamanhos de grdo do filme de Cr. Além disso, os contornos de grdo da
subcamada de Cr, em geral, determinam os contornos de grio da camada magnética. O
fato da textura Cr{200} da subcamada permitir 2 orientagdes perpendiculares de
crescimento da camada magnética (bi-crystal) nfio é interessante sob o ponto de vista de
aplicagdo tecnologica, pois a formagio de grios magnéticos com eixos de anisotropia no
plano da midia perpendiculares entre si ndo ¢ desejado. Isto porque a tecnologia baseada
em informagSes bindrias requer uma midia com apenas uma dire¢do de facil
magnetizagao.

A evolugio das midias magnéticas levou além do desenvolvimento das ligas
ternarias (CoCrX, X = Ta ou Pt) j4 mencionadas. Existem estudos com ligas quaterndrias
(CoCrTaPt ou CoCrPtB) [Gru98, Kub98, Uts93, Cha98, Mal99, Lu99, Che94], e até
quintenarias (CoCrPtXY, X e Y = Ta, Si, Nb, B) [Gru98]. Outras ligas ternarias menos
conhecidas como CoNiCr e CoNiP também j4 forma estudadas [Gru98]. Em dispositivos
comerciais atuais, normalmente sdo utilizadas ligas quaternérias do tipo CoCrXY (X = Pt,
Ta, B) [Wel00].

A Fig. 2.5 mostra um diagrama esquematico das midias produzidas atualmente.
Estas midias possuem uma sobrecamada protetora de C (Diamond — like Carbon) que
protege a midia de eventuais choques com 0s cabegotes de gravagio e leitura. Sobre o
filme de C existe uma camada lubrificante que ocupa o €spago entre o filme de C e os
cabegotes. O filme magnético possui um espessura de aproximadamente 30 nm e €
depositado sobre uma subcamada de Cr de aproximadamente 50 nm. Para que a
rugosidade da midia seja diminuida, é depositado sobre 0 substrato um Seed Layer de

NiP. O substrato mais utilizado & composto por uma liga de Mg com 4% de Al. As

midias sdo fabricadas por sistemas comerciais de sputfering a uma pressdo de base da

ordem de 107 Torr.
Existem estudos sobre os efeitos da deposicdo em atmosfera ultra-limpa em

propriedades estruturais (tamanho de grio, separagdo composicional) e magnéticas

22




Gravagdo Magnética Digital com Anisotropia Longitudinal

(coercividade, quadratura, etc) de filmes utilizados para gravagio magnética [Ima98,
Tak99]. Existem também estudos sobre filmes a base de Co depositados sobre substrato

de Carbono amorfo [Kuw93, Kuw94].

Camada lubrificante

TR T ,, B
f Filme magnéiico

Figura 2.5: Estrutura das midias atuais utilizadas para gravagio magnética longitudinal.

Muitas propriedades magnéticas das midias, como coercividade e interacdes
intergranulares, sdo influenciadas pelos defeitos presentes na estrutura cristalografica da
camada magnética (“stacking faults” ou falhas de empilhamento, “twins” ou contornos de
macla e “streaks” sdo os mais comuns). Estes defeitos podem ser causados por impurezas
que aderem ao filme magnético durante o processo de deposi¢do, mas a maioria surge
mais tarde, durante o processo de resfriamento do filme [G1i95B]. Por exemplo, falhas de
empilhamento possuem baixa energia na estrutura do Co, por isso sdo muito comuns em
filmes a base desse elemento[Gli95B]. Estas falhas de empilhamento podem gerar, dentre
outras coisas, o aparecimento da fase fcc, que ndo € interessante para a gravagio
magnética digital porque possui trés eixos de facil magnetizacio e uma anisotropia
magnetocristalina uma ordem de grandeza mais baixa que a fase hcp [Hol00]. A Fig. 2.6
mostra dados experimentais da variagio do volume de ativagdo (volume minimo do
material magnético que reverte a magnetizagdo coerentemente) para duas amostras com
diferentes porgdes de fase fec no filme magnético [Dov99]. Observe o aparecimento de

duas distribuigdes de volumes de ativagdo para a amostra com maior por¢io da fase fec.
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Figura 2.6: Distribui¢do de volume de ativagfo para duas amostras com diferentes por¢des da fase fcc da
camada magnética. A porgdo da fase fcc € de 8 + 1% para a amostra C2 e 17 £ 2% para a amostra C1 que
possui uma dupla distribuigso de volumes de ativagdo [Dov99].

Os defeitos estruturais podem influenciar a anisotropia magnetocristalina sem

necessariamente provocar o aparecimento de outra fase cristalina do filme. Eventuais

alteragdes na anisotropia podem ser interessantes, e proporcionar, por exemplo, o

aumento da coercividade [Gli95B].

A Tab. 2.1 mostra alguns parimetros tipicos das midias atuais de gravagéo

magnética digital [Gru98]. Os parametros apresentados por essa tabela serédo tteis para

comparagio com os resultados obtidos das amostras produzidas em nosso trabalho.

Tabela 2.1: Parametros tipicos das midias atuais.

Parametro Valor

H, 2-3kOe

S 0.85

S* 0.88 .

M;8 2.25 memw/cm’
Tamanho de Gréo 10—50 nm
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2.4 — Ruido na Gravacio Magnética Digital com Anisotropia Longitudinal

Como vimos na segdio 2.3, a determinagio das sequéncias de informaggo digital
(binéria), depende na detecgfio ou ndo de uma transigiio de estados magnetizados em
diregOes opostas. Se a transigao for detectada, o bit 1 ¢ atribuido, caso contrario, o bit 0 €
atribuido. Assim, o grau de confiabilidade da informac#o gravada depende da facilidade
com que a transi¢édo € detectada. Por isso, a transigio entre os estados magnetizados deve
ser a mais abrupta ¢ bem definida possivel. Qualquer fator que desconfigure a transig&o,
ou diminua a amplitude do sinal a ser lido, contribui para o ruido intrinseco da midia.
Sabe-se que o ruido intrinseco € maior que o ruido gerado pela eletronica do sistema de
armazenamento de dados [O’Gra99].

Dentre os fatores que contribuem para o ruido intrinseco da midia, podemos citar
as interagdes entre os grios magnéticos, perdas de magnetizag@o por relaxamento térmico
e existéncia de graos grandes na midia [Gru98, O’Gra99]. Na Fig 2.7a podemos notar a
influéncia desses trés fatores na determinagéo da transigdo entre duas regides de um filme
magnetizadas em sentidos opostos. Nela, podemos observar, esquematicamente, uma
secdo transversal de uma distribuigfo de grdos de um filme magnético. Podemos observar
também a orientaciio da magnetizaciio dos gréos representada pelas setas. As interagGes
entre os grios podem ser de troca (magnetizantes) ou dipolares (desmagnetizantes). As
interagBes de troca contribuem mais significativamente para o ruido, pois forgam o
alinhamento de um conjunto de grios. Na Fig 2.7a exemplificamos este conjunto com o0s
grios mais escuros. Sob o ponto de vista magnético, este conjunto de grios se comporta
como um tGnico grio cujo volume ¢ determinado pela soma dos volumes dos graos que
constituintes, pois a magnetizagéo reverte coerentemente’. Se uma midia é caracterizada
pela presenca de interagdes de troca entre os graos que a constitui, o delineamento entre
as regides magnetizadas em sentidos opostos ¢ dificultado pelas extensas regides onde o
orientagdo da magnetizagdo ¢ definida unicamente, resultando numa transigio “zig-zag”
entre os bits. A presenga de grandes graos no filme magnético contribui para o ruido da

mesma forma que a interagdo de troca, pois o gréio por si so constitui uma extensa area

! Porém. ao contrério de um grio grande, que possui em geral uma coercividade mais alta que os grdos
menores, a coercividade do conjunto de grdos é da ordem da coercividade apresentada pelos grios que

compdem o conjunto.

25




Gravagdo Magnética Digital com Anisotropia Longitudinal

monodominio. As interagdes dipolares (da mesma forma que as perdas por relaxamento
térmico) contribuem para o ruido de uma maneira mais indireta, uma vez que promovem
a perda de estado magnetizado dos grios mais moles magnéticamente. Na Fig. 2.7a, os
grédos brancos representam os pequenos grios (¢ mais moles) que reverteram sua
magnetizagdo por efeitos térmicos ou influenciados pelas interagdes dipolares. Com a
perda da contribui¢do magnética dos grios mais moles, o sinal a ser lido pelo cabegote de
leitura se torna mais fraco. A Fig 2.7b representa uma situagsio mais proxima do ideal.
Vemos que a distribuigdo dos tamanhos de grio € mais uniforme, evitando a perda do
estado magnetizado dos grios pequenos e diminuindo a influéncia dos gréios maiores na
determinacdo da transi¢do entre as regides magnetizadas. Na situagdo da Fig 2.7b temos a
auséncia de interagdes intergranulares, evitando a formag#io de conjuntos de grdos que
revertem a magnetizagio coerentemente (devido as interagdes de troca), e evitando a
perda da orientagdo magnética dos grdos mais moles por influéncia das interagdes

dipolares.

Transigéo
Figura 2.7: Secdo transversal de uma distribuigo de grdos numa midia magnética em duas situagdes:

Transi¢ao

a)préxima do real e b)préximo do ideal. Os vetores indicam o sentido da magnetizagdo. Na situagdo a)
temos a presenga de gréos grandes demais e pequenos demais, além das interagdes intergranulares. Estes
da transigdo entre duas regides magnetizadas em sentidos opostos. Na

fatores prejudicam a defini¢do . .
oy presentes, e a transigdo formada ¢ mais abrupta e definida.

situagfio b) estes fatores ndo estdo

Na corrida por densidades maiores de gravagdo, os bits foram diminuindo de

tamanho. Os bits sdo retangulares, onde a proporgéo entre a largura € 0 comprimento &

20:1. Esta proporgdo existe devido as limitagdes na miniaturizagéio dos cabegotes de
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gravagdo, e acentua ainda mais os problemas relacionados com a detecgdo da transigéo
[Whi00]. Quando as densidades de gravagdo eram da ordem de dezenas de megabits por
polegada quadrada, o niimero de gréos por bit era da ordem de 10°, por isso, o tamanho
dos gréos ndo era um fator significante. Para uma densidade de gravagdo de 1Gb/in’,
aproximadamente 1000 grios participam da formaciio do bit. Nestas condigdes, sdo
necessarios estudos para o controle dos tamanhos de grio [Whi00]. Existem diversas
maneiras de diminuir o tamanho médio dos grios presentes na midia. A maneira mais
simples € diminuir a espessura do filme magnético. Por isso, nos dltimos anos, o filme
magnético dos discos rigidos vem sendo produzido com espessura menor, chegando a
uma faixa limite entre 20 e 30 nm, onde o sinal a ser detectado pelo cabegote de leitura
passa a ser pequeno. Essa limitag3o vem sendo compensada pela fabricagdo de midias
cada vez menos rugosas, e com camadas protetoras mais finas, onde a aproximagédo do
cabegote ao filme magnético é maior. Existem outras maneiras de obtengdo de grdos
menores da liga magnética, como a adi¢do de B na liga [Gli95A], ou simplesmente a
diminui¢@o da espessura subcamada de Cr. Nessa tltima técnica, os gréos da subcamada
sdo menores, induzindo grios menores da camada depositada sobre ela. Outra técnica
utilizada consiste na deposi¢do de um seed layer de NiAl, que reduz em 50% o tamanho
de grio na subcamada de Cr [Lau95].

As técnicas descritas acima, apenas reduzem o tamanho médio dos grios que
constituem a midia. Na realidade, os grios formam uma distribui¢do de tamanhos e
formas que determinam, dentre outros fatores, uma distribuig¢éo de coercividades. Se o
tamanho médio dos grios diminui, a coercividade média também diminui, aumentando o
nimero de grios com coercividade baixa a ponto se serem susceptiveis a reversdo
magnética por efeitos termicamente ativados. Assim, se aplicarmos as técnicas que
diminuem o tamanho médio dos grios, o niimero destes que perdem seu alinhamento

magnético aumenta. Este € o chamado “limite superparamagnético” para o aumento da

densidade de gravagdo. Existem estudos que constataram um alargamento da distribuicdo

de tamanhos de grio com a diminuigdo do tamanho médio destes [Tak00], agravando

ainda mais o problema.
A Fig. 2.8 ilustra os problemas gerados pela distribuigdo de coercividades

apresentada pelos grdos de uma determinada midia. Na Fig. 2.8, a coercividade ¢
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Gravagdo Magnética Digital com Anisotropia Longitudinal

representada pela energia de reversio magnética. As linhas cheias representam duas
distribui¢Ses com larguras idénticas, diferenciadas pela coercividade média apresentada
pelos gréos. A distribuigdo com coercividade média maior apresenta um grande nimero
de gréos duros demais. Estes grios niio revertem o sentido da magnetizagdo conforme
desejado nos processos de gravago, pois os dispositivos utilizados nestes processos néo
fornecem energia suficiente. Por outro lado, a distribui¢do que possui coercividade média
menor apresenta um grande nimero de grios com coercividade baixa e susceptiveis aos
efeitos térmicos. A solugfo ideal ¢ representada pela linha tracejada, onde a largura da
distribuigfo € menor, ndo havendo perda por efeitos térmicos ou dificuldades de gravagéo
devido a dureza magnética de grios maiores. Devido ao limite superparamagnético,
existem muitos estudos direcionados no sentido de diminuir a largura de distribui¢@o dos
tamanhos de grdo, permitindo a diminuigdo do tamanho médio destes sem que a perda
por fatores térmicos seja significativa [0’Gra99]. Atualmente, existem publica¢des na
drea de gravagfio magnética digital tem abordado bastante a estabilidade térmica de
informagdes gravadas [Am00, Aba00, Doe00, Tar00B], e a distribui¢&o de tamanhos de
grio [Ina00, Zho00, Lau00].

4 (AE)
Baixa Alta Coercividade
Coercividade —
\» Solugéo Ideal
Efeitos Problemas
Térmicos de Gravagio

AE, ' AE(H)
nho de grio (energia de reversdo magnética). As linhas cheias

Fi .8: Distribui¢des de tama : _
o 2 AL édias diferentes de tamanho de grdo. A linha pontilhada representa a

representam duas distribui¢des com m
distribuigo ideal [0’Gra99].
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Para obten¢&o de baixos niveis de ruido, talvez mais importante do que diminuir o
tamanho médio dos gréos, seja diminuir a interagdo magnética que existe entre eles.
Apesar da observagéio da Separagio Composicional (mesmo ela sendo acentuada devido
a adigdo de Ta na liga), as interages intergranulares ainda representam um dos principais
obstaculos para o aumento da densidade de gravagio magnética.

A maneira mais utilizada para quantificagdo das interages magnéticas é a
determinag@o da curva de AM [Spe91, Bea91], que fornece um perfil das interagSes em
fungdo da intensidade do campo magnético aplicado para reverter o sentido de
magnetiza¢do dos grios presentes na midia [Kel89].

As curvas de AM s#o obtidas a partir das curvas de remanéncia /d e Ir. A curva de
remanéncia Id é obtida da seguinte forma: a amostra € inicialmente saturada, aplicando-se
sobre ela um campo magnético (com intensidade suficiente para que esta sature) “no
sentido positivo”, por assim dizer. Este campo € entfo retirado, ¢ a remanéncia da
amostra ¢ medida. Em seguida, um pequeno campo magnético no sentido negativo €
aplicado por um intervalo de tempo, e a remanéncia € medida em campo zero. Um novo
campo, ligeiramente mais intenso que o anterior € aplicado, e a remanéncia novamente
medida. O processo segue com a aplicagfio de campos sucessivamente mais intensos no
sentido negativo até que a saturagdo da amostra seja atingida. Obtém-se assim, uma curva
da magnetizago remanente Jd da amostra em fungdo do campo aplicado. O processo de
aquisicdo da curva de remanéncia Ir € semelhante ao processo descrito acima para Id.
Entretanto, diferentemente do caso de Id, onde a amostra € inicialmente saturada, as
remanéncias sio obtidas com a amostra inicialmente desmagnetizada. O processo de
desmagnetizagdo utilizado varia de autor para autor, podendo ser por efeitos térmicos
[Rom00], ou por desmagnetizagdo ac [Kel89, May91A]. A Fig. 2.9 mostra as curvas Id e
Ir de uma das amostras deste trabalho (amostra 1A-5, ver Tab. 4.1). No nosso caso, 0
eixo das ordenadas representam valores de momento, 0 que ndo representa alguma
mudanga qualitativa na interpretagéo dos comportamentos apresentados pelas curvas Id e
Ir, & & irrelevante para obtengdo das curvas de AM. No gréfico inserido podemos observar
as derivadas destas curvas em relagdo ao campo magnético. Estas derivadas, quando
normalizadas de forma que a 4rea abaixo da curva seja unitaria, fornecem as SFDs
(Switching Field Distributions). Uma SFD pode ser interpretada como uma distribuigdo

29




———

Gravacdo Magnética Digital com Anisotropia Longitudinal

e Sl R S A S

N R N B SO RO A

]
.
|
i
|
!
|

e e

de coercividades dos grios presentes na amostra em fungio do campo magnético
aplicado. Note que os valores de momento sio obtidos com campo zero (momento
remanente). Logo, a distribuigdo de coercividades apresentada pela SFD se refere a
processos irreversiveis da magnetizagsio dos griios da amostra.

