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Resumo

Este trabalho € focado no estudo experimental de anisotropia magnética em sistemas formados por heteroestruturas
de multicamadas entre W/CoFeB. A investigacdo ¢ feita através de: (i) medidas de carater estrutural para identificar-
mos corretamente as caracteristicas dimensionais, cristalograficas e de composi¢c@o das amostras; (ii) medidas de
magnetizacdo de remanéncia angular e curvas de histeres para a caracterizagdo magnética; (iii) medidas magnetoelé-
tricas, onde foi possivel identificar magnetorresisténcia em diversas amostras estudadas. Para tanto, as amostras
foram depositadas via técnica de Sputtering utilizando mascaras de sombreamento e, posteriormente, passaram
pela técnica de RBS e XRD para que fosse possivel averiguacdo das caracteristicas estruturais das amostras. Estes
resultados nos mostram fortes evidéncias as camadas de W depositadas possuem uma fase metaestavel chamada
de B-W. Na sequéncia, medidas de histerese e magnetizagcdo de remanéncia angular foram realizadas no plano
das amostras, mostrando que amostras com camadas ferromagnéticas de CoFeB abaixo de ~ 1 nm podem possuir
anisotropia magnética perpendicular e, por fim, medidas magnetorresistivas mostraram que os sistemas estudados

neste trabalho possuem magnetorresisténcia variando entre 0, 1% e 0,3%.

Palavras chave: Anisotropia magnética perpendicular, Sputtering, XRD, RBS, Multicamadas de W/CoFeB, Tungs-

ténio na fase beta, Curvas de histerese.



Abstract

This work focuses on the experimental study of magnetic anisotropy in systems formed by heterostructures of
multilayers between W/CoFeB. The investigation is carried out through: (i) structural measurements to accurately
identify the dimensional, crystallographic, and compositional characteristics of the samples; (ii) measurements
of angular remanence magnetization and hysteresis curves for magnetic characterization; (iii) magneto-electric
measurements, where it was possible to identify magnetoresistance in several studied samples. For this purpose, the
samples were deposited using the Sputtering technique with shadow masks and subsequently subjected to RBS and
XRD techniques to investigate the structural characteristics of the samples. These results show strong evidence that
the W target used has a metastable phase called §-W. Subsequently, hysteresis and angular remanence magnetization
measurements were performed in the plane of the samples, showing that samples with ferromagnetic CoFeB layers
below ~ 1 nm may have perpendicular magnetic anisotropy. Finally, magnetoresistive measurements showed that

the systems studied in this work have magnetoresistance varying between 0.1% and 0.3%

Keywords: Perpendicular magnetic anisotropy, Sputtering, XRD, RBS, W/CoFeB multilayers, Beta-phase tungsten,

Hysteresis curves.
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Introducao

Nos dltimos anos foram observados diversos novos fendmenos na drea do nanomagne-
tismo, drea essa que estuda propriedades magnéticas em objetos com dimensdes de ordem nano
e mesoscopica. Dentre esses fendmenos podemos destacar dominios e texturas magnéticas que
surgem em superficies e interfaces de filmes finos metdlicos. Um exemplo importante sdo os
skyrmions, que tratam-se de arranjos de spin topologicamente protegidos com tamanhos nano-
métricos, possuindo propriedades similares a uma particula e que estdo normalmente associados
a interagdo Dzyaloshinskii-Moriya (DMI) [16].

Esse tipo de textura magnética além de estar gerando bastante fascinio desde sua primeira
detec¢do, tem também despertado o interesse na comunidade cientifica por apresentar proprieda-
des bastante interessantes que podem ser aplicadas para a producao de tecnologias baseadas na
spintronica como, por exemplo, memorias magnéticas [17][18]. Para tanto, é necessario que se
consiga primeiramente condicdes adequadas para a geracdo destes skyrmions.

Uma forma de estabilizar skyrmions (e outras texturas magnéticas) € a introdugao da
interacdo de DM ou DMI em camadas e heteroestruturas. Tal interacdo pode surgir na interface
de heteroestruturas de filmes finos ferromagnéticos (FM) e metais pesados (HM) de forte
acoplamento spin-6rbita (SOC) empilhados em multicamadas na disposi¢ao (FM/HM), como por
exemplo, em monocamadas de filmes ultrafinos de ferro (Fe) depositadas em substrato de Ir [19]
e bicamadas de PdFe também sobre substrato de Ir [20]. Nestes sistemas discutidos acima ainda
€ usual o surgimento de anisotropia magnética perpendicular (PMA), isto é, sistemas (filmes
finos) cujo eixo facil de magnetizacdo encontra-se perpendicularmente ao plano da amostra.
Em geral, o surgimento de PMA favorece a existéncia de skyrmions estdveis em temperatura
ambiente [21].

Um sistema que apresenta ambos os efeitos, texturas do tipo skyrmion e PMA, sdo as
heteroestururas formadas pelo empilhamento de camadas ultrafinas de cobalto (Co) e platina
(Pt), com espessuras de cerca de 0,8 nm e 1,2 nm, respectivamente [22][23]. Nestas estruturas o

alto acoplamento spin-6rbita da platina favorece o surgimento de PMA. Ainda nestes sistemas,
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skyrmions magnéticos podem ser induzidos utilizando fortes correntes elétricas polarizadas em
spin [24][25]. Outras heterostruturas que tém sido aplicadas para o mesmo fim sao: multicamadas
de Co/Pd [26], Co/Ni/Pt [27], MgO/CoFeB/Ta/W [28], Ir/Fe/Co/Pt [29], dentre outras. Todos os
sistemas descritos acima podem apresentar efeitos de PMA e a presenca de texturas de spin.