A comparagdo entre as curvas de remanéncia para examinar as interagSes entre o0s

gréos magnéticos se origina da relagdo de Wohlfarth para sistemas de particulas

monodominios uniaxiais nfo interagentes [Woh58]:

Id(H) _, _, Ir(H)

Ir(0) Ir(c0) @D

Keller e colaboradores propuseram evidenciar qualquer desvio do comportamento

n#o interativo dos grios por meio da expressdo [Kel89]:

M) [, @)
AM(H)——-———Ir(OO) [1 2—Ir(w)] 2.2)

Valores positivos de AM indicam interagdes de troca (também chamadas de “exchange”),

e valores negativos indicam interagdes dipolares.
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Figura 2.9: Curvas de remanéncia /d e Ir da amostra 1A-5. No gréfico inserido esto as derivadas d/d/dH e
dir/dH.

As derivadas dId/dH e dlr/dH também nos ddo informagdes sobre a natureza das
interagdes. O comportamento esperado para midias néo interagentes ¢ de que ambas
possuam pontos de méximo para o mesmo campo aplicado, sendo o valor do ponto
méaximo de did/dH o dobro do valor do ponto maximo de dlr/dH [May91A]. Observe que

isso ocorre para amostra 1A-5, como mostra a Fig. 2.9.

A partir das curvas de remanéncia podemos obter também dois outros pardmetros
importantes para a caracterizagéo das midias magnéticas. Na Fig. 2.10 temos uma
representagio esquemdtica das curvas Id e Ir onde estdo indicadas a coercividade

remanente H; e o ponto de meia saturagdo (H’;) da curva Ir sdo definidos por:

Id(H,)=0 (2.3)
Ir(H',)=%1r(°°) 2.4)

ou seja, H’; é o valor do campo aplicado no qual a curva de remanéncia Ir atinge a

metade do valor de saturagdo e Hr € © valor do campo aplicado no qual a curva de
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remanéncia Id possui valor nulo. Note que esta situagdo corresponde ao estado do filme
A+ 0 ~ £, . . -

magnético onde 50% dos grios magnéticos invertem sua magnetizacdo depois da

saturagdo. Assim, para midias nfio interagentes?, H, = H’. Estes novos parimetros

permitem que a interagdo entre os grios seja avaliada por um método mais direto do que

. ainterpretagdo das curvas de AM.

1.0 —rr——
8 .o" — ;d
i amen fr
g 05 N
o] @
E '-',o' \ Hf
Q) anapac®® l/
e O m H
B
S 05
4
2%
-1.0

Figura 2.10: As Curvas de remanéncia /d e Ir com seus respectivos valores de H; e H’, indicados.

Outro pardmetro muito utilizado para caracterizar as midias magnéticas e a

quadratura coerciva S*. Ela é definida analiticamente pela expresséo:

dM(H,) M, ()
dH H,(1-5%°

2.5)

onde o termos a direita da igualdade representa o valor da susceptibilidade magnética
dM/dH para H = H, (campo coercivo) e M(e) é a magnetizagio remanente de saturagdo.
A obtengdo do valor de $* por meio desta expressdo ¢ trabalhosa. Porém, ela pode ser

obtida de forma aproximada a partir da curva de remanéncia Id por meio da expressao:

_Ifls_'_ﬁﬂ (2.6)

*—1—
§ H

r

2 Observe que se H, = H’;, 0s pontos maximos das derivadas d/d/dH e d/r/dH ocorrem para o mesmos valor
r ]

de campo aplicado.
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onde Hys, Hys ¢ Hr séo os campos nos quais 25%, 75% e 50% dos grios magnéticos

invertem sua magnetizagdo depois da saturagio, respectivamente.

Apos a publicagdo de Keller e colaboradores [Kel89], muitos autores publicaram
estudos de interagGes entre grios magnéticos utilizando as curvas de AM. Mayo e
colaboradores estudaram as interagdes em filmes de CoNiCr e CoCrPt [May91A,
May91B]. Bottoni estudou as interages entre particulas de y-Fe;O3 [Bot91]. Romero ¢
colaboradores estudaram as curvas de AM para filmes de SmCo [Romo00]. Existem
também trabalhos deste tipo em multicamadas [0’Gra93], e inclusive um estudo do
comportamento das curvas de AM em fung¢fo da temperatura de deposigéo de filmes de
CoCrPt/Cr depositados sobre substratos de C [Kuw94].
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3 - Métodos de Produciio e Analise de Filmes Finos

Neste capitulo, estudaremos de forma objetiva os métodos utilizados para
produzir e caracterizar as amostras deste trabalho. Na segdo 3.1 descrevemos o método
deposigdo por sputtering. As demais se¢des se dedicam aos métodos utilizados para
determinagdo da espessura e composigio dos filmes (RBS), propriedades estruturais

(XRD) e propriedades magnéticas (VSM e SQUID).

3.1 — Deposig¢io por Sputtering

Ao longo de décadas, o processo de deposigdio por sputtering [Hil76, Mat88] vem
sendo amplamente utilizado na fabricagdo de filmes finos. Na confec¢do de midias
indicadas para gravagdo magnética digital, esta técnica € indiscutivelmente a mais bem

sucedida no momento.

1 — Camara Principal

2 — Camara Secundaria

3 — Fixador de Porta-amostra
4 — Canhdes

5 — Trocador de Porta-amostra

: L
¥ g s
{‘.-‘-u‘

Figura 3.1; Representagdo esquemética do sistema de sputtering utilizado no LMM.

A Fig. 3.1 apresenta de forma esquemdtica o sistema de sputtering utilizado no

LMM. Trata-se de sistema comercial ATC2000, da AJA. Este sistema possui uma cémara

principal onde ocorrem 0S Processos de deposigdo. Com excegdo dos momentos em que
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Métodos de Produgio e Andlise de Filmes Finos

os processos de deposicgo estio ocorrendo, a cAmara principal ¢ mantida a uma pressio
da ordem de 107 Torr (denominada “pressio de base’) por meio de uma bomba mecanica
associada a uma bomba turbomolecular. Uma cimara secundaria permite que amostras
produzidas sejam trocadas por substratos (sempre acoplados a um porta-amostra) sem
que a press@o de base da cAmara principal seja afetada. Por meio de um trocador de porta-
amostra € possivel posicionar o substrato na parte superior da cimara principal, onde se
encontra o fixador de porta-amostra. Na parte inferior da cAmara principal se encontram 4
canhdes. Dentro destes canhdes se encontram os alvos, que sdo discos de duas polegadas
compostos de elementos (ex: Co, Cr, Ta, Pt, etc) ou de ligas (ex: SmCos, FegsCoys) de
alta pureza. Os alvos fornecem a “matéria prima” para a formag&o dos filmes depositados
sobre o substrato. No momento da deposigfo, um gés de trabalho € introduzido (no nosso
caso utilizamos Ar) e por meio de uma diferenc¢a de potencial (da ordem de centenas de
V), obtém-se um plasma que proporciona choques entre os ions do gis e o alvo. As
colisdes podem por vezes arrancar atomos do alvo, estando estes livres para reagirem
com as paredes da cdmara e inclusive com o substrato.

O sistema de spuitering utilizado no LMM possui uma configura¢do especial
denominada magnetron sputtering. A principal caracteristica do magnetron sputtering é o
canh#o que utiliza de im#s para concentrar o plasma do gés de trabalho sobre o alvo a ser
utilizado na deposi¢do. Isto aumenta significativamente a eficiéncia com que os tomos
do alvo sdo arrancados. Esta variagdo da técnica foi desenvolvida para que se tornasse
possivel a deposi¢o de filmes magnéticos, e atualmente ela ¢ usada em quase todos os
casos, pois trata-se de uma técnica que permite um grau de reproduptibilidade maior do
que o sputtering usual. A Fig. 3.2 representa esquematicamente um canh#o utilizado nos

sistemas magnetron spultering. Notamos que existem duas estruturas: uma estrutura

interna composta pelo alvo, os imds e o sistema de refrigeracdio, e outra estrutura

constituida de um invélucro metalico (que se encontra aterrado) que envolve a primeira,

O power supply aplica uma diferenga de potencial entre estas estruturas, ionizando o Ar

que é introduzido entre o involucro € 0 sistema de refrigerac@o.
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chaminé

alvo

RA

imis

L]
-

refrigerac@io com agua |: -4

para o alvo T
entrada de gds  ar comprimido
para acionamento
do shutter
power supply DC/RF

Figura 3.2: Esquema do canhdo (“gun”) utilizado no sistema Magnetron Sputtering.

A eficiéncia com que os atomos do alvo sfo arrancados pelos ions, depende do
“sputtering yield” de cada material. Este pardmetro depende, por sua vez, da energia de
ligagdo entre os dtomos que compde o alvo, da densidade do alvo, da segfo de choque
destes atomos, etc.

A pressdo de Ar dentro da cimara (P,) € controlada por meio do equilibrio entre o
fluxo de gds que entra na cimara e o fluxo de gds que € eliminado pela bomba
turbomolecular.

Existem vérios fatores que influenciam na formag&o e estruturagfo dos filmes
finos depositados por sputtering, dos quais podemos destacar a temperatura do substrato
durante a deposigdo (Ts), taxa de deposigdo (tx), 2 pressdo de Ar na cidmara de deposi¢do
(P,) e a geometria da cAmara de deposigdo. Estes fatores interferem, por exemplo, na
energia com que o tomo arrancado do alvo possui ao chegar ao substrato. Uma vez
atingido o substrato, estes fatores interferem na mobilidade que este dtomo possui até se
estabelecer num sitio de menor energia. Estes fatores também sdo determinantes para
quantidade de impurezas (o exigénio € uma impureza muito comum em amostras

depositadas por sputtering) agregadas ao filme depositado [Car92]. Devido a natureza

complexa e fenomenoldgica do processo de deposigdo por sputtering, € dificil estabelecer
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modelamentos ou regras gerais que relacionam caracteristicas estruturais dos filmes com

os vérios fatores que interferem de forma relevante para o processo.

Algumas desvantagens do método Sputtering, sdo as baixas taxas de deposigdo
atingidas em relagdo aos processos de evaporagdo, a contaminagio por 4tomos do gis
inerte na estrutura do filme, e os efeitos e sombreamento (shadowing), onde a incidéncia
ndo normal dos atomos depositados d4 origem a estruturas colunares inclinadas em
relagdo normal, além de aumentar a rugosidade do filme. O efeito de sobreamento
também provoca inomogeneidades na regifo onde o substrato se mantém preso, pois
normalmente este Gltimo € fixo por meio de uma pinga ou qualquer outra forma mecanica
de imobilizagdo, que por vezes pode servir de anteparo & trajetéria do atomo até o
substrato.

As vantagens que podemos destacar do método de deposic¢do por sputtering sdo:

e A espessura do filme pode ser facilmente controlada e reproduzida.

e O controle das taxas de deposi¢do de diferentes elementos em deposigéo

simultdnea permitem a obtengéo de ligas com diferentes composigdes.

e Alvos com grande area podem ser utilizados para o sputfering, permitindo a

fabricagdo de filmes com 4reas maiores.
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3.2 — Espectrometria de Retroespalhamento de Rutherford

Esta técnica é mais conhecida pela sigla RBS (Rutherford Backscattering

Spectrometry) [Chu78] e foi inicialmente desenvolvida para testar a teoria atdmica de
Rutherford. Trata-se de uma técnica de facil compreenso, pois a teoria utilizada para
explicar o processo é a mecénica classica das colisdes. As propriedades dos filmes sdo
determinadas por meio de uma anilise das particulas retroespalhadas de um feixe
monoenergético e colimado que atinge a amostra. Este método permite a determinagio da

espessura de um filme fino, quantifica sua composi¢io, e especifica a estrutura de

camadas da amostra.

detector

cimara de andlise \‘L
) Acelcr'c}dor Pelletron quadrupélos eolimadores \ @
?Ilszrorla \L arranjo TANDEM ma?étlcos \ - \ b
o =2
. = - 15°
amostra

-_/l
--TI

[ —
pré-acelerador e \

Yocalizadte terminal de tensédo ima analisador
e stripper
fonte de fons

Figura 3.3: Diagrama de um aparato experimental tipico para medidas de Retroespalhamento Rutherford.

A Fig. 3.3 mostra um diagrama do sistema utilizado pelo Laboratério de Anélises
de Materiais por Feixes I6nicos (LAMFT) para medidas de retroespalhamento. Particulas

carregadas sdo produzidas numa fonte de ions e injetadas em um pré-acelerador. Em

seguida, adquirem uma energia cinética da ordem de alguns megaeletrons-Volts por meio

de um acelerador linear do tipo Pelletron. As particulas do feixe sdo entdo selecionadas
em energia, carga € massa por um sistema de eletroimds (quadrupolos € um imd
>

analisador) e¢ fendas que desviam o feixe de modo que somente as particulas com a

energia e a tragetoria desejada chegam até a amostra. O feixe entdo penetra na cAmara de

espalhamento e atinge a amostra num angulo conhecido. As particulas do feixe
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retroespalham e parte delas atinge o detetor que se encontra em um angulo fixo em
relagdo ao feixe incidente. O detetor, por sua vez, converte a energia das particulas
retroespalhadas em um sinal elétrico que ¢ interpretado por um computador, gerando um
espectro caracteristico da amostra. O espectro, consiste em um histograma que relaciona
o numero de contagens (nimero de particulas que chega até o detetor) em fungéo da
energia da particula. Todo o sistema ¢ mantido em vacuo (107 Torr) para que as
particulas na camara de espalhamento n#o sofram colisdes com os 4tomos que compdem
0 ar.

A determinagdo da composi¢@io das camadas de uma amostra € suas respectivas
espessuras sdo obtidas com a simulagdo do espectro obtido para esta amostra. O
programa utilizado para a simula¢gio (Rump [Doo85]) leva em conta um modelo classico
para a interagfo entre as particulas do feixe e os 4tomos da amostra, considerando o
retroespalhamento como sendo resultado de uma colis@o eléstica. Trata-se de uma boa
aproximagdo do evento de colisfio realmente presente no sistema de medidas. Em outro
aspecto da situagdo real, observamos que enquanto a particula de prova penetra na
amostra e o retroespalhamento nfo ocorre, existe uma interagdo entre a particula de prova
e o campo coulombiano gerado pelos elementos que compdem a amostra. Esta interagio
é inversamente proporcional ao quadrado da velocidade da particula de prova, resultando
na redugdo gradativa da energia da particula que atinge o detetor, conforme o
espalhamento que a origina ocorre em camadas mais profundas da amostra. Dentro do
modelo utilizado pelo programa de simulaciio Rump, o decréscimo de energia do feixe
em fungdo da espessura de penetragdo € linear. O modelo considera ainda outras
aproximagdes, desprezando espalhamentos de segunda ordem. Apesar disso, seus

o P 2
resultados oferecem boa aproximagao para amostras nfo muito espessas (~ 10° nm).

Para que este modelo possa ser utilizado de maneira mais aproximada da situagio

real, é importante que a energia das particulas incidentes supere em pelo menos duas
H

ordens de grandeza a energia de ligagio entre os 4tomos que constituem a amostra

(~ eV), garantindo a aproximagéo de colisa
a energia das particulas incidentes deve ser inferior a 3 Mev, pois acima deste valor,

o elastica entre os nicleos. Ao mesmo tempo,

efeitos de ordem nuclear podem ocorrer.
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Por se tratar de um fenémeno de retroespalhamento, é fisicamente impossivel
detectar elementos com massa menor que a da particula de prova, e por este motivo, He e
H ionizados normalmente constituem o feixe que iﬁcide sobre a amostra.

Este método de andlise possui também outras limita¢@es, como a quantificagdo de
elementos leves. Por terem tamanho reduzido, estes elementos possuem uma segio de
choque pequena fazendo com que as particulas retroespalhadas por eles chegam ao
detetor em pequeno nimero, prejudicando a estatistica da andlise. A discriminagdo de
elementos pesados com massas parecidas também & prejudicada. Como a particula de
prova possui massa pequena, sua energia de retroespalhamento quase nio muda para
elementos pesados dispostos lado a lado na tabela periédica.

De maneira geral, o RBS é uma poderosa ferramenta para caracterizagio de
materiais, sendo totalmente adequada ao nosso propdsito de determinar a espessura e
composi¢do das amostras produzidas neste trabalho, e além de tudo, trata-se de um
método ndo destrutivo de analise. '

Neste trabalho, a composigo e a espessura das amostras foram determinadas com
um equipamento da NEC, modelo SSDH, com feixe de *He", energia de 2.4 MeV, carga
~ integrada de 30 pC, e uma corrente iénica de 15 nA. Na Fig. 3.4 temos o espectro
experimental e o espectro simulado de uma amostra constituida de um sobrecamada de

Si, depositada sobre uma camada de CoCrPt e uma subcamada de Cr. O substrato

utilizado foi de C amorfo (amostra 2A-4 — ver Tab. 4.2 no Cap. 4).
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Figura 3.4: Espectro experimental e simulado da amostra 2A-4.
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3.3 — Difragio de Raio-X

Existem vérios fendmenos de interagdo de Raios-X com a matéria. Uma delas é a
difragdo. A difracdo de raios-X & uma técnica muito utilizada para caracterizagdo
estrutural de materiais e é conhecida pela sigla XRD (X-Ray Diffraction) [Cul78, Fan98].
O fendmeno de difragdo s6 ocorre quando o comprimento de onda da radiagdo ¢ da
mesma ordem que o espagamento interatdmico do material analisado.

Se uma onda eletromagnética incide sobre um 4tomo, ela serd espalhada
isotropicamente pelos elétrons deste 4tomo sem alterar o comprimento de onda da
radiagdo original. Se um feixe de raios-X € espalhado por uma estrutura regular de
atomos, temos padrdes de interferéncia construtiva ou destrutiva, que caracterizam o
processo de difragdo. Assim, uma estrutura cristalina pode ter padrdes de difragdo muito
precisos devido & disposigdo ordenada dos atomos. Cada familia de planos cristalinos

com indices de Miller A, k e [ tera a sua condigdo de difragdo determinada pela lei de

Bragg:

nA =2d,,sen0,, (3.4)

onde » é um numero natural inteiro que indica a ordem da difragéo, A € o comprimento de
onda do raio-X incidente, dy é a distincia entre os planos da familia hkl, G € o &ngulo
de incidéncia do feixe em relag3o ao plano cristalino. Os valores de dj, para os principais

compostos estdo tabelados nas fichas JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction

Standards) da International Union of Cristalography.
No método da difratometria de p6 com varredura 0-20, o feixe e o detetor

transladam em torno da amostra, sempre mantendo-se em &ngulos opostos em relagéo a

normal a amostra, que permanece fixa (ou rotacionando num eixo paralelo ao plano de
2

translaggo do feixe), como mostra a Fig. 3.5.
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.................

..........................................

Eixo de rotagfio da Amostra

F'igura 3'5f Diagrama esquemaético da configuraggo experimental para medidas de XRD pelo método da
difratometria de p6 com varredura 6-20. Esta configuragio é muito comum para a analise de filmes finos,
onde a fonte de raios-X e o detetor se mantém sempre num &ngulo 6 em relago ao plano do filme.

Com esse método, obtemos um difratograma que relaciona a intensidade do feixe
difratado com o do dobro do &ngulo de incidéncia do feixe (20).

Somente um pequeno numero de substincias cristalinas sdo compostas por um
unico elemento ocupando os sitios de uma das 14 redes de Bravais [Cul78]. Podemos
visualizar uma rede cristalina de uma substancia como sendo uma estrutura de dtomos
com um arranjo local que se repete espacialmente. Podemos simplificar o problema
considerando todas as condigdes de difragfio possiveis da rede de Bravais simples. Mas,
cada 4tomo que compde a estrutura local pode ser considerado como uma origem de uma
rede de Bravais independente, formando um conjunto de redes de Bravais simples que
interferem entre si. O “fator de estrutura” determina a influéncia das interferéncias entre
os feixes difratados pelas redes de Bravais correspondentes aos 4tomos que compdem a
estrutura local nas intensidades dos picos de difragdo de uma rede simples. Por exemplo:
podemos considerar a rede cubica de corpo centrado (bcc) como uma rede cibica simples

(sc) com dois atomos na base. O primeiro deles se encontra na origem de um dado

sistema de coordenadas e o segundo se enconira na posi¢do (x = a/2, y = al2, z = a/2)

onde g é o parametro de periodicidade com que a estrutura formada por estes dois atomos

se repete ao longo da rede (veja Fig 3.6). Neste caso,
es de difragio de uma rede s¢ com parametro de rede a. Mas na

primeiramente podemos considerar

todas as possibilidad

verdade temos duas redes sc intercal

da base. Portanto, o padrio de difragdo de uma rede
os diz quais sdo0 08 picos de difragéio que serdo acentuados e

adas entre si, cada uma correspondente ao seu atomo

pode interferir com o padrdo da
outra, O fator de estrutura i
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1s serdo at 5 . .
quais enuados ou até mesmo anulados devido a esta interferéncia. A expressdo do
fator de estrutura ¢ dada por:

F(hkl) = ; Fvexpmilhx, +ky, +12,)] (3.5)

onde fy € o fator de espalhamento atdmico, e xy, YN, € Zy 80 as coordenadas do n-ésimo

atomo da estrutura que forma a rede na forma de fragdes da dimensdo da célula unitéria,

Q...-....n...-.....Q

+

*
A4
*
L]

Olo--:l--lotl.tvo-c
-

Q
P

a

Figura 3.6: Diagrama esquemitico da cela unitéria da estrutura bce. Os dois 4tomos em preto constituem a
estrutura que se repete com parametro a, formando a rede cristalina bee. Os dtomos cinza pertencem a rede

sc do 4tomo da base que se encontra na origem.

Neste trabalho, determinamos as propriedades estruturais de filmes finos de Cr e
CoCrX (X = Ta ou Pt). Os filmes s&o policristalinos e os filmes a base de Co apresentam

preferencialmente estrutura cristalina scp. Nestes filmes, € comum a presenca de falhas

de empilhamento, contornos de macla e contornos de grio que comprometem a estrutura

cristalina das amostras, dando a elas caracteristicas amorfas. A parte cristalina existe em

forma de grdos que possuem diferentes orientagdes cristalograficas. Determinar as
talograficas apresentada pela fragdo cristalina do filme significa

g fichas JCPDS fornecem as relagdes entre as

diferentes orientagdes cris
determinar seu grau de texturizagdo. A

intensidades dos picos de difragdo dos diferentes planos ¢
al. Para isso, as medidas de difragdo sdo feitas em uma amostra

ristalograficos apresentados por

um determinado materi

em p6 deste material, de forma que ndo existe orientagdo preferencial dos varios planos
>
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cristalograficos apresentados pela estrutura cristalina deste material, isto é, uma amostra
em pb ndo apresenta texturizagdo. Se uma amostra ¢ texturizada, as intensidades dos
picos de difragfo apresentadas pelos diferentes planos cristalograficos do material que
compde a amostra nio correspondem ao esperado para uma amostra em p6. No processo
de analise de varredura 6-26, em filmes finos, o feixe de raio-X e o detetor se posicionam
de forma que o édngulo da condi¢do de Bragg coincida com o &ngulo entre o feixe e a
normal a superficie do filme. Assim, os planos que obedecem a condi¢io de Bragg sdo
paralelos & superficie do filme. A intensidade dos picos de difragdo nos d4 uma
informag&o porgdo cristalina da amostra que se encontra nesta fase, enquanto a largura
dos mesmos nos dd uma idéia do tamanho de grio, ou seja, do grau de perfeigio da fase
cristalina. A caracteristica policristalina, somada a defeitos na estrutura cristalina (como
falhas de empilhamento) normalmente presentes em filmes a base de CoCr, promovem o
alargamento do pico de difrag&o.

Neste trabalho, as amostras produzidas tiveram seu grau de texturizac#o analisado
por difratometria de pd com varredura 6-26, num equipamento PHILIPS PW1710
pertencente ao Laboratério de Caracterizagio Tecnolégica do Departamento de

Engenharia de Minas da Escola Politécnica da USP. A radiag#o utilizada foi a kg do Cu.

As condigdes de medida foram: 25° < 2@ < 90°, passo: 0.05°, tempo de aquisi¢iio por

passo: 5s.
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3.4 — Magnetometria por Amostra Vibrante

O magnetdmetro de amostra vibrante (VSM) [Sam98, Chi97B] foi desenvolvido
por S. Foner em 1955, e ¢ um instrumento muito utilizado para se medir propriedades
magnéticas macroscopicas das amostras, tais como He, M; e M, Trata-se de um
equipamento de baixo custo, simples e funcional. O VSM se utiliza da lei de indugdo de
Faraday, e transforma o movimento de uma amostra magnetizada num sinal elétrico. Esse
sinal elétrico € convertido em valores de momento magnético por meio de uma calibragéo
feita com uma amostra padrio (no caso de nosso laboratério, de Ni), cuja massa e
momento magnético no estado saturado sfo conhecidos.

No Laboratério de Materiais Magnéticos do IFUSP, temos um magnetometro
PAR-EEG modelo 4500. A Fig. 3.7, mostra um diagrama do sistema de medidas
utilizado neste trabalho'. O sistema é composto basicamente pelo magnetdmetro, uma
bobina de Helmholtz e um microcomputador interfaceado com a bobina € com o
magnetdmetro. A bobina de Helmholtz ¢ composta por dois conjuntos de espiras de
corrente dispostos de maneira que a distincia entre os dois conjuntos € igual ao raio das
espiras. A corrente elétrica nas espiras (gerada pela Fonte) € responséavel pelo campo
magnético aplicado sobre a amostra, cuja intensidade € controlada pelo computador por
meio do Gaussimetro. Na Fig. 3.7, podemos observar uma haste presa & cabeca do
magnetdmetro que estabelece um movimento oscilatério vertical de 83 Hz. A amostra,
fixa na extremidade inferior da haste (composta de quartzo e PVC), se encontra no centro

geométrico da bobina de Helmholtz, onde também se encontram as bobinas pick up do

magnetdmetro responsdveis pela transformagao da varia¢dio do fluxo magnético gerado

pelo movimento da amostra em corrente elétrica. Os valores de momento detectados

podem ser registrados pelo computador. Assim, as medidas mais comuns, como as curvas

de histerese, podem ser adquiridas automaticamente.

A bobina nos permite aplicar campos de até 20 kOe so
2 sensibilidade nominal & variagdes de fluxo de 10* emu.

bre as amostras, ¢ 0

magnetdmetro possul um

ciona valores de magnetizagdo (M) com o campo
laciona valores de momento magnético (m) com o
dividir m pelo volume do filme magnético V

ma curva de histerese rela
0s uma curva que re
s de M, devemos

' Vimos no Capitulo 1, que u
aplicado. Neste equipamento, obtem
campo H. Para obtermos os valore
M =m/V)
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Cabega do Magnet8metro
magnetSmetro
Vareta de Gaussimetro
guartzo
11
=

Fonte e

controle E
1 .

__________ - I IS slatramn Microcomputador

N

Amostra
filme fino | Z

ELETROMA ®y X

Figura 3.7: Esquema do Magnetémetro de Amostra Vibrante.
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3.5 — Magnetometria por SQUID

Usualmente chamado de SQUID  (Superconducting QUantum Interference
Device), 0 magnetdmetro SQUID [Sam98, T2e00] ¢ muito mais sensivel que o VSM,
sendo capaz de detectar variacdes de fluxo magnético da ordem de 10 emu. O principio
de operagdo do SQUID ¢ baseado no efeito Josephson e na quantizagio do fluxo
magnético em um circuito supercondutor fechado. Basicamente, um SQUID consiste de
um anel supercondutor interrompido por uma ou duas jun¢des Josephson. O efeito
Josepson corresponde ao tunelamento dos pares de Cooper (pares de elétrons
responsaveis pelo fenémeno coletivo da superconditividade) por uma barreira de
potencial situada entre dois supercondutores. A jungfio Josephson possui uma corrente
critica acima da qual ela perde a caracteristica supercondutora. No estado supercondutor,
o anel apresenta resisténcia nula, e nenhuma tensdo é detectada nos seus terminais.
Quando a corrente critica € atingida, a jun¢@o passa para o estado normal, e € possivel
detectar uma tensdo ndo nula no anel. No SQUID, a corrente critica é fungdo do fluxo
magnético aplicado, e o momento da amostra pode ser determinado a partir da medida da
variagdo da corrente critica do anel supercondutor. Trata-se do instrumento mais sensivel
que existe para medidas de variagdo de fluxo magnético. Normalmente medidas com o
SQUID s#o mais lentas que com o VSM.

O SQUID utilizado neste trabalho foi o modelo MPMS XL da Quantum Design.
A Fig. 3.8 apresenta um diagrama deste sistema. Trata-se de um SQUID do tipo RF, onde
o anel supercondutor possui apenas uma jungdo Josephson. O fluxo magnético da
amostra é detectado por uma bobina, que € parte de um circuito fechado supercondutor
acoplado indutivamente ao SQUID. A voltagem de saida do SQUID, que € proporcional

a variagfio do fluxo nas bobinas de detecgdo, ¢ digitalizado (digitalizador AC) e gravado

no computador. Um fato importante a ser ressaltado € a corrente no circuito

supercondutor gerado pelo fluxo magnético da amostra. Essa corrente pode interferir na

prépria medida do fluxo magnético da

realimentaco que filtra o sinal gerado por essa corrente € també
possam estar presentes. Na Fig. 3.8, este sistema ¢ representado

amostra. Por isso, existe um sistema de

m auxilia na filtragem do

outros tipos de ruido que

pela Bobina de Referéncia AC e pela Referéncia AC.
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Neste sistema, o Campo magnético € gerado por uma bobina supercondutora que
permite a aplicagdo de campos de até 70 kQe.

Bobina de Bobina de
Referépgia AC Deteccio

LAmostra

Realimentagdo

I

SQUID

Eletrénica

Referéncia AC

Digitalizador
AC

Dados

Computador

Figura 3.8: Diagrama esquemitico do equipamento SQUID utilizado neste trabalho.
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Resultados Experimentais

4 - Resultados Experimentais

Apresentamos neste capitulo os resultados e discussdes obtidos a partir das
medidas de RBS, XRD, VSM e SQUID das amostras produzidas. Comegamos, na se¢ao
4.1, com uma descrigio da estrutura geral das amostras e uma apresentacdo das
espessuras e das composigdes de suas camadas determinadas por meio de RBS. Assim
como no restante do capitulo, apresentamos somente as amostras produzidas com
diferentes composi¢des da camada magnética pois foram a partir delas surgiram os
resultados mais interessantes. As amostras produzidas com filmes magnéticos
depositados em diferentes temperaturas de substrato (T;) e pressio de Ar na cimara de
deposigdo (P.) sdo descritas no apéndice 1.

Na se¢@io 4.2 descrevemos o estudo feito sobre filmes de Cr com o propésito de
obter a textura Cr{200} maximizada. Os filmes com texturiza¢do Cr{200} sdo utilizados
como subcamada para a obten¢do da anisotropia longitudinal do filme magnético.
Determinamos os parimetros de deposi¢do (Ts, P, taxa de deposigio (tx) e espessura do
filme (E)) que maximizam a textura Cr{200} e verificamos a dependé€ncia da texturizagao
dos filmes de Cr em relagio 2 estes parametros.

Na se¢do 4.3 fizemos uma anélise das propriedades cristalograficas obtidas por
XRD. Verificamos qualitativamente a texturizagdo das amostras e a largura dos picos de
difra¢do dos filmes magnéticos e argumentamos sobre uma possivel presenga da fase fec
coexistindo com a fase hcp normalmente apresentada pela camada magnética. Avaliamos

a variagio dos parametros de rede a e ¢ da estrutura hcp do filme magnético com o

aumento do percentual atomico de Pt na composi¢do do filme. Avaliamos também o

comportamento da relagdo ¢/a com a adigdio de Pt a estrutura do Co.
As propriedades magnéticas obtidas com VSM sdo discutidas na segio 4.4.
descrevemos o procedimento para a obtengido das

mos os pardmetros He, Ms, M; e §) e das curvas de

H, H’: e S*). Na subsegio 4.4b,

Primeiramente, na subsegdo 4.4a,

curvas de histerese (das quais obtive

remanéncia (das quais obtivemos OS parimetros
ortamentos dos parimetros He, M, M, S, H;, H’; ¢ S em fungdo da

analisamos os comp -
nética das amostras. Das curvas de remanéncia,

composigio da camada mag

determin as curvas de AM e avaliamos 0 comportamento interativo dos grios que
amos
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compdem o filme magnético. Tentamos relacionar og comportamentos magnéticos com
as propriedades estruturais apresentadas na secdo 4.3. As curvas de AM obtidas com o
VSM se mostraram ruidosas. Maiores detalhes dos comportamentos das curvas de AM
sdo abordados na segdo 4.4c, onde apresentamos os resultados das curvas de remanéncia
obtidas com SQUID para 3 amostras selecionadas. Com curvas de remanéncia medidas
num instrumento mais sensfvel, foi possivel elaborar hip6teses a respeito da relagio entre

as propriedades magnéticas e estruturais das amostras.

51

R T T P E L R T T RS A RS




Resultados Experimentais

4.1 — Descricao das Amostras Produzidas

As amostras estudas constituem-se de um sistema de 3 camadas de filmes finos. A

estrutura das amostras produzidas pode ser observada no Fig. 4.1.

Sobrecamada de Si
E=38 nm

' Camada magnética |
- de CoCr, CoCrPt, ou 4
CoCrTa E

Subcamada de Cr 3

-

Substrato

“.amorfo- -

Figura 4.1: Estrutura das amostras produzidas.

Todas as amostras possuem uma subcamada de Cr (produzida com os
pardmetros: T; = 350°C, P, = 1.1 mTorr, t; =0.20 nm/s ¢ E = 100 nm — veja na segdo 4.2
o estudo feito para a abtengdo destes parimetros). Em todas as amostras utilizamos
substratos de C amorfo (Glass Like Carbon) e depositamos uma sobrecamada de Si com
o prop6sito de proteger os filmes contra oxidagao.