Por outro lado, um sistema do tipo FM/HM possivel sdo as heteroestruturas cujo material
HM ¢€ o tungsténio (W), que também € um metal com forte acoplamento spin-6rbita, e estudos
publicados detectaram PMA em camadas de CoFeB/W, embora o campo anisotrépico fora do
plano seja de baixa magnitude [30]. Entretanto, ao que tudo indica, com o acréscimo de uma
camada de 6xido o campo anisotrépico perpendicular € consideravelmente aumentado [31][32].
No mais, ndo foram encontrados estudos que indiquem a detec¢do de texturas ndo triviais de
spin nesses sistemas.

Quando falamos em aplicagdo tecnoldgica de texturas magnéticas, dois fatores funda-
mentais sdo: a cria¢do e controle destes skyrmions. A deteccdo é relativamente simples, de modo
que o fator determinante até o momento tem sido a criacdo de skyrmions em um dispositivo [1].
Para isso, tem sido utilizado correntes elétricas polarizadas em spin em eletrodos com didmetros
de dezenas de nandmetros, garantindo a existéncia de altas densidades de corrente elétrica, na
ordem de 10(11~12)4 / m? [24][33]. Entretanto, essas altas densidades de corrente dificultam a
implementagdo de tecnologias magnéticas.

Uma situagdo alternativa que tem sido estudada pela comunidade cientifica e pelo Grupo
de Materiais Quanticos do IF/UFRGS, que consiste em utilizar heteroestruturas de materiais fer-
romagnéticos e supercondutores fazendo uso dos vortices magnéticos para a criacdo de skyrmions
[34]. Em um primeiro trabalho publicado, utilizando uma heteroestrutura tipo Nb/Al,O3/Co, foi
mostrado que os vortices supercondutores podem ser impressos na camada ferromagnética, mas
esta impressao ocorre apenas em baixas temperaturas. O motivo para a magnetizacdo impressa
ser pouco estavel em altas temperaturas tem relacdo com a forte anisotropia magnética de forma
das camadas ferromagnéticas, a qual cria um eixo facil de magnetiza¢ao no plano. Uma sugestdo
para melhorar a estabilidade das impressdes € trocar a camada FM de Co por um sistema de
heteroestrutura que apresente PMA ou texturas magnéticas com anisotropia fora do plano.

Uma opcgao interessante € utilizar multicamadas de Co/W ou CoFeB/W no lugar de filmes
finos de Co, uma vez que a opcao de W é mais vidvel economicamente que Pt ou Pd. No entanto,
estudos anteriores mostram que o simples empilhamento de W/CoFeB gera efeitos fracos de PMA
[30], mas a possibilidade de crescer camadas de W na fase beta tem renovado a possibilidade de

usar W em heteroestruturas magnéticas, isso porque a fase beta do W tem acoplamento spin-
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orbita ligeiramente maior que a fase alfa (usual) [35][36] e ainda apresenta supercondutividade
em baixas temperaturas [37][38]. Um estudo recente demonstrou que bicamadas de W/CoFeB
apresentam propriedades magnetoelétricas ndo convencionais, como uma magnetorresisténcia
que nao depende do angulo entre a magnetizacdo e a dire¢do da corrente aplicada, mas sim,
da orientacao relativa entre a magnetizacao e a magnetorresisténcia Hall de spin. Esta dltima
trata-se da direcdo em que ocorre o acimulo dos portadores de carga de mesmo spin, causado

pelo efeito Hall de spin [39].

Objetivo

Nesse contexto, o principal objetivo deste trabalho € investigar a preparacio de heteroes-
truturas formadas pelo empilhamento de camadas de cobalto-ferro-boro (CoFeB) e tungsténio
(W), buscando observar possiveis efeitos magnetoelétricos e de anisotropias magnéticas, uma vez
que o W possui um forte acoplamento spin-6rbita e o CoFeB € uma liga metélica ferromagnética.

De maneira mais especifica, seguem os objetivos listados abaixo:

I) Determinacdo das taxas de crescimento do W e do CoFeB;

IT) Preparacdo de amostras de heteroestruturas de filmes finos com diferentes espessuras de

CoFeB;
IIT) Medidas de magnetizacdo para estudo das propriedades magnéticas;

IV) Medidas de magnetorresisténcia para estudo das propriedades magnetoelétricas.

Metodologia

A preparacdo dos filmes foi realizada com a técnica de magnetron sputtering e deu-se
em trés momentos distintos, sendo fabricados trés conjuntos de trés amostras cada, totalizando
nove amostras no trabalho, seis em multicamadas e trés chamadas de referéncia. Os filmes foram
crescidos sobre um substrato de SiO,(100nm)/Si(100).

As amostras foram caracterizadas com a técnica de Espectrometria de Retroespalhamento
de Rutherford (RBS) e Difra¢ao de Raio-X (XRD) com o objetivo de estimar as espessuras e,
consequentemente, as taxa de deposicao, além de suas respectivas estruturas cristalinas.

Para a caracterizacdo magnética fez-se uso da técnica de Magnetometro de Amostra

Vibrante (VSM) a fim de obter a magnetizacdo das amostras, realizando curvas de histerese e
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curva de magnetizacdo remanente angular. Para a caracterizacao elétrica das amostras, foram
preparados seis contatos elétricos em cada filme na disposicdo de uma Barra Hall com o auxilio
de mascaras de deposicdo e cola prata. Desta maneira, foi possivel medir a resisténcia elétrica de
cada amostra com distintos campos magnéticos aplicados.