Dividimos as amostras em 3 grupos diferentes, de acordo com a composicdo da
camada magnética. O primeiro grupo € composto por uma série de amostras de CoCr
(Tab. 4.1, séric 1A) onde variamos a composi¢do da camada magnética. O segundo e o
terceiro grupo sio constituidos por amostras cujos filmes magnéticos sdo compostos de
CoCrPt e CoCrTa, respectivamente. Produzimos uma série de CoCrPt (Tab. 4.2, série

2A) e outra de CoCrTa (Tab. 4.3, série 3A) onde a quantidade de Co na camada

magnética foi sistematicamente alterada. Nas séries 2A e 3A nos preocupamos em manter

constantes as propor¢des atdmicas entre 0 Cre a Pt e entre o Cr e o Ta respectivamente

(veja a regra composicional destas séries na Tab. 4.4). As séries 1A, 2A e 3A nos
o da adigiio da Pte de Ta i liga de CoCr.

permitem estudar o efeit
ab. 4.2) foram produzidas com 0 propésito de estudar o

As amostras da série 2B (T

efeito da variagido do percentual atomico de Pt da liga magnética nas propriedades do
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Resultados Experimentais

filme. De mancira equivalente, na séric 3B (Tab. 4.3) estudamos o efeito da variagdo do
conteudo de Ta.

Tabela 4.1: Composichio ¢ espessura das camadas que compdem as amostras de CoCr.

Série Amostra Sobr ccamada Camada magnética: Subcamada de Cr
Composicao e Composigio e Espessura Espessura
Espessura
1A 1A-1 Si90010 (37 nm) C064Cl'35 53 M) 100 nm
1a-2 | Si0010 (37 nm) Cos:Crsz (53 nm) 103 nm
1A-3 Si90010 (38 11111) C070Cl'30 (53 lll]l) 100 npm
1A-4 | Siso010 (34 nm) CorCrys (51 nm) 98 nm
i 1a-5 | SisnOio (35 nm) CozxCry (53 nm) 98 nm

Tabela 4.2: Composigdo e espessura das amostras dos filmes de CoCrPt. Nas séries 2A e 2B temos,
respectivamente, a variagao da fragdo de Co e de Ptna liga,

td

s

Série | Amostra | Parimetro Sobrecamada: Camada magnética: Subcamada de Cr
Composi¢ioe | Composigio e Espessura Espessura
Variante Espessura N
2A 2A-1 | Contetdode | S190010 (40nm) | CogeCroePlss  (54nm) | 100 nm o
oa2 | Conofime | D100 (40nm) | CosysCry17Plss (53 mm) | 100 nm
2A-3 | magnético Sigg010 (40nm) | Coy CrysPhs (53nm) | 100 nm
2A-4 SigO10 (36nm) | CozsCrisoPlss (53 nm) | 95nm
2A5 SigeO10 42nm) | CozsCrizaPts; (53 nm) | 100 nm
2B 2B-1 | Contelido de Sigs0; (38nm) | Co7sCrassPls (51 nm) 1 100 nm

Sig30; (38 nm) Co;7.5Cr3sPts (51nm) | 100 nm
Sige010 (40nm) | Cop; CryysPtzs (53nm) | 100 nm
SisO10 (40 nm) C071Cry97Pto3 (52 nm) 100 nm

2B-2 Pt no filme
2A-3" | magnético

2B-4

- Sigs0; 43mm) | CopCrpPty  (53nm) | 105nm

86 Sigs0; (42 nm) Co705CrisPtiss (52nm) | 105 nm
o SigOi0 (40nm) | Co7sCri3sPliss (53 nm) | 100 nm

2 —

I
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respectivamente, a variagio da fracio de Co e de Tana liga.

as dos filmes de CoCrTa. Nas séries 3A e 3B temos,

Serie | Amostra | Parimetro | Sobrecamada Camada magnética: | Subcamadade Cr
Esgsluci: e Composiggo e Espessura Espessura
3A 3A-1 | Contetdode | 919505 (40nm) | CoyysCrys3Tas, (47 nm) | 112 0m -
3A-2° | Conofime SigsOs (38 nm) C074Cry3,Tar s (48 nm) 110 nm
3A3° | magnético | 519307 (38nm) | CoxCrysTas (48nm) | 112 nm
3A4 Sigs0s (39nm) | CoeCrissTaz, 48nm) | 112nm
3B 3B-1 | Contetdode | 5190010 (35nm) | CossCryTaos (S0nm) | 110 nm
382! Tanofime | 5190010 (381m) | CorCrysTa; (S0mm) | 110 nm
3B-3 | magnético | SiscO0 (40nm) | CopCrigsTas (50nm) | 110mm
384 SigoOy0 (38nm) | Coy5Cris,Tasy (50 nm) 115 nm
3p5 SigoOi0 (40nm) | CogoCriasTass (50nm) | 110 nm
aB-6 Sigz0; (38 nm) Co795Cr136Tasy (48 nm) | 110 nm
357 SiggOi0 (40nm) | CogoCr;;Tag  (50nm) | 110 nm
3p-8 Sigz0; (38 nm) Cop CrisTay,  (50nm) | 113 nm
3B-9 Sig307 (40 nm) Co7sCr;Tayg  (48nm) | 110 nm
B SigsOs (39 nm) ; ConCrieTa;; (48nm) | 110 nm

depositado com diferentes valores de T.. Nas séries

Neste trabalho, nos concentramos na analise das amostras das séries 1A, 2A, 2B, 3A e

3B, por isso, a descrigdo e 0s p

Tabela 4.4: Regras composicionais das séries 1A, 2A,
3A, 2B e 3B. A regra composicional das séries 2A e 3A
foram produzidas de forma a manter constante as
proporgdes atdmicas entre 0o Creo TaeentreoCre a

Pt presentes no filme magnético, respectivamente.

Série Regra Composicional

1A CO;CI'u)o -x

2A CoxCr(00-x0.73Pta00 - x027

3A CoxCr00-x09Tag100 - 01

2B Co071Crz9 - xPtx

3B C079Crz1 - xTax — -

Produzimos as séries 2C

e 3C, onde o filme magnético das amostras foi

3C e 3D se encontram no Apéndice 1.

2D e 3D, P, foi 0 pardmetro variante.

arametros He, S, Ms, M, das amostras das séries 2C, 2D,

i

T
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Para todas as amostras, a taxa de deposicio do filme magnético foi de 0.26 nm/s.
Com excegdo das séries 1C e 2C, o filme magnético de todas as amostras foi depositado

com T = 350°C. Todos os filmes magnéticos foram depositados com P, = 1.0 mTorr,

exceto para as amostras das séries 1D e 2D,
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Resultados Experimentais

4.2 — Anilise da Subcamada de Cy

Como vimos no Capitulo 2, a anisotropia longitudinal dos filmes finos a base de
CoCr € geralmente induzida com o auxflio de uma subcamada de Cr texturizada em
{200}. Assim, fizemos um estudo dos parimetros de processamento da subcamada de Cr
com 0 objetivo de maximizar essa textura,

Realizamos estudos sistemdticos da evolucdo da textura dos filmes de Cr em
fungdo da temperatura do substrato durante a deposigdo (Ts), da pressdo de Ar na cAmara
de deposicdo (P.), da taxa de deposigdo () ¢ da espessura do filme (E). A textura foi
analisada com XRD.

Com a utilizagdo de substratos de C amorfo (Glass Like Carbon), obtivemos as
condi¢Ges de deposi¢do que determinam a formagdo de filmes de Cr com a textura {200}
predominante. Os parimetros encontrados foram: T, = 350°C, P, = 1.1 mTorr,
tz = 0.20 nm/s ¢ E = 100 nm. A Fig. 4.2 mostra o difratograma do substrato e da amostra
352 produzida com os pardmetros mencionados acima. Podemos observar as duas bandas
produzidas pela difragdo dos raios-X na estrutura amorfa do substrato. A banda mais
intensa se localiza em torno de 2@ = 44° e a outra se encontra em torno de 20 = 80°. O
difratograma da amostra 352 apresenta os picos de difragdo Cr(110) e Cr(200)
localizados em 20 = 44.4° e 20 = 64.6°, respectivamente. No caso da amostra 352, a
intensidade o pico (200) é 4.5 vezes a intensidade do pico (1 10)",

As Figs. 4.3, 44 e 4.5 mostram parte dos estudos feitos, com base nos quais
chegamos a conclusio de que a amostra 352 possui as condi¢cOes ideais para a
texturizagio (200) de filmes de Cr. A Fig. 4.3 mostra o estudo realizado com amostras
produzidas com um conjunto de valores de Ts e Pa, onde observamos uma grade de
difratogramas. Nessa grade, as colunas representam diferentes valores de T e as linhas
Observe que a \inica amostra que possui a textura
= 350°C e P, = 1.1 mTor,

representam diferentes valores de P..

Cr{200) predominante é a amostra produzida com T,
evidenciando a forte influéncia da subcamada de Cr a estes pardmetros de deposigao.

! Numa amostra de p6 de Cr, a intensidade do pico (200) possui 0.16 vezes a intensidade do pico (110).
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&)
O S
N
']
Amostra 352
Substrato

20 (graus)

Figura 4.2: Difratograma do substrato e da amostra 352, que foi produzida com os parimetros de
processamento (T; = 350°C, P, = 1.1 mTorr, t; = 0.20 nm/s ¢ E = 100 nm) que determinam a textura

Cr{200} maximizada.
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2

30 40 50 60 70 80 90

3.1

o

1.1

150°C

Cr (200)

%

250°C 350°C

Figura 4.3: Difratogramas de filmes de Cr
aparece maximizada para T, = 350°C e P,
com t, = 0,20 nm/s ¢ E = 100 nm.

e

produzidos com diferentes valores de T; e P,. A textura Cr{200}
= 1.1 mTorr. Todas as amostras dessa série foram produzidas
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Figura 4.4: Filmes de Cr produzidos com espessuras de 60, 75, 100 e 130 nm. Observe que o filme com
100 nm apresenta a textura Cr{200) maximizada. Os demais pardmetros de deposigao utilizados nesta série
sa0; T, = 350°C, P, = 1.1 mTorr € t; = 0.20 nm/s.

A Fig. 4.4 mostra o estudo feito em fungdo de E. A texturizagio do Cr se mostra
fortemente dependente da espessura do filme. A textura Cr{110} € pronunciada na
amostra que possui E = 60 nm, e ndo € possivel observar qualquer textura na amostra
com E = 75. A textura Cr{200} se apresenta pronunciada na amostra com E = 100 nm.

Para E = 130 nm. a textura Cr{200} também pode ser observada, mas é menos intensa do

que para E = 100 nm.

Na Fig. 4.5 podemos observar 0 estudo da texturizagio do Cr em fungdo de ty. Da

mesma forma que para Ts, Pa ¢ E, 0 comportamento da textura € fortemente dependente
— 0.10 nm/s, podemos observar as duas texturas, sendo que
ue o pico Cr(200). J4& para tx = 0.20 nm/s

texturas, mas nesse caso, 0 pico Cr(200)

de taxa de deposigdo. Para tx
0 pico Cr(110) aparece mais intenso do q

observamos novamente a coexisténcia das duas
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. 5
apaiece Thaly ntense. No' caso ds 1y = 030 nmls observiios apenas uma fraca R
texturizagdo Cr{200}.
E &
¢
i I
] t, =0.30 nm/s
1 = 1 v 1 ¥ I v r . T L] % 1 = L]
30 40 50 60 70 80 90 |
N

Intensidade (u. a)
'oa R I

o b 2 1 4 14

20 (graus)

Figura 4.5: Filmes de Cr produzidos com taxas de deposi¢do de 0.10, 0.20 e 0.30 nm/s, Observe que o
filme com t, = 0.20 nm/s apresenta a textura Cr{200} maximizada. Os demais parametros de deposi¢io

utilizados nesta série sdo: T, = 350°C, P, = 1.1 mTorr ¢ E = 100 nm.

Destes resultados, obtivemos as condigdes de deposi¢io que maximizam a textura

Cr{200} e constatamos que O comportamento da texturizagao dos filmes de Cr é :
posicdo estudados (Ts, Pa, E € ty).

B~ >

fortemente dependente dos parimetros de de
:
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4.3 - Propriedades Cristalograficas

Nesta se¢io apresentamos os resultados das andlises dos difratogramas de raio-X.
Primeiramente, avaliamos de forma qualitativa a textura e a cristalinidade apresentada
pelas amostras, pois uma avaliagio quantitativa (area sob os picos de difragio) ndo foi
possivel devido a baixa intensidade dos picos de difragdo apresentados. Porém, as
informagbes qualitativas foram (tteis para a compreensio dos comportamentos
magnéticos abordados nas segdes seguintes. Nos concentramos nas amostras das séries
1A, 2A e 3A, que foram submetidas a medidas de remanéncia. Em seguida, analisamos a
série 2B, onde verificamos o comportamento dos parmetros de rede a e ¢ da estrutura
hcp do filme magnético com a variagdo do percentual atdmico de Pt em sua composigao.

Na Tab. 4.5 apresentamos as reflexdes, as distincias interplanares
correspondentes, o dngulo 20 esperado e as intensidades (em unidades relativas) para os
picos de difragdo (radiagdo Cukg, A = 0.1542 nm) de amostras de Co e Cr em p6, de
acordo com as fichas JCPDS.

Tabela 4.5: Reflexoes apresentadas pelos filmes estudados e seus respectivos ngulos de difragéio.

Elemento Reflexio Distincia interplanar (nm) 20 Intensidade (u. r.)
Co hep  (0002) 0.2023 44.6: 60

(1150) 0.1252 76.0 20

(lOiO) 0.2165 41.7° 80
Cr bcc (110) 0.2041 44.4: 100

(200) 0.2882 I .Y 16 _

Na Fig. 4.6 podemos observar 0s difratogramas de XRD das amostras 1A-5,

2A-1. 3A-2 e do substrato. O comportamento qualitativo da textura das amostras da série

1A é o mesmo da amostra 1A-5, e de maneira andloga, os difratogramas das amostras

2A-1 e 3A-2 sio representativos das séries 2A e 3A respectivamente. Nas trés amostras,

observamos as texturas Cr{110} e Cr{200} da subcamada. Notamos que a amostra 1A-5

possui o pico Co(lli 0) da liga magnética em 20 = 75.8°, o que significa que dentro dos

incertezas experimentais (0.2°), o parametro de rede a da estrutura hcp da liga de CoCr é

0 mesmo que o da estrutura hep do Co. Para a amostra dixe1; e possul Ji o
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composigao do filme magnético, o pico Co(1120) ocorre em 20 = 74.6°, evidenciando

que a Pt quando inserida na rede do CoCr altera o parametro de rede da estrutura
cristalina hcp deste (veremos mais detalhes sobre as alteragGes nos parimetros de rede

quando analisarmos a série 2B). No difratograma da amostra 3A-2 ndo & possivel

observar qualquer textura da camada magnética. O mesmo ocorre para os difratogramas

das amostras das séries 3A (exceto para a amostra 3A-1), 3B (exceto para a amostra 3B-

3), 3C e 3D onde observamos apenas os picos referentes a subcamada de Cr. Nas
amostras 3A-1 e 3B-3 € possivel observar um pico em 20 = 75.6°. Mas este pico é
perceptivel somente quando o difratograma do substrato é subtraido do difratograma das
amostras (Fig 4.7). O motivo de nio atribuirmos com certeza este pico a textura
Cof 1150} € discutido na se¢do 4.4c onde resultados das curvas de remanéncia obtidos
para a amostra 3A-1 indicam a presenga de fase fcc em proporgdes ndo despreziveis para

a anilise destes difratogramas.

o e
& I
~— A\
— ™
O 3
s, O
«© ' C°74C rzszTaz.a
= W M
D
§ \Mpg.s
(7] Mot
c
_.qc_)‘ Co,,GCr24

W#M
Substrato
Wm

I T T T T
70 80 90

T T T ' ! '
30 40 50 60
20 (graus)

Figura 4.6: Difratogramas de raio-X das amostras amostras 1A-5, 2A-1, 3A-2 e do substrato.
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_ Cr (110)

Amostra 3B-3

-—Cr (200)

- Co (1120) ?

Intensidade (u. a.)

Amostra 3A-1

1 T T T T T T T T T T
40 50 60 70 80 20

20 (graus)

Figura 4.7: Difratograma das amostras 3A-1 e 3B-3 onde o diratograma do substrato foi subtraido.

Nas Figs. 4.6 e 4.7, observamos que os picos de difragdo da camada magnética
aparecem com baixa intensidade, de forma que quase nao se destacam em relagdo ao
ruido presente nos difratogramas. A baixa intensidade pode ser provocada pela baixa
espessura da camada magnética (=50 nm). Além disso, os picos de difragdo apresentam
um alargamento acentuado, indicando que a porgdo cristalina dos filmes magnéticos sdo
formados por pequenos cristalitos (da ordem de dezenas de nm). Isso indica também a

presenga de grande quantidade de defeitos cristalogréficos nestes filmes.