Fechando essa parte introdutdria, segue a maneira que este texto estd dividido: no
capitulo 1 fala-se brevemente sobre o conhecimento tedrico necessario para compreensdo do que
¢ abordado neste trabalho de conclusdo de curso; no capitulo 2 passamos por uma explica¢ao
breve das principais técnicas utilizadas, desde como as amostras foram preparadas até as técnicas
de caracterizagdo estrutural, elétrica e magnética; no capitulo 3 sdo expostos todos os dados e
resultados obtidos e em seguida € discorrida uma discussdo em cima desses resultados; por fim,

nas conclusdes, sdo expostas as consideracdes finais e perspectivas futuras da pesquisa.



Capitulo 1

Aspectos Teoricos

1.1 Filmes finos e heteroestruturas

Filmes finos sd@o camadas de determinado material depositadas sobre um substrato,
com espessuras infimas, variando desde alguns nandmetros (10~ m) até alguns micrdmetros
(1076 m). Essas camadas sdo utilizadas em uma variedade de aplica¢des como em dispositivos
eletronicos, células solares, sensores e outros. Existem diferentes técnicas para preparar filmes
finos, como por exemplo: deposi¢do por vapor quimico e deposi¢cdo por vapor fisico (PVD).
Entre as técnicas de PVD destacam-se: evaporacdo por feixe de elétrons; epitaxia por feixe
molecular e pulverizacao catddica (ou Sputtering), sendo essa ultima a utilizada neste trabalho
(ver secao 2.1). Cada técnica tem suas vantagens e desvantagens em termos de controle de

espessura, recobrimento, uniformidade e pureza. [40]

Figura 1.1 — Empilhamento de filmes finos formando heteroestruturas de W/CoFeB (metais utilizados neste traba-
1ho).

Ja as heteroestruturas consistem em finas camadas de diferentes materiais depositados
sequencialmente, formando um empilhamento e apresentando diferentes propriedades fisicas
e quimicas. Essas camadas sdo projetadas e fabricadas para terem interfaces bem definidas,
com uma mudanga abrupta na composi¢do ou na estrutura cristalina entre elas, e isso pode
levar a propriedades eletronicas e magnéticas tinicas as quais ndo poderiam ser encontradas
em cada camada individualmente. Heteroestruturas sdo amplamente utilizadas em dispositivos

eletrénicos, como diodos emissores de luz (LEDs), detectores de luz, transistores de efeito
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de campo, dentre outros. Em um transistor de efeito de campo, por exemplo, uma camada
de material semicondutor € depositada em cima de outra camada com uma largura de banda
proibida menor, assim, o empilhamento destes semicondutores propicia a formac¢do de um poco
de potencial na interface que pode ser ou ndo ocupado com elétrons (usando um eletrodo externo)
aumentando a condutividade elétrica da interface. Na figura 1.1 € mostrada uma ilustragdo do

empilhamento de filmes finos formando as heteroestruturas utilizadas neste trabalho.

1.2 Ferromagnetismo

O ferromagnetismo € uma fase da matéria caracterizada pela presenca de uma magnetiza-
cdo espontanea. Materiais que apresentam esta fase t€ém a propriedade de se tornarem magnéticos
de forma permanente, ou seja, mesmo na auséncia de um campo magnético externo eles possuem
uma magnetizagao diferente de zero M # 0) [41]. Entre os principais materiais ferromagnéticos
estdo o ferro, niquel, cobalto, outras ligas metalicas e 6xidos formados destes trés principais
elementos. Este fendmeno é complexo de tal modo que envolve diversos parametros, como a
interacao entre os elétrons, a estrutura cristalina e a temperatura e pressdo do material.

A origem da fase ferromagnética é o ordenamento dos momentos magnéticos do material
(momento de spin e orbitais) decorrentes de interacdes magnéticas de curto e/ou longo alcance
chamadas de interacdes de troca. As interacOes de curto alcance sdo tais que ocorrem entre 0s
spins em atomos adjacentes de um material ferromagnético, ou seja, entre primeiros vizinhos.
Portanto, esse tipo de interacdo ocorre entre pares cuja energia de troca pode ser descrita por
um Hamiltoniano de Heisenberg (equacdo 1.1) [42], que por sua vez é a generalizacdao do
Hamiltoniano efetivo de dois spins para o um sélido formado por N spins localizados em uma

rede.

H=-JY §-§; (1.1

O sinal negativo indica que a situagdo de menor energia, e portanto mais estavel, € a que
os momentos magnéticos de spin adjacentes SieS ; do material ficam alinhados paralelamente.
J € a constante de troca, a qual trata-se de uma medida de magnitude da interacdo magnética
entre os spins adjacentes. Sempre que J > 0 ocorre a fase ferromagnética, resultando em uma
magnetizacao espontanea. Por outro lado, se J < 0 entdo o alinhamento de momentos de spins
anti-paralelos € favorecido, caracterizando uma nova fase chamada de antiferromagnética [43].

Outra interagdo magnética importante € a dipolar magnética, a qual contribui para o

ordenamento de longo alcance ferromagnético. Essa energia € diretamente proporcional ao
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produto dos momentos magnéticos interatdmicos e inversamente proporcional ao cubo da
distancia entre os mesmos, como descrito na equagdo 1.2. E interessante notarmos que a interagao

de troca € consideravelmente mais forte que a dipolar.

i~ [

3

U ~107% eV (1.2)

Como a interacdo dipolar tende a tornar os momentos magnéticos anti-paralelos, o sistema
tende a minimizar ambas as contribui¢des de energia, tanto a de troca quanto a dipolar, criando

assim, dominios como ilustrado na figura 1.2.

(a) (b) ()

Figura 1.2 — Criag¢do de dominios magnéticos em determinados sistemas onde as energias de troca e dipolar sdo
minimizadas.