Como vimos no Capftulo 2, é comum observarmos defeitos na estrutura cristalina

dos filmes magnéticos, dos quais podemos d
contornos de macla [Gli95b]. Estas falhas na estrutura cristalina podem provocar o
o filme magnético. Estudos reportaram a presenga da fase fec

filme magnético [0’Gra99]. A Tab. 4.6 apresenta

estacar as falhas de empilhamento e os

aparecimento da fase fcc d

representando até 17% do volume do

algumas texturas referentes a fase fcc que podem estar presentes nos filmes magnéticos

produzidos neste trabalho.
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Tabela 4.6: Possiveis reflexdes da fase fec da camada magnética apresentada pelas amostras

Elemento Reflexdes Distincia interplanar (hm) 20 Intensidade (u. r.)
Co fcc  (111) 0.2047 44.2° 100
(220) 0.1253 75.9° 25

Numa amostra em p6 de Co fec, o pico de difragdo referente a textura Co{111} &
0 mais intenso. O dngulo 20 em que essa textura aparece ¢ indistinguivel do angulo
apresentado pela textura Cr{110} (Tab. 4.5). Da mesma forma, o pico de difragdo
referente a textura fcc Co{220} ndo pode ser distinguido do pico referente a textura hcp
Co{llEO} (Tab. 4.5). Ndo sabemos o comportamento da texturizagdo em fungdo dos
pardmetros utilizados para a deposigdo da porgdo fcc do filme magnético, e sabemos que
este se apresenta preferencialmente com a estrutura hcp [Gru98]. Por isso, consideramos
que os picos observados da camada magnética correspondem 2 estrutura hcp.

Na Fig. 4.8 podemos acompanhar a evolugio da textura das amostras da série 2B.
Podemos destacar a presenga dos picos referentes as texturas Cr{200} e Cr{110} em
todos os difratogramas. A textura Cr{200} aparece mais intensa em todas as amostras

(veja na Tab. 4.5 a relagio de intensidades). Podemos observar também a presencga das

texturas Co{0002} e Co{11§0} da camada magnética. As amostras 2B-6 (13.5 at% Pt) e
2B-7 (15.8 at% Pt) apresentam a textura Co{0002} em 20 = 43.6°. Como o angulo 20
esperado para o pico de difragio Co(0002) do Co puro ¢ 44.6°, observamos um aumento
do parametro de rede ¢ da estrutura hcp do filme magnético em relagio ao do Co puro
devido a presenca da Pt na estrutura. A outra textura da camada magnética que pode ser
observada na Fig. 4.8 € a Co{ 1120}. O pico referente a esta textura aparece largo e com
baixa intensidade (a ponto de nio ser possivel uma quantificagdo por drea) para os 4
filmes com menor percentual atdmico de Pt em sua composi¢do. O dngulo 20 em que ele
se apresenta (=75°) diminui com 0 aumento do percentual atomico de Pt e este

comportamento foi evidenciado e extrapolado pela reta verde (note que esta reta nao €

paralela ao eixo das intensidades). Neste €aso, trata-se de uma evidéncia do aumento do

parimetro de rede a da estrutura hcp do filme magnético em relagéo 2 estrutura do Co

puro devido ao acréscimo de Pt na estrutura.
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Figura 4.8: Evolugio das diferentes texturas das amostras da série 2B.

Devido ao baixo grau de texturizagdo Co{1 150} € para que possamos fazer uma
melhor avaliacio da difragdo dos picos de difracdo correspondentes, subtraimos o
difratograma do substrato dos difratogramas das amostras. Devido a este procedimento,

foi possivel observar a textura Cof{ 1010} nas amostras, com exce¢do das amostras 2B-6

(13.5 at% Pt) e 2B-7 (15.8 at% Pp). A textura Co{1010} normalmente ¢ induzida pela
textura Cr{112} da subcamada, que nio & observada nos difratogramas destas amostras.
Nos difratogramas resultantes da subtragio, simulamos os picos de difragz‘ip

comrespondentes as texturas Cr{110}, Co{ 1010}, Co{0002} ¢ Co{1120} por uma fungio
Lorentziana (Fig 4.9). Avaliamos as posigdes dos picos por meio dos pontos miximos

destas fungdes Lorentzianas correspondentes a cada pico de difracao.
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Figura 4.9: Difratogramas das amostras 2B-2 e 2B-7 com o sinal do substrato subtraido.

Na Fig. 4.10 apresentamos a posi¢do dos picos de difragio correspondentes as
texturas Co{ 1()10}, Co{0002} e Co{ll.—’l 0} das amostras da série 2B resultantes do

tratamento ilustrado na Fig. 4.9 em fungdo da quantidade de Pt na liga.
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Figura 4.10: Evolugiio do angulo de difragio das texturas da camada magnética das amostras da série 2B
em fungiio da quantidade de Pt em sua composicao.

E possivel levantar a hipdtese de que a textura Co{1120} ndo seja observada para
porcentagens maiores que 9.3 at% de Pt porque, a alteragio do pardmetro de rede
provocado por quantidades em tormno de 10 at% de Pt na estrutura cristalina da camada

magnética, & suficiente para que a “epitaxia” entre as texturas Cr{200} da subcamada e

Co{1120) da liga magnética nfo mais ocorra [GIi95A]. A Fig. 4.11 mostra as distincias

Co70.5Cry3 7Pts5.3.
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Cr (200)

Co (1120) CoCrPt (1120)
0.408
T— nm —»@ ,|<— 0434 —>@ @+— 04430m —>@
0.408 nm ® 0.406 nm ® 0.417 am ®

il st oo

Figura 4.11: Distancia entre os 4tomos nos planos (200) do Cr, (1120) do Co e (112 0) da liga de
Cor05Cr137Ptis s
Se tomarmos como hipétese a variagdo linear de 20 em fungio da quantidade de

Pt nos filmes, podemos extrapolar o comportamento das texturas Co{ 1010} e Cof 1150}
para a amostra 2B-7 (que possui 15.8 at% Pt). Assim, podemos comparar os parimetros

de rede a (calculado a partir da extrapolagao das retas ajustadas para os comportamentos

das texturas Co{ IOiO} e Cof 1150}) e ¢ (calculado a partir do &ngulo apresentado pelo
pico Co (0002) na amostra 2B-7). Os valores dos angulos dos picos de difracdo tomados

para o célculo dos parimetros de rede da amostra com 15.8 at% de Pt foram: 40.82° para
a textura Co{ 1010}, 74.18° para a textura Co{1120}, e 43.44° para a textura Co{0002}.

O resultado € apresentado na Tab. 4.7.

Tabela 4.7: Comparagio entre os pardmetros de rede a € ¢ da estrutura hcp do Co puro e da liga

C070.5Cr13 7Pt15.6. .
Técnica cm) a@m da Erroinstr./a___ Emoméxc/a____
04060 02505 1.621
o JCPDS 04167 02557 1629 0004 +0.04
ConsCrisPliss  Reta Co (11200
7 04167 02553 1632  +0.004 +0.04
CornsCrissPliss  Rega Co (1010) - el

A obtengio dos valores de ¢/a tesultaram de um procedimento que incluiu a

simulagdo de picos de difragdo por fungd .
a avaliagdo do erro associado aos valores de c/a

es Lorentzianas e uma regressdo linear dos

pontos méximos destas fungdes. Por 1SS0,
erro mfnimo dos resultados ¢
o ao angulo de difragao de um determinado pico corresponde a

omo sendo o erro instrumental, ou
€ complexa. Avaliamos 0

seja, onde o erro associad
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metade do passo-utilizado pelo equipamento para a obtengio do difratograma. Se
omarmos apenas o €rro instrumental da razao c/a (avaliado aqui em 0.004), temos uma
evidéncia (assumindo que o comportamento linear do angulo de difragio em fungdo da
quantidade de Pt € v4lida) de que esta razdo aumenta com a adigdo da Pt A liga magnética,
comprovando o que € reportado na literatura [Grun98, O°Gra99]. Mas, sabemos que o
erro associado € maior, pois temos picos de difraciio com alargamento acentuado e pouco
intensos para o cdlculo dos parimetros de rede. Tentamos avaliar um limite mé4ximo para
o erro associado a ¢/a. Assumimos que a incerteza na determinagio do angulo de difracdo
de uma determinada textura € igual a metade da largura a meia altura do pico referente a
esta textura. Propagando-se este erro para ¢/z obtemos 0.04. Isto indica que os valores
obtidos para a razdo c/a sfo essencialmente os mesmos, e ndo ha como concluir se existe

uma variagio de ¢4 com a adigio de Pt ao filme magnético.
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4.4 — Estudo dos Filmes Magnéticos

Nessa se¢do, abordamos os resultados e conclusdes gerados pelas medidas

magnéticas efetuadas com VSM. Descrevemos na subse¢do 4.4a, o procedimento adotado

patd a determinagdo dos pardmetros H, S, M;, M, a partir das curvas de histerese e dos

A ? * 1 A - -
parimetros Hy, H'r € $* a partir das curvas de remanéncia. Em seguida, apresentamos os

valores obtidos e as incertezas associadas a estes valores.

Na subsegdo 4.4b, comparamos os comportamentos dos parametros H. H;, H’;, S,
M;, M; e S* entre as séries 1A, 2A e 3A e os comportamentos dos pardmetros H, S, M,,
M entre as séries 2B e 3B. Analisamos as curvas de AM das amostras das séries 1A, 2A e
3A e concluimos sobre o tipo de interagbes entre os grios que compdem o filme
magnético. Sempre que possivel, relacionamos as propriedades magnéticas com as
propriedades estruturais descritas na se¢io 4.3.

Na subsegido 4.4c apresentamos os resultados obtidos a partir das curvas de
remanéncia adquiridas com o uso do SQUID para 3 amostras escolhidas. Estes resultados
permitiram levantar maiores detalhes sobre o comportamento das interagdes
intergranulares e novas hip6teses sobre sua relagdo com as estruturas cristalograficas hcp
e fcc possivelmente apresentadas pelo filme magnético.

Nesta se¢do, em todos 0s grificos apresentados onde houve uma comparagio
entre diferentes séries de amostras, as amostras de CoCrTa foram representadas pela cor

verde. as amostras de CoCrPt foram representadas pela cor preta e as de CoCr foram

representadas pela cor vermelha.
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4.4a — Descricao das Medidas de Histerese e de Curvas de Remanéncia

Para determinar os valores de M;, M,, S e H,, estudamos as curvas de histerese

das amostras. As curvas de histerese foram obtidas com uma constante de tempo 1 s e 0

tempo total de medida foi de 20 min para cada amostra. Na Fig. 4.12 mostramos a curva

de histerese de um sistema que inclui a amostra 2D-3 e 0 porta-amostra. O porta-amostra

constitui-se de uma haste de quartzo com uma extremidade de PVC, onde a amostra &
afixada por meio de uma fita adesiva Capton. Na Fig. 4.13 (linha preta) temos a medida
do sinal magnético do sistema substrato + porta-amostra. Na Fig. 4.14 apresentamos a
curva de histerese do filme magnético. Para sua obtengio, aproximamos o sinal do
sistema substrato + porta-amostra por um polindmio de terceiro grau (veja Fig. 4.13,
curva vermelha), que foi subtraido das curvas de histerese das amostras estudadas. Assim
obtivemos a curva de histerese somente do filme magnético e pudemos determinar os
valores de momento mse m;, diretamente da curva e dos parimetros S e H.. Os parimetros
M; e M, sio os valores de m; e m; (obtidos diretamente das curvas de histerese)
normalizados pelo volume do filme magnético. O volume do filme foi obtido medindo-se
a 4rea do substrato depositada (veja a Figura 4.15). O produto da drea medida pela

espessura do filme magnético, determinada por RBS, foi tomada como o volume

utilizado para a normalizagéo.
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Figura 4.12: Curva de histerese da amostra 2D-3 sem a subtraciio do sinal do sistema substrato + porta
amostra.
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Figura 4.13: Sinal magnético medido P ; urva vermelha).
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0.0015 +

. Amostra 2D-3
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Figura 4.14: Curva de histerese correspondente ao filme magnético da amostra 2D-3. Ela foi obtida da
subtragio do polindmio ajustado ao sinal do sistema substrato + porta amostra (Fig. 4.13) da curva de
histerese original (Fig. 4.12).

Direcio de chegada
dos 4tom

(a) (b)

Area sombreada

PSR O
7" Pinga que segura
Substrato o substrato

Figura 4.15: (a) Posicionamento da pinga que segura 0 substrato em relagio 3 diregdo de chegada dos

r to.
4tomos. (b) Representagdo da 4rea depositada sobre 0 substra

A composi¢ao € as Propricdades magnéticas He, S, M;, M dos filmes sdo

apresentadas nas Tabelas 4.8, 49¢e4.10.
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€, variamos a composicio

Série Amostra Composigzo H, (kOe) | M, M, S
(kemu/cm®) (kemu/cm®) 'f ‘
1A 1A-1 | COgy 5Cras 5 0.97 025 S a7
1A-2 | Cog;Cryy 1.06 0.30 021 072 ;
143 | CoroCra 113 038 0.27 0.70
1A-4 | Co7,Cry 1.17 0.49 0.35 0.71
175 | C0eCras 098 0.59 0.42 072
Tabela 4.9: Composicdo H., M,, M; e S das séries de filmes de CoCrPt Nas séries 2A e 2B temos, 1
respectivamente, a variagio da fragdo de Co e de Pina liga. . i
Série | Amostra | Pardmetro | Composigio H. M, | M, ' S
Variante (kOe) | (kemwem®) | (kemu/em’)
2A 2A-1 | Conteidode | COgsCloq.4Plos 1.14 0.45 0.24 0.52 1
2A2 | Conofime | COgysCra7Plas 1.81 0.50 033 0.67 i
2A3° | magnético | CO7;Cryy 5Pty s 1.73 062 0.44 071
24 C0o75Chys2Ples 152 0.54 0.45 0.83

2A-5 C076.5Cry7.4Pls.1 124 0.69 0.55 0.80
2B 2B-1 | Contetdode | CO71sCrzs7Plas 1.09 0.47 0.33 0.69 !
282 ! Ptnofime | CO71.5CrasPls 1.43 0.54 0.36 0.67
2A3 | magnético | C071Crz15Plys 173 0.62 0.44 0.71 ’
2B-4 Co71Cri97Ples 1.13 072 0.38 053 t ‘
SB5 C07,0r17Pty4 1.02 0.74 0.44 0.60 E |
2B-6 C0705CrisPliss 119 0.72 0.48 0.66 '

. C0705Cra7Pliss 0.89 0.82 0.50 0.62

¥ Esta amostra foi tomada como base para a fabricagio das séries 2B, 2C e 2D. As duas iltimas séries estao 1
descritas no apéndice 1.
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Tabela 4.10: Composicdo, H, M, M, e § das s

_respectivamente, a variagio da fraciio de Co ¢ de Eries de filmes de CoCrTa. Nas séries 3A e 3B temos,

Ta na liga. ‘
Série | Amostra Parzfmetro Composiggio H, M, M. s o ;
ST kOe) | (kemwcm®) | (kemw/em?)
3A 3A1 | Contelidode | Coy;sCros5Tas, - .55 bebid - g
3A-2° | Conofime | C07,Crys,Tay, T 0.42 027 064 ;
3A-3° magnético Co76Cra1 sTay s 1.38 0.42 027 0.64
3A-4 Co796Cr1s2Tay, 1.15 0.58 0.40 068
3B 3B-1 | Conteidode | Co7g5CrpTays 0.89 0.70 0.51 0.74
38-2 | Tanofime : C0755Cry0sTas 7 1.02 063 0.44 0.70
3B-3 | magnético | CO7g5CrigsTa, 108 0.59 0.41 0.70
3B-4 Co75Cryg1Tagg 1.18 0.57 0.40 0.69 E
3B-5 CosoCrigcTass 1.16 0.51 0.38 0.76
3B-6 C0705Cr136Tas0 1.07 0.52 0.37 0.72 L
3B-7 Cog,Cry,Tag 0.85 0.45 0.28 0.64 \
3B-8 Co7Cry2Tag 0.87 0.44 0.31 0.72
3B-9 Co:sCri2Tar 0.70 0.49 0.34 0.69
3B-10 Co75CrioTay, 063 0.42 0.28 068 :
/¢

® Esta amostra foi tomada como padréo para a fabricagio da série 1C (Apc:and%ce 1).
° Esta amostra foi tomada como padrio para a fabricagio da série 1D (Apéndice 1).

Dos resultados apresentados, notamos que 0s filmes de CoCrPt sdo mais sensiveis

as varia¢Oes dos parimetros de deposigdo e que, em geral, possuem valores maiores de i

H, M., M, ¢ S do que os filmes de CoCrTa. Observe, por exemplo, que os valores

méximos para as amostras de CoCrPt sio He = 1.81 kOe, M, = 0.82 kemuw/cm’,

M. = 0.55 kemwcm® ¢ S = 0.80, enquanto para as amostras de CoCrTa os valores
méximos sio H, = 1.38 kOe, M; = 0.70 kemw/cm®, M = 0.51 kemu/cm® e S = 0.74.