Os dominios magnéticos sdo regides de tamanho finito e seus momentos magnéticos estao
ordenados de forma ferromagnética, minimizando a energia de troca. Entretanto, esses dominios
possuem vizinhos os quais, por sua vez, possuem a magnetizacao orientada em direcdes distintas,
minimizando a energia dipolar [44]. A existéncia de dominios magnéticos € importante para
entender fendmenos como a coercividade e a histerese magnética, que sdo propriedades chave de
materiais ferromagnéticos utilizados em aplicacdes tecnoldgicas.

De acordo com a teoria de Curie-Weiss [43] a presenca desses dominios afeta a susceptibi-
lidade magnética () do material, que é a medida da "facilidade"com que o material se magnetiza
em resposta a um campo magnético externo. O ferromagnetismo €, também, influenciado pela

temperatura do sistema, de modo que existe uma temperatura critica conhecida como temperatura
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de Curie (T¢), cujo valor € um maximo para que o material permaneca na fase ferromagnética,

como mostrado na equagdo advinda da Lei de Curie-Weiss:

(1.3)

onde C ¢é a constante de Curie caracteristica do material e 7 € a temperatura efetiva do material.
Notemos que de acordo com a equagdo 1.3 mostrada acima, a susceptibilidade magnética é
inversamente proporcional a diferenca de temperatura do sistema e de Curie. Para temperaturas
T < T¢ o material possui um ordenamento magnético decorrente de campo molecular [45]
que atua como se fosse um campo magnético externo, alinhando os momentos magnéticos.
Se o material é aquecido a temperaturas 7 > T¢ entdo o campo molecular é dissipado e os
momentos magnéticos do material ficam alinhados em dire¢des aleatdrias, devido a agitagao
térmica, induzindo uma magnetizagdo liquida nula, de modo que o material assume um fase
chamada de paramagnética. Notemos ainda que a equagdo 1.3 diverge para valores T ~ T¢,

entretanto, o material continua ferromagnético para temperaturas ligeiramente menores que 7.

Figura 1.3 — Dominios magnéticos em um sélido ferromagnético. Em a) temos os dominios alinhados de maneira
aleatdria caracterizando um regime paramagnético € em b) os dominios ordenados, todos spins
alinhados paralelamente, caracterizando um regime ferromagnético.

1.3 Anisotropia Magnética

Anisotropia € um fendmeno que surge em corpos cujas propriedades fisicas diferem
em funcao da direcdo em que medimos tais propriedades. Assim, no magnetismo, existe um
fendmeno que chamamos de anisotropia magnética, o qual ocorre em certos materiais magné-

ticos quando hd uma direcao preferida de magnetizacao. Existem varios tipos de anisotropias
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magnéticas, cada uma com suas préprias caracteristicas e mecanismos subjacentes, das quais

pode-se destacar:

i.

11.

Anisotropia magnetostatica: também conhecida como anisotropia magnética de forma.
Este tipo de anisotropia ocorre em materiais magnéticos devido a sua geometria, ou seja,
ela surge quando a energia de interacao magnética depende da direcao da magnetizacao
em relacdo a forma do material. Esta anisotropia ocorre devido a minimizagdo de energia
magnetostdtica do sistema [40] e, de modo geral, € causada por dois efeitos: o de forma
e o de superficie. O efeito de forma ocorre quando a geometria do material impde uma
direcdo preferencial para a magnetizacdo de corrente das intera¢des dipolares. Ja o efeito de
superficie ocorre quando a presenca de superficies ou interfaces do material afeta a direcao
preferencial da magnetizacdo. Além do mais, a magnitude e a direcdo da anisotropia
magnetostatica dependem crucialmente ndo s6 da geometria do material em questdo, mas
também das suas propriedades magnéticas e, assim, alguns tipos de materiais magnéticos
como: filmes finos; nanoparticulas; anéis; cilindros e fios possuem este tipo de anisotropia
bastante evidenciada, de modo que sao utilizados para diversas aplicacdes incluindo:
sensores magnéticos, discos rigidos, dispositivos de geracdo de energia, etc. Portanto, a
compreensdo da anisotropia magnética de forma é fundamental para o desenvolvimento e
modelagem de novos materiais magnéticos com propriedades ajustdveis para aplicacoes

tecnoldgicas [46].

Anisotropia magnetocristalina: Este tipo de anisotropia magnética ocorre em materiais
magnéticos devido a sua estrutura cristalina. Ela surge quando a energia de interacdo
magnética depende da direcao da magnetizacdo em relac@o aos eixos cristalograficos do
material. A magnetocristalina pode ser classificada em dois tipos principais: uniaxial e
ctibica. Na uniaxial a energia de interacao magnética € minima quando a magnetizacgao esta
ao longo de um eixo cristalografico preferencial, chamado de eixo de féacil de magnetizacao.
Ja na cubica, existem trés eixos cristalograficos equivalentes, logo, a energia € minima
quando a magnetizacdo estd ao longo de qualquer um desses eixos e, portanto, todos os
trés sdo eixos faceis de magnetizacdo. A anisotropia magnética magnetocristalina sofre
influencia de trés fatores: simetria da rede cristalina; interacdes eletronicas e tensoes e
deformacdes internas do material. Ela é um fendmeno importante em diversos materiais

magnéticos, incluindo ligas de FePt, CoPt, NdFeB e outros. A técnica de deposi¢do por
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pulverizacdo magnética (sistema de sputtering, ver sec¢do 2.1) € comumente usada para

produzir filmes finos com anisotropia magnética magnetocristalina controlavel [23].

iii. Anisotropia induzida: Esta anisotropia magnética ocorre em materiais magnéticos devido
a aplicacdo de um campo magnético externo. Isto é, quando um determinado material
magnético € exposto a um forte campo externo, o eixo facil de magnetizagcao acaba sendo
revertido e alinhando-se a dire¢do do campo. A anisotropia induzida pode ser tempordria ou
permanente dependendo do material e da intensidade do campo magnético aplicado [47].
Existem casos em que a anisotropia induzida pode ser revertida quando hé aplicacio de
um campo magnético no sentido oposto. Por outro lado, nos casos em que a intensidade do
campo aplicado € muito alta, a anisotropia € permanente e pode ser utilizada para a criacao
de imds. Algumas das técnicas para induzir a anisotropia magnética incluem: aplicacdo de
um campo magnético externo, deformacao mecanica do material e deposicao de filmes
finos em substratos com diferentes estruturas cristalinas. Por fim, alguns materiais como
ligas de FePt e NiFe exibem anisotropia magnética induzida, onde a magnitude e dire¢do
dependem da orientagdo do campo externo aplicado e das propriedades magnéticas do

material. [48][46]

Existem ainda outros tipos de anisotropias magnéticas, entre elas a anisotropia perpen-
dicular. Trata-se de um tipo especifico de anisotropia magnética que ocorre em filmes finos
magnéticos ou heteroestruturas. A anisotropia magnética perpendicular (PMA) ocorre quando o
eixo facil de magnetizacdo estd alinhado paralelamente ao eixo normal a superficie do material.
Esta anisotropia tem um efeito naturalmente competitivo com a anisotropia de forma. A PMA
€ causada pela interac@o entre os momentos magnéticos de uma camada magnética, proximos
a uma interface, cuja mediacao € dada por elétrons de um metal pesado ndo magnético, que
apresentam forte acoplamento spin-6rbita.

A PMA ¢ importante principalmente para aplica¢des tecnoldgicas para armazenamento de
dados, como discos rigidos e memorias MRAM, onde a orientagdo da magnetizacao perpendicular
€ usada para codificar informagcdes em espagos menores. Outra aplicagdo importante € em
dispositivos magnéticos de baixa poténcia, como osciladores magnéticos, onde a magnetizacao
perpendicular pode ser usada para reduzir a dissipag¢ao de energia. Por fim, alguns sistemas que

exibem a PMA incluem heteroestruturas de Fe/Pt [48], Co/Pt [23], Co/Pd [49], e Co/Ni [50].
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1.4 A interacdo Dzyaloshinskii-Moriya

A interacdo Dzyaloshinskii-Moriya (DMI) [51][52] ocorre entre dois momentos magnéti-
cos de spins, decorrentes do acoplamento spin-Orbita presente no sistema e pode ser descrita pela
equacdo 1.4. Além disso, esta interacdo € antissimétrica em relagdo a comutacao dos momentos
magnéticos, o que significa que ela sé existe na auséncia de simetria de inversdo espacial, isto é,

essencialmente em superficies e interfaces.

-

EDM]:—BU-(S,'XSJ) (14)

O surgimento da DMI € mais pronunciado em interfaces entre um metal ferromagnético
e um metal ndo magnético com forte acoplamento spin-6rbita, uma vez que o acoplamento spin-
orbita € uma interacdo relativistica, que ndo € invariante sob transformacgdes de inversio espacial

e, como resultado, a DMI leva a uma quebra da simetria espelhada em materiais magnéticos.

e
gl \ ( Large SOC

(a) Surgimento da DMI na superficie de um metal. (b) DMI surgindo na interface entre dois metais.

Figura 1.4 — DMI em (a) um material de forte acoplamento spin-6rbita e (b) na interface entre um metal ferromag-
nético e um metal ndo magnético de forte acoplamento spin-6rbita. [1]

Essa interacdo € importante porque ela pode afetar as propriedades magnéticas dos mate-
riais em que ela ocorre, como por exemplo, a DMI pode levar a formacgdo de texturas magnéticas
como os skyrmions (ver sec¢c@o 1.5.1), que sao estruturas topoldgicas em forma de redemoinhos
ou vortice. Estes skyrmions possuem propriedades muito interessantes e promissoras para aplica-
¢des em dispositivos tipo memorias. Além do mais, ela também pode afetar as propriedades de
transporte eletrdnico em materiais magnéticos podendo levar, dentre outras, a anomalia Hall de

spin [53].

1.5 Texturas Magnéticas

Texturas magnéticas sdo padrdes de orientacdo e distribuicdo de magnetizacdo que

se formam em materiais magnéticos. Esses padrdes podem ser observados em escalas micro
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e nanoscopicas, surgindo como resultado de interagdes entre as propriedades magnéticas e
estruturais do material. Um bom exemplo € o estudo realizado em multicamadas de Pt/Co/W,
no qual € possivel visualizar texturas de dominios magnéticos. Este sistema chamou a atencao
dos autores, se destacando de outros similares, por apresentar camadas magneticamente inativas
nas interfaces Co/W e, consequentemente, o acoplamento entre as camadas neste sistema ¢
majoritariamente magnetostatico [53].

A magnetizacdo em um metal magnético, por sua vez, € uma grandeza vetorial que
representa a orientacao e intensidade do momento magnético em cada ponto do material. A
forma como a magnetizagdo € distribuida pode ter um papel crucial nas propriedades fisicas
do material, como coercividade, permeabilidade magnética, anisotropia magnética, entre outras
[54]. Uma textura magnética pode ser caracterizada, ainda, por um conjunto de vetores que
descrevem a orientacdo da magnetizacao em diferentes partes do material. Esses vetores podem
ser mapeados por meio de técnicas de microscopia magnética, como a microscopia de forca
magnética (MFM) e microscopia de Kerr (MOKE - Magneto-optical Kerr Effect).