Notamos também, que de maneira geral, a composi¢ao, seguida de T (Apéndice 1), € o

pardmetro de processamento que mais influencia as propriedades magnéticas dos filmes. |

oS as amostras das séries 1A, 2A e

. 3A para estudos de interagGes
Por isso, escolhem

intergranulares.
: as amostras das séries 1A, 2A e 3A, com o

Medimos curvas de remanéncia d i
estruturais dos filmes com as

propriedades magnéticas ¢ ;
propriedades das interagdes intergranulares. As curvas de remanéncia foram medidas |

com VSM onde o campo magnético aplicad

intuito de correlacionar as

o variou, a partir de 0 Oe, em passos de 50
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até que a ma AR
Oe q 8Netiza¢io remanente da amostra atingisse 95% da magnetizagao

remanente de saturagio. No restante da medida, o campo aplicado variou em passos de

100 Oc até que a saturago completa da amostra fosse atingida

. As amostras foram submetidas a um processo de desmagnetizagdo ac antes das
medidas de Ir. Em todos os casos a desmagnetizagio foi obtida com o seguinte
procedimento: a amostra foi inicialmente saturada com um campo magnético de 10 kOQe.
Depois, 0 campo foi lentamente reduzido em passos de 500 Oe até se atingir 3 kQOe. De 3
até 0 kOe com o campo foi reduzindo em passos de 100 Oe (pois a coercividade das
amostras se encontram nesse intervalo de campo). Antes de cada passo, a amostra foi
rodada de 180° utilizando-se a haste como eixo de rotagio.

Os valores de S*, H’; e H; obtidos a partir das curvas de remanéncia podem ser

observados na Tab. 4.11.

Tabela 4.11: Valores de S*, H; e H’; obtidos a partir das curvas de remanéncia Id e Ir.

___Série . Amostra | Composigiio | S* | H; (kOe) | H (kOe)
1A-1 C064.5Cras 5 oo - ToT
1A-2 | Cog/Cras 0.49 1.16£0.06 1.24 £0.06

1A 1A3 | CosCra 0.58 1.22£0.06 1.29 +0.06
1A4 | Co;Cras 0.60 1.24 £0.06 1.33 £0.07
1A-5 | CossClas 0.64 1.19+0.06 1.25+0.06
2A-1 | CogeCrze4Plos <0.28 1.59+0.08 1.60 +0.08
2A2 | C0ggsClariPlas 0.60 2.02+0.10 2.08 £0.10

2A 2A-3 | C07(Cra1.5Pl7s 0.69 1.88+0.09 1.91+0.10
2A4 | CoysCriszPles 0.73 1.59 £0.08 1.63 £ 0.08
A5 | CorsCriraPles 0.74 1.33£0.07 1.340.07
3A-1 C0y71.6Cas31 @32 O'i; 12(2) f gg: :z i gg;

3A el b (1)‘ 55 142007 147 £0.07
B4 | GopClens e ' 1.20+0.06 1.24+0.06
3A4 | CopCriszTazs 048

campo magnético (He, H. e H’;) foram

Os erros associados 20s valores de o B,
gerada pelos dispositivos que

o erro associado 3 incerteza
ético a que a amostra ¢ submetida pelo VSM. O erro

entados foi avaliado em 10%. Levamos em conta

estimados em 5%. Este €
aplicam ¢ medem o campo magh

associado aos valores de Ms e Mr apres
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to dado pelo VS » atribuido a incerteza associada ao
0 o
omen pelo VSM) e na determinagio do volume do filme magnético (8%). O

iados

m

erro associado ao volume do filme fo; obtido a partir da propagagio dos erros assoc

a espessura dos filmes (6%) e a 4rea depositada (5%). Para o caso de S, PIOPAZAOS 08

resultando num erro foi estimado em 7%.
Existe um outro erro sistemdtico, avaliado em 10%

erros associados a0s momentos na razio my/m;
?

associado aos valores de
momento. Esse erro € atribuido aos fatores envolvidos na calibragio do VSM. Esta

calibrago € feita com uma agulha de Ni e as amostras sdo filmes finos. Diferengas de
sinais magnéticos gerados pela agulha de Ni e pelas amostras podem ser geradas pela
anisotropia de forma, ou também pela variagio do posicionamento em relacio as bobinas
de detecgdo do sinal magnético. Além disso outros fatores como a impureza da amostra
de Nie erros na avaliagio da sua massa podem gerar uma diferenca entre 0 momento real
e o atribuido aos filmes magnéticos. Este erro sistemdtico ndo foi inclufdo nas barras de
erro, mas deve ser levado em consideragdo quando os valores obtidos sdo relacionados
com os valores reportados na literatura.

O erro associado aos valores de S* foi avaliado em 7% e foi obtido propagando-se

os erros associados aos valores de Hzs, Hps € H; na equagdo 2.5.
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4.4b — Analise das Propriedades Magnéticas

Nesta se¢do estudamos og efeitos da adicio do Ta e da Pt a liga de CoCr nas
propriedades magnéticas das amostras, Ny Fig 4.16 temos o comportamento de H. em
fungdo da frag@o percentual atdmica de Ta e de Pt para as amostras das séries 2B e 3B
respectivamentez. Ambas as curvas apresentam um ponto de mdximo. Para as amostras

de CoCrPt, temos um valor méximo de 1.73 kQe para X = 7.5 at% de Pt enquanto que

para as amostras de CoCrTa, o mdximo ocorre para X = 3.9 at% de Ta na liga, onde

H. = 1.18 kOe. Observamos que os valores de H, das amostras de CoCrPt sdao maiores e
mais sensiveis & variagio da composigdo da liga magnética.

Dos resultados obtidos até agora, nio é possivel especificar o mecanismo pelo
qual a Pt aumenta a coercividade dos filmes, mas uma possivel causa para a diminuigio

do seu valor para concentragdes mais altas do que 7.5 at% de Pt pode estar relacionada

com a diminuig¢#o da textura Co{ 1120} eo aparecimento da textura Co{0002} na liga de
CoCrPt (veja Fig. 4.8).

Como reportado no Capitulo 2, hd evidéncia de que a introdugéo do Ta na liga
magnética acentua a separagio composicional [Nol93, Kuw94, Imak98, Ranj94, Mae91,

Wit98] (graos magnéticos ricos em Co e os contornos de grio ricos em Cr), levando a
uma diminui¢io na intensidade das interagoes magnéticas intergranulares. Assim, o
aumento da coercividade 2 medida que a porcentagem atomica de Ta na liga aumenta de
0.5 para 3.9 at% poderia ser atribuida ao au
nas amostras. A partir daf, para porcentagens m

Os mecanismos que controlam 0 comportament 5
complicados, ¢ com os resultados obtidos nio foi possivel especular uma possivel causa
H]

oes de Ta
para a queda da coercividade para concentragdes

mento da separagdo composicional presente
aiores de Ta na liga, a coercividade cai.

o dos filmes a base de Co sado

maiores que 3.9 at% na liga

magnética.

S

llaS g .

4162422

78




it gl o o e e e e e

Resultados Experimentais
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Figura 4.16: Comportamento de H. da amostras das séries 2B (em preto, onde X se refere a Pt) e 3B (em
verde onde X se refere ao Ta) em fungdo da composigiio da camada magnética.
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igura 4.17: Valores de He, 1 ¢ U« Os pontos verdes represcntam as amostras de CoCrTa,
. CoCrTa). Os pon
das séries 1A (CoCr ), 2A (CoCrPgne;):iA( 4o CoCtPt & 0s pontos ve:melht:ls rep(ri:s;ztam 2; ;ﬁl:sslras de
OCSOE?HE)DS lores da H, st raespresentados por tridngulos, de He por quadrados e €& POt '
. Os valores de H',

em fungiio da porcentag
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a I i 4.1 J apleseﬂtalll(l V. H H 1
N g S 0§ alores de C: T 4 em ngaO do t al
. . - 'y (& H r |I,] percen u

, dentro de cada série, H,, H;
»em gera, H; > H; >H.e

r Correspondem a filmes de CoCrPt. Como vimos
no Capitulo 2, espera-se que filmes com £raos ndo interagentes possuam valores iguais de

que os valores mais préximos de H’, ¢ H

H’; e H;. No caso das ligas ternérias, H’; pode ser considerado igual a H, dentro do erro
experimental e para a liga bindria, estes valores sio muito préximos (veja a Tab. 4.11).
Assim, as amostras das séries 1A, 2A e 3A possuem filmes magnéticos com interagdes

fracas entre os graos que os constituem.

Na Fig. 4.17 as amostras de CoCrPt possuem valores mais altos de H., H; e H’,
assim como ocorreu na Fig. 4.16 para H. Os valores miximos obtidos foram
H; = 1.81 kOe, H; = 2.02 kOe e H’; = 2.08 kOe para a liga de Cog95Cr21.7Ptss. Em
seguida, vemos as amostras de CoCrTa, cujos valores midximos sdo H. = 1.38 kOe,
H; = 1.42 kOe e H’, = 1.47 kOe ¢ ocorrem para a composi¢do CozCra15Tazs. Os valores

méximos da série 1A ocorrem para a composigio ConCrzs onde H = 1.17 kOe, H, = 1.24

kOe e H’, = 1.33 kOe.
A literatura sugere que um dos principais efeitos da adigéo da Pt a liga de CoCr é

0 aumento da coercividade do filme como consequencia do aumento da anisotropia

magnetocristalina. A partir da Fig. 4.17, vemos que aumento da coercividade com a

adigio de Pt procede. Vimos na segao 43 (Fig. 4.6), que os difratogramas obtidos

i ética das
indicam a presenca de cristalitos de tamanho reduzido na camada magnética

e t ‘: C ‘ | i i . diSSO, a
? -

alt
_ 3 kOe). Sabe-se que a
o filmes a base de CoCr [Dov99]

oncluir sobre uma alteragio da

a incidéncia de falhas de
reportados na literatura ( -
diminuigao da coercividade de

o da série 2B pdo permite ¢ :
50 da Pt em relagdo 2 estrutura

empilhamento provoca a
A anglise dos picos de difragh
Tazio c/a (e consequentemente d
do Co (Tab. 4.7), pois existe U
encontra dentro do erro experim

. i di¢
anisotropia) com a2
a dificuldade em avaliar se a alteragdo detectada se
ma dific

al. Além disso, a literatura ndo informa qual é a
ental.
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Figura 4.18: Comportamento de M, (quadrado) e M: (circulo) das séries 2B (preto) e 3B (verde) em
fungio da composigiio da camada magnética.

Na Fig 4.18, apresentamos 0 comportamento de Mse M; em funcdo do percentual

atdmico de Pt e Ta respectivamente (séries 2B e 3B). Observamos que, para a série 3B, a

adig:?ao do Ta na liga magnética provoca a diminui¢ao de M; e M; das amostras. Para a

série 2B ocorre 0 oposto, 0s valores de Mse M aumentam 3 medida que a concentragao

de Pt na liga magnética aumenta.
Na Fig. 4.19 vemos 0 comportamento de M;

aqu
€ 3A. O aumento de M; ¢ M com 0 qumento da g
s, ¢ € um comportament
icdo apresentam valores menores de M e M,
am momentos maiores. A
engy de COCfPt foram as que apresentar .
“F R g I AT aos valores apresentados pelas ligas de

e M, das amostras das séries 1A, 2A

antidade de Co na liga magnética

o esperado. Observe que os
ocorre para os filmes das trés S€re

filmes que contém Ta em sua compos

. ; edidrios
liga de CoCr apresentou valores e a Fig. 4.18 onde vemos que a Pt é

. . vado n
CoCrTa e CoCrPt. Isso reforga © queé foi o_bsejr_ 4o M, & M dos filmes magnéticos.
feSponsvel pelo aumento (€ © Ta pel2 diminuigéo) €
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Figura 4.19: M; (quadrados abertos) e M; (quadrados fechados) das amostras das séries 1A (vermelho), 2A
(preto) e 3A (verde).

e Co,Cr, ,Ta
- Co?‘l Cr29 - XPE

0.9

0.8 - {
4 T _
0.6

| t

0.5 -

—e—|
]
H—e—|

— e & w
X (at%)

04

ulo verde) em fungio da
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crescem quase na

a composigao- Por 1ss0,

Como observamos na Fig. 4.1 mesma medida com a

M
CoCrTa e para os filmes de CoCrPt, Ms €
o de Pt em su

observamos na

Variagio do percentual atomic
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L. Pendente da concentraci
na liga magnética das amostras das séries 2B e 3B, respectiy Na‘:'ao de Pte de Ta
’ amente. No

. C 3
pode se perceber uma leve diminuigao da quadratura 3 pog 2503 série 2B,

ida que a porcentagem de Pt
. ais ténue.

Na Fig 4.21 apresentamos o comportamento de S em fun¢do do percentual
atomico de Co na liga para as séries de 1A, 24 e 37 Assim como no comportamento da

pa liga magnética aumenta. Na série 3B essa diminuigsio & m

coercividade (Fig.4.17), observamos que as amostras de CoCr sdo pouco sensiveis a
variagdes da composi¢do, sendo os valores de S praticamente constantes (S=071¢%
0.05). A liga de CoCrPt, possui valores crescentes de § (que variam desde S = 0.52 para
X =66 at% de Co chegando a um médximo de S = 0.83 para X =75 at% de Co). A liga de
CoCrTa mostra-se menos dependente da composigdo, mas ainda assim & possivel
observar um comportamento crescente, onde os valores de S sio menores do que os
obtidos para as amostras de composi¢do binéria, chegando a um maximo de 0.68 para
79.6% de Co.

0.9 - — Coxcruoo - x)o.soTa(wO -X)0.10

i —a— COXCT {100 - x)o.?apt(wo -xj027

—e—CoCr, .
0.8 x_ 100-x
0.7 = E/{ /{
» | S

0.6 -
0.5 4

1 ¥ T T !
0.4 . M 76 80

68
o X (Co at%)

e Co da liga magnética das amostras das séries 1A

5 idade d
Figura 4.21: Valores de S em fungao da quaﬂﬂdad
(vermeiho), 24 (preto) e 3A (verde).
trado na Fig. 4.22), observamos

A, analisando 5% (mos

Ainda nas séries 1A, 2A¢3 Co aumenta tanto para a liga de

al atomico de
Um aumento 3 medida em que © P roentt
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CoCr como para a liga de CoCrPt. pary o filmes de ¢
$ de Co

crescente até 76 at% de Co onde $* CrTa o comportamento de S* &

=0.55.p 5
049, 05 valores 4 ara concentragdes maiores de Co (79.6 at%)
e Ies de S* das amostr
as de CoCrPt se mostram mai
fortemente dependentes da composigio, seguidos pelos das amostras d C .
As amostras de CoCrTa apresentaram os menores v dlores do 5% e CoCrTa e CoCr.

g* decresce para S* =

. 3 . » € a8 amostr.
atingiram os valores mais altos. as de CoCrPt

0.8

33

e
0.5+ E /E\E
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Figura 4.22; Valores de S* em fungio da quantidade de Co da liga magnética das amostras das séries 1A

(vermelho), 2A (preto) e 3A (verde).

Os valores de H S S* aprescntados pelas amostras sd0, em geral, inferiores aos
Cy b ]
de gravagdo magnética digital (Tab. 2.1).

amostras de CoCrPt sao compardveis,

amostra 2A-4) e S* = 0.74 (amostra

valores tipicamente reportados para midias
Apenas os valores maximos apresentados pelas

onde H, = 1.81 kOe (amostra 2A-2), S = 0.8 (
C

de defeitos cristalograficos pode ser a causa provivel para os
e

2A-5). A grande quantidade

baj estes parametros: .
"xos valores apreseatados POr P gnéticos das amostras das séries 1A,

graos dos filmes ma
r meio das curvas

ara a obtencdo d

As interagoes entre 08
2A ¢ 3A podem ser avaliadas po
femangncia, Utilizamos 0 VSM P

de AM obtidas a partir das curvas de
as curvas Id e Ir das amostras € 0O

84




Resultados Experimentais
resultado da subtracdo destas curyag (de acorg
0 Com a =
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Figura 4.23: Curvas de AM para amostras das série 1A.
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Figura 4.24: Curvas de AM para amostr
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Figura 4.25: Curvas de AM para amostras das série 3A.

As curvas de AM presentes na Figs. 4.23, 424 e 425 apresentam um

espalhamento acentuado dos pontos experimentais, principalmente as amostras que

possuem menor quantidade de Co ou que possuem Ta em sua composigdo (como vimos

na Fig. 4.18, o Ta diminui o momento magnético do filme). Estas amostras, possuem um

momento magnético menor, tornando a precisdo do VSM mais critica para a
determinagio das curvas de remanéncia, e por i5s0, nio foi possivel obter a curva de AM
olugdo do VSM & de aproximadamente 1 x 10* emu,

da amostra 1A-1. Sabemos que a I€S
1 x 10? emu. Se

das amostras ¢ da ordem de
ormalizados por Ir (ce), podemos dizer que

] — 2Ir da curva Id, como mostra a

€ 0 momento magnético de saturagao

tomarmos a eq. 2.2 e 0S valores de Idelrjin

3 curva de AM & obtida quando subtraimos & curva

Fig. 4.26.
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1.0

- Id

0.5 )

Reduced Remanence
o

0.5

-1.0

Figura 4.26: Representagéo dos valores de AM como sendo a subtragio das curvas n'cnmalizadas Ide
I -2Ir. Neste caso, temos valores negativos de AM.

A resolug@o do VSM representa aproximadamente 10% do momento de saturagio
dos filmes submetidos a medidas de curvas de remanéncia. Assim, podemos concluir que
o limite de resolugio para valores de AM é de aproximadamente 0.1.