Existem diversos tipos de texturas magnéticas que ocorrem em materiais ferromagnéticos,

as quais podemos destacar:

1. Texturas de dominio: Sao padrdes onde surgem regides com diferentes direcoes de mag-
netiza¢cdo, chamadas de dominios magnéticos, que se organizam de forma a minimizar a
energia total do sistema [42]. Alguns exemplos de texturas de dominio incluem as texturas

de dominio cruzado, dominio reto e dominio labirinto, este ultimo ilustrado na figura 1.5.

Figura 1.5 — Textura de dominios do tipo labirinto coletada por MFM.[2]

1. Texturas de paredes magnéticas: Este tipo de textura ocorre em materiais com alta ani-
sotropia magnética, como filmes finos ou nanoparticulas magnéticas. Nesses materiais,
a magnetizacdo pode se dividir em regides (dominios) com dire¢des de magnetizacdo

opostas, separadas por paredes magnéticas. Tais paredes podem apresentar diferentes
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formas e estruturas, como paredes de Bloch e de Néel [55]. Abaixo a figura 1.6 ilustra dois

exemplos de paredes de dominio formando texturas magnéticas.
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Figura 1.6 — Mapa de texturas magnéticas formando: em (a) paredes de Néel no plano, em (b) paredes de dominio
fora do plano. Adaptado de [3]

ii1i. Texturas de spin: Sdo padrdes de orientacdo do momento de spin que surgem em sistemas
magnéticos com baixa dimensionalidade, como nanofios magnéticos. Nessas estruturas,

a magnetizacdo pode nao ser bem definida, mas a orientacao do spin do elétron pode
apresentar padrdes bem definidos, como no caso espiral. E interessante salientar que
existem diversas texturas de spin que sdo classificadas como diferentes estruturas, como
bolhas, vértices e skyrmions. A figura 1.7 abaixo mostra tipos especificos de texturas de

spin ndo triviais denominadas de antiskyrmion, meron e antimeron.
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Figura 1.7 — Texturas magnéticas de spin formando padrdes denominados de (a) Meron (b) Antiskyrmion (c)
Antimeron.[4]

iv. Textura de bolhas: Sdo texturas magnéticas de spin que ocorrem em sistemas com fraca

anisotropia magnética. Elas t€m um centro onde a direcdo da magnetizacao € oposta a

S

ey

aooeed

op
saesed

Figura 1.8 — Texturas magnéticas de spin formando padrdes diferentes de bolhas: (a) bolhas do tipo I, sentido
anti-hordrio (b) bolha do tipo II (c) bolha do tipo I com sentido horério.[5]
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direcdo do dominio vizinho e, em torno desse centro, a direcdo da magnetizacdo muda
gradualmente até se alinhar com o dominio vizinho. A figura 1.8 demonstra de forma

bastante ilustrativa os padrdes de bolhas.

v. Texturas de vortice: Os vortices magnéticos surgem em sistemas com simetria circular,
como discos magnéticos ou anéis magnéticos. Nessas estruturas, a magnetizacio pode se
organizar em torno de um centro de vortice, com uma dire¢do de magnetizacdo que gira
no sentido horario ou anti-horério. Existem diferentes tipos de texturas desse tipo, como

vértice multiplo, antivértice e vortice simples, sendo este dltimo ilustrado na figura 1.9

Figura 1.9 — Ilustragdo de uma textura de vértice em estado planar simples.[6]

Outro tipo de textura com forte interesse cientifico e tecnolégico sdo os chamados
skyrmions magnéticos, que ocorrem em filmes finos e materiais com forte anisotropia magnética.
Estes skyrmions possuem propriedades muito interessantes que serdo descritas na subsec¢ao

1.5.1 a seguir.

1.5.1 Skyrmions

Os skyrmions foram propostos em meados dos anos 1960 pelo fisico britanico Tony
Skyrme como uma particula hipotética. No magnetismo, no final dos anos 80, foram propostos
vortices magnéticos termodinamicamente estaveis [56], hoje esses vortices sdo dominios magné-
ticos batizados de skyrmions magnéticos, sendo observados pela primeira vez no ano de 2009
no ferromagneto MnSi [57][58][59]. Desde entdo, estas estruturas magnéticas foram detectadas
em outros sistema ferromagnéticos [60], em sistemas antiferromagnéticos [61] e multiferroicos
[62]. Estas texturas magnéticas apresentam-se, em geral, de duas formas: skyrmions de Bloch e
skyrmions de Néel (ver figura 1.5.1), caracterizados de acordo com a orientacdo da DMI, mas
em ambos 0s casos a orientacdo dos momentos de spin nas bordas € oposta a orientacao do
centro, formando uma estrutura espiralada com os momentos, rotacionando gradualmente ao

longo da direcao radial. A diferenca fundamental entre eles € que nos skyrmions de Bloch os
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spins rotacionam em um plano tangente, logo, perpendicular a dire¢do radial, enquanto que nos

skyrmions de Néel os spins rotacionam no préprio plano radial.
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(a) Skyrmions de Bloch (b) Skyrmions de Néel

Figura 1.10 — Duas das principais formas que os skyrmions se apresentam. Adaptado de [7]

Na fisica do estado s6lido os skyrmions magnéticos sdo vistos como objetos de estudo
com alto potencial para aplicacdo tecnoldgica, especialmente para a spintrénica, uma vez que
possuem uma espécie de protecdo topoldgica, garantindo-lhes uma forte estabilidade contra
perturbacoes. Também sao relativamente estaveis quando comparados, por exemplo, com vortices

ou bolhas magnéticas [16] apesar de terem dimensdes bastante pequenas. A protecdo topoldgica
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Figura 1.11 — Esquematizacdo de uma memdria do tipo Racetrack vertical. Adaptado de [8][9]
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dos skyrmions os tornam promissoras na aplicacdo tecnoldgica de armazenamento de dados,
como por exemplo em memorias do tipo Racetrack (fig. 1.11), uma vez que eles podem codificar
informacdes [17]. Nesse tipo de memoria o skyrmion seria como um bit percorrendo uma pista
de corrida com alta efici€éncia energética, se compararmos com memorias bolha, uma vez que

sd0 necessarias baixas correntes para que ocorra seu deslocamento [18].
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1.6 Magnetorresisténcia e Efeito Hall

Nesta sec¢ao serdo descritos, de maneira breve, os conceitos de efeito Hall ordinario
e andbmalo, Magnetorresisténcia ordindria e anisotropica e, por fim, quais suas aplicagdes em

sistemas que apresentam texturas magnéticas.

1.6.1 Magnetorresisténcia Ordinaria

A magnetorresisténcia ordinaria (MRO) € um fendmeno fisico no qual a resisténcia
elétrica de um material € alterada quando h4 aplicacdo de um campo magnético externo. A MRO
ocorre devido a deflexdo dos elétrons submetidos a um campo magnético externo. Devido ao
surgimento da forca de Lorentz descrita pela equagdo 1.5 hd um aumento de espalhamentos
gerados pelo desvio da trajetéria dos elétrons, logo, € observado um decréscimo na densidade de
corrente que flui no material, gerando, portanto, um aumento na resistividade elétrica. Assim,
pode-se tratar a MRO como a mudancga percentual na resisténcia elétrica de um dado material
quando um campo magnético € aplicado perpendicularmente a dire¢do da corrente elétrica que

flui através dele, como ilustrado na figura (1.12)
F = poq(v x H) (1.5)

onde L é a permeabilidade magnética do vacuo, g € a carga elétrica, v é a velocidade dos elétrons

e H é o campo magnético uniforme aplicado.
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Figura 1.12 — Representacdo esquematica da MRO.

Esse fendmeno foi inicialmente observado em materiais ferromagnéticos como Fe, Ni e
Co, uma vez que esses materiais apresentam uma alta MRO, entretanto, também sdo suscetiveis
a histerese magnética, logo, a resisténcia elétrica ndo retorna imediatamente ao seu valor original
quando o campo magnético € removido. Posteriormente, foi descoberto que outros materiais

como os semicondutores e os metais nio ferromagnéticos também apresentam MRO, embora
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em menor grau e, portanto, a MRO pode aparecer em diversos materiais, independentemente de
serem ou nao magnéticos.
Por fim, define-se a magnitude da magnetorresisténcia de modo que podemos escrever

_ R(H)—R(H=0) AR
MR= = " & (1.6)

sendo R(H) a resisténcia do material quando aplicado um determinado campo magnético ex-
terno H. Outro fator importante é que a MRO deve apresentar um comportamento bastante

caracteristico com o campo externo, seguindo uma rela¢do parabdlica, como mostrado abaixo:

MR oc H? (1.7)

1.6.2 Magnetorresisténcia Anisotropica

A magnetorresisténcia anisotropica (MRA) também é um fendmeno fisico que ocorre em
certos materiais quando sdo expostos a um campo magnético externo. Diferentemente da MRO,
a MRA ¢ caracterizada por uma variacdo da resisténcia elétrica em materiais que apresentem um
magnetizacao espontanea, isto é, em materiais ferromagnéticos. A intensidade da MRA depende
do angulo entre a direcdo liquida da corrente elétrica e a direcao da magnetizacdo do material,

como indicado na 1.13.
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Figura 1.13 — Magnetorresisténcia em funcio do 4ngulo entre o vetor magnetizagio M e densidade de corrente J,
onde o campo externo aplicado é constante e maior que o campo de saturagdo H > H;. Adaptado de
(10]

Uma forma de detectar a MRA € aplicar uma corrente elétrica e um campo magnético em
dire¢des fixas e variar a intensidade do campo magnético. Quando o campo magnético € aplicado
paralelamente a corrente elétrica, o efeito observado é conhecido como magnetorresisténcia
anisotropica longitudinal. Aqui, quando o campo assume os valores dos campos coercivos,

e a magnetizagdo do material comeca a rotacionar, observa-se uma reducao da resistividade



Capitulo 1. Aspectos Teoricos 18

elétrica. Existe outra configuragdo chamada de magnetorresisténcia anisotropica transversal,
na qual trata-se da aplicacdo do campo magnético externo perpendicular a corrente elétrica,
mas ambos (corrente e campo) no plano da amostra. Neste caso, quando o campo induz uma
rotacdo da magnetizacdo € observado um aumento da resistividade elétrica. A figura 1.14 mostra
0 comportamento caracteristico da variacdo da resisténcia do material em questdo em funcdo do

campo magnético externo aplicado.

—
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Magnetic field (O¢)

Figura 1.14 — Representacdo grafica caracteristica da MRA. A linha cheia (pontilhada) corresponde ao campo
aplicado ortogonalmente (longitudinalmente) & corrente na amostra. Adaptado de [11]

Vale ressaltar que a origem microscopica da MRA € o espalhamento eletronico seletivo
em spin causado pela hibridiza¢des s-d em materiais ferromagnéticos e, tal hibridizacao é

fortemente dependente da intensidade do acoplamento spin-6rbita.