De maneira geral, todas as amostras (com exce¢do da amostra 3A-2) apresentaram
valores de AM essencialmente negativos e menores que 0.2 em médulo. As amostras de
CoCrPt (Fig. 4.24) foram as que apresentaram 0 comportamento interativo de menor

intensidade, onde os valores de AM dificilmente ultrapassam 0.1 em médulo. Nas curvas

de AM apresentadas pelas amostras 2A-2, 2A-4 ¢ 2A-5, podemos observar dois pontos de

minimo, sendo que o mais acentuado deles se encontra em Campos mais altos. As

am também uma estrutura de duplo pico, porém menos
4.23) e 3A-4 (Fig. 4.25), (onde o espalhamento

erceber que existe, de uma forma menos

amostras 2A-1 e 2A-3 apresent
perceptivel. Para as amostras 1A-5 (Fig.

dos pontos experimentais é menor), podemos p
p ’ Nas demais amostras observamos

evidente, uma estrutura com 2 pontos de minimo. |
ostra 3A-2 (Fig. 4.25) fo1
u indiscutivelmente valores

a tnica submetida a medidas

apenas 1 ponto de minimo. A am positivos de AM,

de curvas de remanéncia que apresento et
assam 0. ,
$endo que em toda a curva, 08 valores raramente ultrap

rcividades mais altas, as amostras de CoCrPt
m co¢

tuado em campos mais altos do que 0 ponto de
acen
rque os valores de AM de um

oCr. Isso ocorre po
normalizadas de Ide

Observe que, por tere
apresentam o ponto de minimo AL

minimo das amostras de CoCrTa ot de C

a

a as curvas
ndentes da subtragio entre

determinado filme sdo depe
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com mais detalhes, onde levantamos uma hipétese baseada na coexisténcia das fases hep
¢ fec na estrutura cristalina dos filmes magnéticos.

Com respeito as interagdes intergranulares, as amostras submetidas a medidas de
curvas de remanéncia apresentam interacdes essencialmente dipolares e de baixa
intensidade. Isso significa que nossos filmes apresentam baixos niveis de ruido, ja que
este estd associado a interagOes entre os grios magnéticos, especialmente com interagbes
de troca. As amostras de CoCrPt, seguidas pelas amostras de CoCrTa, foram as que
apresentaram intensidade de interagdes intergranulares mais baixas. Este resultado est4 de
acordo com o apresentado para H; e H’; (Tab. 4.5), onde vimos que as amostras de CoCr
apresentavam valores de H; e H’; nio tdo préximos entre si quanto o das amostras de

ligas terndrias. Na literatura, as interagdes de troca sdio mais comuns nos filmes

estudados, onde os valores de AM obtidos sdo tipicamente em tomo de 0.5.

Um comportamento ndo interativo dos grios magnéticos € evidente também na

Fig. 4.27 onde mostramos as curvas dId/dH e dIr/dH das amostras 1A-5, 2A-4 e 3A-4

respectivamente. O resultado obtido para estas amostras é representativo da série a qual

nos rés casos, os picos de dId/dH e dIr/dH

cada uma delas faz parte. Notamos que, _
do ponto miximo da

alor de campo magnético ¢ o valor

OCorrem para um mesmo V
yalor do ponto mdximo da segunda.

Primeira é aproximadamente 0 dobro do
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Figura 4.27: Curvas dld/dH e dIr/dH das amostras 1A-5, 2A4 e 3A-4.

Observamos que o valor méximo da derivada da curva de remanéncia d/d/dH €
diretamente proporcional ao valor de M apresentado pelas amostras, como pode ser
observado mais claramente na Fig. 4.28. A Fig. 4.29 apresenta um comportamento
interessante das distribuigdes de coercividades dos filmes das séries 1A, 2A e 3A
(representadas pelas derivadas dId/dH). Simulamos as distribuigdes de coercividade com

sianas e a largura dessas fungdes (que designamos com a letra w) possui um

funcdes gaus
decrescente em relagdo ao valor de M apresentado pelos

comportamento linearmente
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filmes. Podemos dizer que o Comportamento linear apresentado pela Fig. 4.28 ¢
consequéncia do comportamento que é apresentado na Fig. 4.29, e a explicagio pode ser
observada na Fig. 4.30, onde mostramos as curvas Id das amostras 2A-1 e 2A-5. A
5 composi¢do da camada magnética destas amostras possui 66 e 75.6 at% de Co,
respectivamente. Note que a variagio da quantidade de Co na composigio dos filmes
: provoca, simultaneamente, o aumento do valor de M, apresentado pelas amostras e a
diminui¢do da largura da distribui¢io de coercividades. Como consequéncia, o valor

méximo da derivada de /d para a amostra 2A-1 é menor do que o que o da amostra 2A-5.

4.0 - —
)} o série 1A

3.5+ o série 2A
3.0 - o serie 3A

2.5
2.0+
1.5+

1.0
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0.5 1
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Y T LA | 1 v 1 v 1 T 1
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|

Figura 4.28: Relagdo entre o valor méximo de dId/dH e M, para as amostras das séries 1A, 2A e 3A.
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Figura 4.29: Relagio entre o valor da largura de distribui¢do gaussiana de coercividades w e M para as
amostras das séries 1A, 2A e 3A.
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Figura 4.30: Curvas de remanéncia Id das amostras 2A-1¢ 2A-5. Observe que 0 aumento da ‘;]aual:?::!d;e x
iga i alor de M; quanto a diminui¢ao
Co na liga magnética provoca tanto o aumento do V. X :1 ey

distribuigio de coercividades dos graos magnéticos que fazem part
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4.4¢c - Resultados do SQUID

Nesta segdo, apresentamos resultados obtidos a partir de medidas de remanéncia
das amostras 3B-4, 2A-2 e 3A-1 feitas com SQUID (resolugio 10 emu). Os resultados
sao comparados com o0s obtidos com VSM (resolugio 10 emu), de onde avaliamos o
grau de confiabilidade das medidas de remangncia apresentados na segdo 4.4b. A melhor
qualidade dos resultados obtidos com o SQUID levou a informagdes adicionais a respeito

do comportamento das intera¢des intergranulares nos filmes magnéticos.

0.8 -
5
R S = —+— dIrdH
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— @
- é 2
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E L —— Jr X o 5]
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-0.8 D
| I | ]
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ncia Ir (circulos vermelhos), Id (circulos azuis), dld/dH e dIr/dH (gréfico

Figura 4.31: Curvas de remant
inserido, circulos azuis e vermelhos respectivamente) da amostra 3B-4 obtidas com SQUID.

as Ir, Id, dld/dH e dIr/dH (as derivadas no grafico
amostra 3B-4. Como vimos no Capitulo 2, as

de coercividades dos grios magnéticos

A Fig. 4.31 mostra as curv

inserido) obtidas com 0 SQUID para a

derivadas de Id e Ir representam a distribui¢io
mente apenas 1 ponto de mdximo,

Ir. Nas curvas dId/dH e
o em H = 0.48 kOe

presentes na amostra. Estas curvas apresentam usual

resultantes de um comportamento sistemdtico das curvas Id e

dIr/dH da amos
além do pico principal centrado em H

tra 3B-4, observamos a presenga de um pequeno pic
= 1.20 kOe. Se observarmos as curvas Idelr
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podemos perceber um comportamento sutilmente fora do comportamento sistem4tico
(uma deformagio do comportamento sistematico da variagdo do momento magnético
remanente em baixos campos aplicados) em torno de H = 0.48 kQOe.

Esta estrutura de dois picos, que aparece nas curvas d/d/dH e dIr/dH, representa
uma dupla distribui¢io de dureza magnética dos graos que compdem o filme magnético.
Isso pode significar a existéncia de um conjunto de grios de pequena coercividade (% 0.5
kOe) presente no filme que gera uma distribuigdo independente da distribuicdo principal
de coercividades. Essa caracteristica é ruim para aplicagio em tecnologia de gravagao
magnética (que exige coercividades em torno de 2 kOe), pois representam grios que
perdem facilmente seu estado magnetizado, gerando a desconfiguragio do bit de
informagdo do qual eventualmente eles fazem parte.

Os difratogramas apresentados na sec¢ao 4.3 e os baixos valores de H indicaram a
presenga de grande quantidade de defeitos na estrutura cristalina das amostras de um
modo geral. As causas que geram picos de difragio com alargamento acentuado e baixa
intensidade possuem origens das mais variadas, podendo ser ocasionadas por pouca
espessura do material analisado, falhas de empilhamento e contornos de macla que
surgem durante a deposigio ou durante o resfriamento ap6s o processo de deposi¢do do
filme, ou até mesmo impurezas. Estes fatores podem ocasionar o aparecimento de da fase
ciibica (fec) do Co no filme magnético. Como vimos no Capitulo 2 a estrutura fcc possui
3 eixos de ficil magnetizagio e a anisotropia magnetocristalina € menor que a da
estrutura hcp. Por isso, a fase fcc do Co ndo € interessanie para a aplicagio em gravacio

magnética digital e pode estar relacionada com o pequeno pico (que Ocorre para Menores

campos aplicados) observado nas curvas dld/dH e dIr/dH. O pico menor de distribuigdo

de coercividades pode ser gerado por graos formados por Co na fase fcc, que possuem

naturalmente coercividades menores.

Na Fig. 4.32 temos as curvas Ir, 1d, dld/dH e dIr/dH obtidas com 0 VSM para a

amostra 3B-4.
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Figura 4.32: Curvas Ir (circulos vermelhos), Id (circulos azuis), € no grafico inserido, did/dH e dIr/dH
(circulos azuis e vermelhos respectivamente) da amostra 3B-4 obtidas com o VSM.

Para visualizarmos melhor os resultados adquiridos com os dois instrumentos,
apresentamos na Fig. 4.33 os gréficos dos insertos das Figs 4.31 e 4.32. Na Fig.4.33a
apresentamos a curva d/r/dH adquiridas com 0 VSM e com o SQUID. A comparagdo

entre as curvas d/d/dH para estes dois equipamentos pode ser observada na Fig. 4.33b.
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Figura 4.33: (a) Curva d/r/dH obtida para a amostra 3B-4 com 0 VSM (preto) e com o SQUID (vermelho).
(b) Curva dld/dH obtida para a amostra 3B-4 com o VSM (preto) e com o SQUID (vermelho).

Notamos na Fig. 4.33, que existe uma disparidade entre os equipamentos na
determinagdo das intensidades dos picos de dId/dH, mas a informagdo qualitativa dada
por eles é praticamente a mesma. Para ambos 0s equipamentos, 0s picos das curvas
dld/dH e dIr/dH ocorrem praticamente para O mesmo valor de campo magnético
aplicado. No caso do VSM, o valor maximo de d/d/dH é o dobro do valor méximo de
dIr/dH. Para o SQUID, os valores maximos das derivadas diferem por um fator de 3
ximadamente. Na curva dld/dH, para campos em (omo de 0.4 kOe, podemos
que os dados experimentais do VSM tendem a acompanhar o pico determinado

QUID, apesar de 0 ruido da medida (= 0.5 memwkOe) tornar dificil a

apro
observar
pela curva com 0 8

identificacio de um pic
ades observada no SQUID pode ser detectada também com 0

i observado em todas as amostras das séries 1A, 2A e 3A.

o. Este é um indicio de que 0 comportamento de duas

distribuigdes de coercivid
VSM. Este comportamento fo

Na Fig. 4.34 temos as curvas de AM determinadas por SQUID e VSM para a

amostra 3B-4.
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Figura 4.34: Curvas de AM da amostra 3B-4 determinadas com VSM (pontos pretos e ajuste em
vermelho), e com SQUID (curva azul).

O comportamento médio dos pontos experimentais do VSM (curva vermelha) foi
determinado por uma transformada de Fourier onde foram filtradas as frequéncias mais
altas (normalmente associadas ao ruido experimental). N@o existe nenhum modelamento
sobre o espalhamento dos pontos experimentais que justifique o procedimento. Buscamos

apenas um método interativo que apresentasse da melhor maneira o comportamento

médio dos pontos experimentais. A frequéncia de corte adotada foi f = 10 Hz. O mesmo

foram utilizados para a determinagao do comportamento
VSM nas Figs. 4.36,4.37,439%¢ 4.40.

método e frequéncia de corte

médio dos pontos experimentais obtidos com

Ainda na Fig 4.34, 2 concordancia qualitativa entre 08 resultados € muito boa. As

curvas de AM obtidas por ambos 0s equipamentos apresentaram um
ais intenso para o VSM) e um pico maior em

pico menor em

H = 0.6 kOe (este pico um pouco m
H = 1.3 kOe (desta vez © VSM obteve intensidade me
curva de AM pode, da mesma forma que a estrutura de duplo

nor para este pico). A presenga de

dois pontos de minimo na

96




Resultados Experimentais

pico observado nas curvas dId/dH e dIr/dH, estar relacionada com a coexisténcia das
fases hcp e fec no filme magnético. Ainda na Fig. 434 a mesma conclusio qualitativa &
obtida a partir das curvas obtidas com 0 VSM e com o SQUID. A amostra 3B-4 apresenta
interagdes intergranulares do tipo dipolar de baixa intensidade.

A Fig. 4.35 mostra as curvas Ir, Id, did/dH e dIr/dH obtidas com o SQUID para a
amostra 2A-2.

1.0
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Figura 4.35: Curvas de remanéncia Ir (circulos vermelhos), Id (circulos azuis), dId/dH e dIr/dH (grifico
inserido, circulos azuis ¢ vermelhos respectivamente) da amostra 2A-2 obtidas com SQUID.

Nas curvas Ir e Id da amostra 2A-2 podemos perceber um sutil desvio do
comportamento usual das curvas de remanéncia, assim como ocorreu para a amostra

3B-4. Mas, para a amostra 2A-2 este desvio ocorre para um campo magnético aplicado

maior (H = 1.0 kOe). Podemos perceber a estrutura de duplo pico nas derivadas did/dH e

dIr/dH, onde o pico maio

representa uma distribuigdo mais 1

r é mais largo do que 0 observado para a amostra 3B-4. Isso
arga de coercividades, 0 que nio é desejdvel para a
tecnologia de gravagao magnética digital (0 ideal seria que todos os graos magnéticos

sem a magnetizagio sob a acao de um mesmo valor de campo aplicado).

revertes
g. 4.36 mostra as curvas dld/dH e dIr/dH obtidas com 0 VSM e com 0

A Fi
SQUID para a amostra 2A-2.
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Figura 4.36: (a) Curva d/r/dH obtida para a amostra 2A-2 com 0 VSM (preto) e com o SQUID (
v vermelho).
(b) Curva did/dH obtida para a amostra 2A-2 com 0 VSM (preto) e com o SQUID (vermelho). )

Para a amostra 2B-2, as intensidades dos picos das curvas dld/dH e dir/dH
obtidos pelo SQUID e pelo VSM foram basicamente iguais. Assim como acontece para a
amostra 3B-4, o SQUID apresenta um comportamento mais detalhado a respeito da
distribuigio das coercividades dos graos que compdem o filme magnético. No
comportamento apresentado pelo VSM, podemos perceber uma deformag@o das curvas
na regido de campo onde 0 pico menor aparece nas curvas obtidas com o SQUID. Os
valores méximos de dld/dH e dIr/dH dados pelo VSM se localizam em valores
ligeiramente mais altos de campo magnético aplicado.

A Fig 4.37 apresenta as curvas de AM obtidas com o VSM e com o SQUID para a

amostra 2A-2. Desta vez, além da concordincia qualitativa, obtivemos uma concordancia

idente a estrutura de duplo pico da curva de

quantitativa razodvel Neste caso, fica mais ev
il. Esta estrutura de duplo

e no caso da amostra 3B-4 de forma mais sut

AM que aparec
resentada principalmente pelas amostras da série 2B

pico, € uma caracteristica ap

(CoCrPt). Na literatura nio encontramos relatos sobre uma estrutura deste tipo nas curvas

de AM.
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Figura 4.37: Curvas de AM da amostra 2A-2 determinadas com o VSM (pontos pretos e ajuste em
vermelho) ¢ com o SQUID (curva azul).

A Fig. 4.38 mostra as curvas Ir, 1d, dId/dH e dIr/dH obtidas com o SQUID para a
amostra 3A-1. Desta vez, notamos uma estrutura de duplo pico pronunciada nas
derivadas. Na Fig. 4.39 podemos comparar as curvas dId/dH e dIr/dH obtidas com o
VSM e com o SQUID. Note que apesar da dispersio dos dados do VSM, o ajuste destes
dados apresenta os dois picos presentes na curva obtida como SQUID. Na Fig. 4.40
apresentamos as curvas de AM da amostra 3A-1 obtidas com SQUID e VSM. Ambas
de baixa intensidade, mas os comportamentos sdo

persdo dos dados obtidos com o VSM, podemos

apresentaram valores negativos

distintos. Devido ao alto grau de dis

concluir que a resolugio deste equipamento nao foi suficiente para que o comportamento

de duplo pico apresentado pela curva adquirida com o SQUID fosse evidenciado.
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Figura 4.38: Curvas de remanéncia Ir (circulos vermelhos), Id (circulos azuis), dld/dH e dIr/dH (grifico
inserido, circulos azuis € vermelhos respectivamente) da amostra 3A-1obtidas com SQUID.
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Figura 4.40: Curvas de AM da amostra 3A-1 determinadas com o VSM (pontos pretos e ajuste em
vermetho) e com o SQUID (curva azul).

A dupla distribui¢do de coercividades apresentada pelas derivadas de Id e Ir e os
dois pontos de minimo apresentados pelas curvas de AM sdo evidéncias da presenca da
fase fcc nos filmes magnéticos. Esta hipotese é reforgada pelos resultados de difragdo de
raio-X (se¢io 4.3) que indicam a alta incidéncia de defeitos cristalinos na camada
magnética das amostras. Para as amostras 2A-2 e 3B-4, o pico referente a fase fcc nas
curvas d/d/dH e dIr/dH se apresenta menos intenso do que o pico referente a fase hcp.
Isso pode indicar que fase hcp é dominante para estas amostras. Sendo a fase fcc presente
em menor quantidade no filme magnético, é natural que as intensidades dos picos de
difragio correspondentes 3 esta estrutura sejam menores do que os picos de difragao
correspondentes a estrutura hcp. Por isso, € possivel que estes picos ndo se destaquem
sobre o ruido dos difratogramas obtidos. O mesmo ndo se pode dizer para a amostra 3A-1
onde os 2 picos das curvas did/dH e dIr/dH aparecem praticamente com 2 mesma

intensidade. Vimos na secio 4.3 (Fi
5.6°, que neste caso pode ser atribuido tanto a textura hep Co{1120}

g. 4.7) que a amostra 3A-1 possui um pico de

difragiio em 20 =7
quanto a textura fec Co{220}.
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_ e, tre%balho de Dova e colaboradores [Dov99], j4 mencionado no Capitulo 2,
(Fig. 2.6) existc um estudo Comparativo de Comportamentos magnéticos entre duas
amostras com diferentes porcentagens da fase fee do filme de CoCrPt. Na Fig. 4.41
podemos observar as derivadas das curvas de remanéncia das amostras C1 (porgido fec de
17%) e C2 (porgio fec de 8%). Podemos notar que a amostra C1 possui uma distribuigso
de coercividades mais larga que a amostra C2. Notamos também que a distribuigdo da
amostra C1 ocorre para campos magnéticos mais baixos. Os autores relacionaram a longa
cauda da distribuicdo de C1 em campos em torno de 1 kOe & fase fcc do filme magnético.
Da mesma forma, segundo os autores, a fase fec da amostra C2 € responsével pela cauda
da distribui¢do para nos valores inferiores a 3 kOe. A presenca da fase fcc nestas
amostras C1 e C2 ndo chega a determinar uma dupla distribuigdo de coercividades como
observado nas amostras deste projeto. Isso pode indicar que os filmes magnéticos deste

projeto possuem uma porcentagem da porgio cristalina na fase fcc superior a 17%.

20

>——aCl ;b
—---0C2 A '

SFD (a.w.)

34 Ficld (kOe)

i de CoCrPt com diferentes porgoes da fase
. emanéncia de amostras  mostra C2
Figura 4.41: Derivadas "”A"‘;aig%; fase fec 6 de 17% para a amosra Cl e 8% para a
Jee da camada magnética.

[Dov99].
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5 — Conclusdes

A partir das ¢ :
p urvas de histerese, observamos que a composi¢#o da liga magnética,

seguida de T, si 2 .
g s» 5S40 0s pardmetros de deposi¢do que mais influenciam as propriedades

magnéticas dos filmes. Constatamos também, que comparadas s amostras de CoCrTa ¢
de CoCr, as amostras de CoCrPt se mostraram mais fortemente dependentes dos
pardmetros de deposigdo e apresentam em geral maiores valores de He, Mg, M; e 8. O

mesmo pode ser observado para Hy, H’; € S* obtidos a partir das curvas de remanéncia Id

elr.

Na comparagfo entre as séries 2B e 3B, verificamos que o aumento do contetido
de Pt no filme de CoCrPt aumenta os parimetros M; € M, dos filmes. O oposto ocorre
para os filmes de CoCrTa com o aumento da quantidade de Ta na liga. Esta hipétese ¢
confirmada pelo comportamento de M, e M; das amostras da série 1A, 2A e 3A. A adigdo
do Ta provoca também a diminuigdo tanto da quadratura quanto da quadratura coerciva,

apesar de constatarmos que a coercividade ¢ ligeiramente acentuada com a presenga

desse elemento.

A anilise estrutural por difragdo de raio-X resultou apenas em conclusdes
qualitativas. Devido a pequena espessura dos filmes magnéticos estudados, os picos de

difragio correspondentes se mostraram pouco intensos de forma que a andlise

quantitativa (drea sob o pico ou largura a meia altura) foi dificultada. Com excegdo das

amostras da série 2B, observamos apenas o pico de difragdo correspondente a textura

Co{1120} na camada magnética das amostras estudadas. As amostras de CoCrTa em

geral, nfo apresentaram picos referentes a camada magnetica. A Jargura dos picos de
b

para a camada magnética € acentuada, 1
rmados por cristalitos pequenos (da ordem de nm). Isso

- ndicando que a fase cristalina
difragdio observadas

dos filmes magnéticos sdo fo
indica a presenga de grande quantid
falhas de empilhamento € contornos d

CoCr. Estes defeitos proporcionam © apar
|mes magnéticos estudado

ercividades apresentada

fase fec possui 3 €ixos d

ade de defeitos cristalinos. Sabe-se que defeitos como
e macla sdo comuns em filmes finos a base de
ecimento da fase fcc [Dov99, Gli95B]. A

B s neste projeto € evidenciada também
presenga da fase fcc nos

pela dupla distribuigdo de €0
remanéneia di/dH e d/d/dH. A

pela derivadas das curvas de

e facil magnetizagdo e sua
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anisotropia magnetocristalina ¢ umg @ o

[Hol0O]. Por isso, a distribuiczo derd::;rc(:i:;flmcllldezaf e em rlgo 8 s p
menores pode ser atribuida a fase Jee. A o Sl:m %A om campos magnéticos
' B - 41 presenca de grios com estrutura fec em ndo é
interessante pa:ra midias magnéticas, POis representam grios que perdem facilmente seu
estad0~ magnetizado. Nas amostras submetidas a medidas de curvas de remanéncia (com
exc.e(;a'o da 'amostra 3A-1), a drea sob a distribuicho de coercividades atribuida a fase hep
¢ significativamente maior, podendo indicar que esta fase constitui a maior fragdo da
porgdo cristalina da camada magnética.

Por meio das derivadas dIr/dH e dld/dH, verificamos que as amostras de CoCrPt
possuem uma distribui¢do mais larga de coercividades em relagfio as amostras de CoCrTa
e CoCr, o que ndo ¢ interessante para aplicagfio em tecnologia de gravagdo magnética
digital.

Os filmes de CoCrPt apresentaram, de maneira geral, os maiores valores dos
pardmetros He, S, H;, H’; e S*, mas ainda sim, estes pardmetros ficaram aquém do que é
reportado na literatura para as midias de gravagio magnética digital. A alta incidéncia de
defeitos cristalogréficos indicada pelos difratogramas pode ser a causa dos baixos valores
de coercividade e quadratura apresentados pelas amostras. Isto ocorre de forma mais

acentuada para as amostras de CoCrTa, nas quais ndo observamos, em geral, picos de

difrag3io referentes a camada magnética.

Comparando os valores obtidos de H,, Hy e H’y para as séries 1A, 2A e 3A

(Fig. 4.17), vimos que a melhora destes pardmetros com a adigdo de Pt 3 liga ¢

incontestavel. Segundo reportado na literatura, o aumento da coercividade das midias

com a adigio de Pt a liga de CoCr, s¢ deve a0 aumento da anisotropia magnetocristalina,

: a hcp, em
causado pelo aumento da razéo entre os parmetros de rede ¢ e a da estrutura hcp

relagdo a estrutura do Co puro [Gru98]. Analisando os difratogramas de raio-X das

rvamos, além da textura Co{1120}
) e a textura Co{lOiO} ( amostras 2B-1 a 2B-5)

s as posigdes relativas dos picos Co(0002),

amostras 2B-1 a 2B-4), a
amostras da série 2B obse (

textura Co{0002} (amostras 2B-6 e 2B-7

i isamo
referentes a camada magnética. Analis

Co(1120) e Co(1010) da lig

Percebemos que 0s pardmetros

agnética com o aumento da porcentagem de Pt na liga.
am

derede a €¢ da estrutura hcp dos filmes de CoCrPt
e

a liga Porém, devido a dificuldade de avaliagdo das

aumentam com © acréscimo de Ptn
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associada ao fato da razdo entre o ardme fand . {3

o apresentar aleraci percepﬁvdpdemm:is t.:/a com o aCI‘eS(ilmO de. Pt a liga de CoCr

110 5 hipbtese da mudatcs d amfeopon S 1ncerte?zas .expenmentals, parecem indicar
. Op1a magnetocristalina com a adigdo de Pt néo é o

fator dominante na alteracgo das propriedades da liga.

Ainda com relagdo aos parimetros de rede, notamos que ao contrario da Pt, a
adigdio de Cr na estrutura do Co nfo altera os valores de a e ¢, Talvez a alteragdo ndo
ocorra pois o Cr e o Co séo 4tomos de praticamente mesmo tamanho.

Da mesma forma que ocorre para as derivadas das curvas de remanéncia, a
coexisténcia das fases fcc e hcp pode também ser a causa da estrutura de duplo pico
observada em vérias curvas de AM obtidas para as amostras. Esta estrutura de duplo pico
¢ evidente principalmente nas amostras de CoCrPt, e as amostras 3B-4, 2A-2 e 3A-1, que
tiveram suas curvas de AM determinadas por SQUID, apresentaram esta estrutura. Na
literatura, ndo h4 relatos sobre curvas de AM com 2 picos.

As curvas de AM obtidas para as séries 1A, 2A e 3A, indicam a presenca de

interacSes dipolares fracas entre os graos magnéticos das amostras. O comportamento

ndo interativo ¢ reforgado pelos valores de Hr e H’, das amostras, onde dentro da

incerteza estimada para essas grandezas, H, = H’; para as amostras de CoCrPt e de

CoCrTa. Para as amostras de CoCr, a diferenca entre estes parimetros é pequena (cerca

de 6% em relagdo aos valores de H’ -
apenas a amostra 3A-2 apresentou valores positivos significativos

que 0.1. As derivadas da curvas de remanéncia d/r/dH e

). De todas as amostras analisadas por meio de

curvas de remanéncia,
de AM, sendo estes menores
dId/dH obtidas para essas amostras també
rtamento das interagdes intergr

essas interagdes parecem ndo
a. Existem estudos que indicam uma forte

m revelam um comportamento ndo interativo.

anulares apresentado pelas amostras

Em 0
geral, o comp ser fortemente dependentes

estudadas sdo parecidos. AssITm,
o da camada magneétic

AM com a espessurd d

x interativo. Os fi
) ento nao inter
mai cem o comportan idi
ores favore paradas com as midias pr

uma subcamada de Cr espessa quandO com
gerar fi

(~ 50 nm), podendo, por €85

da co icd
mposi§ a subcamada de Cr, onde as espessuras

~ a A 0
dependéncia do parametr Imes aqui estudados, possuem

oduzidas atualmente

$ivO ]mes magnéticos com baixos niveis de
e mo 1V0,
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interacdo. Midias com i o
in ?d . Oom Interagdes Intergranulares dipolares fracas possuem baixos niveis
ruido, constituin I e
L do um dos principais objetivos da atual tecnologia de gravagdo
magnética digital.

A proposta para trabalhos que dariam sequéncia a este seria a produgio de novas
amostras em fungdo da espessura da subcamada de Cr, uma vez que ja foi reportado que
o comportamento de AM ¢ fortemente dependente deste parAmetro. Poderia se verificar
assim, os motivos dos baixos indices de interagGes intergranulares obtidos pelas amostras
deste trabalho.

Outro ponto interessante a ser abordado em trabalhos futuros seria o estudo das
duas distribui¢bes de coercividade presentes nas amostras estudadas. Talvez um bom
ponto de partida desse estudo, seria a produgfio de uma série de amostras em diferentes
pressdes de base, com o objetivo de alterar a quantidade de impurezas presentes no filme
magnético que podem gerar defeitos na estrutura cristalina ¢ ocasionar o aparecimento da
estrutura fcc.

Medidas temporais de magnetizagdo poderiam ser realizadas com o proposito de
determinarmos o volume de ativagio das amostras em fungdo do campo magnético

aplicado [O’Gra99]. Estas medidas podem nos dar informagdes relacionados ao tamanho

dos gréos e das interagdes entre eles.
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Apéndice 1

Tabela_ A.1: Composigio e es
respectivamente, a variagfio d

Apéndice |

pcssurAa das amostras dos filmes de CoCrPt das s
0s parametros de deposigiio T, e P, da liga magné

éries 2C e 2D, onde temos,

- tica.
Série | Amostra | Parimetro (S:zg;‘:finaﬁda! Camada magnética: Subcamada de Cr
Variante Espessﬁr: € Composigdo e Espessura Espessura
T, (°C) —
2C i 25 | Si0; (38nm) | CoyysCraoqPty; (54nm) | 100 nm
2C-2 250 | SizO7 (39 nm) Co7,5CrPt;7 (54 nm) | 100 nm
2C-3° 300 | idem 2A-3 — n&o foi submetida 4 medidas de RBS
2A-3 350 | SieO10 (40nm) | Coy CrysPtzs (53nm) | 100 nm
2C4 400 | Sis0; (43nm) | CoyysCryePty; (54 nm) | 103 nm
2C-5 450 | Sip07 (40nm) | Coy/Cry Ptg (54 nm) | 100 nm
P, (mTorr)
2D 2A-3 1.0 | SiggO1o (40 nm) | Coy CrasPt;s (53nm) | 100 nm
2D-1 3.0 | Sig307 (38 nm) Co0995Cra13Ptgz (52nm) | 100 nm
2D-2 5.0 | SigO; (38nm) | CozsCryPty;  (52nm) | 100 nm
2D-3 10.0 | Sigs07 (39nm) | Cog97Cry0 1 Ptig2 (47 nm) | 100 nm
Tabela A.2: Composicdo, H, M, M, ¢ S das séries 2C e 2D (CoCrPt).
Série | Amostra | Pardmetro | Composigdo Hc M; M, S
Variante (kOe) | (kemwcm®) | (kemwcem’)
Ts (°C)
2C 2C-1 25 | C0715Cra08Ptr7 0.80 0.57 034 0.60
202 250 | C0715Cra08Pt77 1.37 0.73 0.52 0.70
2C-3° 300 | idem 2A-3 1.06 0.62 0.39 0.62
2A-3 350 | CO71Cra15Ptrs 1.73 082 K e
2C-4 400 | Co715Cra08Ptr7 1.37 060 Wt o7
2C-5 450 | C071Cra1Pleg 113 gt L or
P, (mTorr)
2D 2A-3 1.0 | Co71Crz1.5Ptzs 1fs 052 044 ot
2D-1 3.0 | CozosCra13Ptaz 163 ol 038 ore
2D-2 5.0 | Co703Cr1Ple7 1.32 0.50 0.36 0.
203 10.0 | CosarCraosPhoz |10 2 e
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Tabela. A3: Composig:'ao € espessura das amostras dos fi
respectivamente, a variagdo dos pardmetros de deposicao

Apéndice |

Imes de CoCrTa das séries 3C e 3D, onde temos,

T; e P, da liga magnética.
Série | Amostra | Parametro (szll)-rrlezamada: Camafia magnética: Subcamada de Cr
Variante Esge:;ﬁf: ¢ Composigao e Espessura Espessura
Ts (°C)
3C 3c-1 250 | SigeO10 (36 nm) | Coy35Crys 4Ty o (45nm) | 100 nm
3A-2 350 | SipsOs (38nm) | ConCry,Tays (481nm) | 110 nm
3c-2 400 | SissOs (38nm) | CoCryzTazs (47nm) | 113 nm
3C-3 450 | SigO)9 (36 nm) | Coy35Cry7Taze (44 nm) | 100 nm
Pa (mTorr)
3D 3A-3 1.0 | Si30; (38 nm) Co7Cry15Tays (48 nm) 112 nm
3D-1 3.0 | Sigs07 (40nm) | CosCry ;Tars (44nm) | 100 nm
ap-2 5.0 | Siss07 (40 nm) CoCrz Tazp (44 nm) 100 nm
3D-3° 10.0 | idem 1B-3 — n&o foi submetida @ medidas de RBS

Tabela A.4: Composi¢#o, He, M, M, e S das séries 3C e 3D (CoCrTa).

Série | Amostra | Pardmetro Composigéo He M, M, S
Variante (kOe) (kemu/cm®) | (kemu/cm’)
Ts (°C)
3C 3C-1 250 | C0735Cr23sT a2 1.18 0.47 0.30 0.64
3A-2 350 | C074Craz2Tazs 1.34 0.42 0.27 0.64
3C-2 400 | C0o74Craz2Tazs 1.28 0.41 0.26 0.62
3c-3 450 | CO735Craa7Tazs 1.24 0.36 0.20 0.59
P, (mTorr)
3D 3A-3 1.0 | CozsCraisTazs 1.38 0.42 0.27 0.64
3D-1 3.0 | CozCra12Tazs 1.37 0.48 0.34 0.70
3D-2 50 | CozCraiTaso 1.32 0.46 0.34 0.74
3p-3" 10.0 | idem 1B-3 1.22 0.47 0.34 0.72
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