1.6.3 Efeito Hall Ordinario

O efeito Hall ou efeito Hall ordinario (OHE) é um fenomeno fisico descoberto por
Edwin Hall em 1879, que ocorre em materiais condutores quando hd uma corrente elétrica
aplicada perpendicularmente a um campo magnético externo. Como consequéncia do campo
aplicado perpendicularmente, os portadores de carga sdo polarizados e sofrem um desvio para as
extremidades laterais da amostra, transversal a corrente aplicada. Esse desvio acaba gerando um
actimulo dos portadores de carga nessas extremidades induzindo um campo elétrico na direcao

transversal a corrente elétrica, denominado campo de Hall, dado por:

Ep = RoJxoH (1.8)

1

g € o coeficiente de Hall, que por sua vez estd atrelado a densidade n dos portadores

onde Ry =

de carga g = te e J, € a densidade de corrente na direcdo x. Por conta disso, € possivel medir
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uma diferenca de potencial, chamada de tensdo de Hall, paralelamente a direcdo do campo
induzido Ep. Portanto, como ilustrado na figura 1.15, a corrente aplicada na amostra, o campo
magnético externo e a tensdo de Hall sdo simultaneamente perpendiculares entre si. Além disso,

a partir da equacao 1.8 define-se da resistividade Hall dada por:

PH = RouoH (1.9)

A tensdo de Hall é diretamente proporcional ao campo magnético externo, a corrente
elétrica aplicada e a densidade de carga dos portadores de carga no material condutor. Esta tensdo
¢ medida inserindo pelo menos dois contatos elétricos nas extremidades laterais da amostra,
transversalmente a corrente aplicada. Estes contatos, por sua vez, sdo posicionados com uma
distancia conhecida, de modo que a tensdo Hall é medida como a diferenca de potencial elétrico

entre esses dois contatos.

=~
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Figura 1.15 — Representagdo esquematica de como é montado o sistema para medir o efeito Hall.

E interessante notarmos ainda que a polaridade da tensdo de Hall depende do tipo de
portador de carga: se o material € um semicondutor tipo n, com elétrons como portadores de
carga, a tensdo de Hall serd negativa, enquanto que se o material € um semicondutor tipo p,
com buracos como portadores de carga, a tensdao de Hall sera positiva. Essas informacdes sao
importantes para entender as propriedades elétricas e magnéticas dos materiais e assim projetar e
fabricar dispositivos eletronicos baseados no efeito Hall, como por exemplo: sensores de campo

magnético, medidores de corrente e velocimetros.
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1.6.4 Efeito Hall Anomalo

Em materiais ferromagnéticos observa-se um comportamento diferente no efeito Hall,
chamado de Efeito Hall Andmalo (AHE, do inglés Anomalous Hall Effect). No AHE, a tensao
de Hall ndo € diretamente proporcional ao campo magnético externo, pois esta tensdo tem uma
contribui¢cdo adicional que ndo pode ser explicada pela teoria cldssica de condugdo elétrica, e

decorre da presenca de uma magnetizacao espontanea. A origem do AHE esta relacionada a

t+++++F ++F ++++ + + +++ +]

Figura 1.16 — Esquematizagdo de como ocorre o Efeito Hall Anémalo

presenca do acoplamento spin-6rbita (fig 1.16) que introduz novos mecanismos de espalhamento
de carga seletivos em spin. Como consequéncia, elétrons com um tipo de spin sdo preferencial-
mente espalhados para uma borda do sistemas, enquanto elétrons com outra projecdo de spin s@o
espalhados para a borda oposta, gerando acimulos de spin nas extremidades. No caso especifico
do AHE, como as quantidades de elétrons com spin up e down sdo assimétricas, o acimulo de
spin € acompanhado de um acimulo de carga e, portanto, gera uma tensdo Hall andomala. A

resistividade Hall pode ser descrita pela equacao 1.10
PH Z‘U()(R()H—{-RSM) (1.10)

onde o segundo termo da expressdo é denominado de efeito Hall andmalo ou extraordinério, o
qual estd atrelado ao coeficiente Hall andmalo R, e a magnitude da magnetizacao do sistema M.
O AHE € uma drea de pesquisa ativa na fisica e € um exemplo de como as propriedades elétricas

e magnéticas dos materiais estdo intimamente ligadas.
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1.6.5 Magnetorresisténcia e Efeito Hall em sistemas com textura magnética

Como vimos anteriormente, a aplicacdo de um campo magnético externo em um de-
terminado material, quando este é submetido a uma corrente elétrica, pode fazer com que sua
resisténcia elétrica seja alterada, onde a magnitude dessa mudanca varia em funcio da orienta¢do
do campo externo. Logo, a MRA pode ser ttil em sistemas com texturas, uma vez que ela é
sensivel a presenca de anisotropias e pode, assim, ser utilizada para mapear as regides do material
com diferentes orientacdes magnéticas e eventualmente detectar uma possivel distribuicdo de
texturas que possa existir em tais regides. O efeito Hall também pode ser utilizado para medir a
magnitude e a orientacao dos campos magnéticos em materiais, sendo sensivel a presenca de
campos magnéticos locais que podem ser gerados por texturas magnéticas em diferentes regides
do material, possibilitando a observagdo de texturas.

Um bom exemplo da utilidade de tais medidas magnetoelétricas € o estudo [34], onde os
autores perceberam ruidos tanto nas medidas de resistividade Hall em fun¢do do campo externo
quanto nas medidas de magnetorresisténcia para os iguais intervalos de campo e temperatura.
Eles atribuem tais oscilagdes nas medidas a picos de tensdo induzidos sucessivamente, os quais
sao gerados pela penetragdo abrupta dos dendritos de fluxo magnético, podendo transportar
cerca de 100 texturas de vortices. Segundo os autores, essa seria uma quantidade de vortices

magnéticos capaz de gerar picos de tensdo de 1 uV, sendo facilmente detectaveis.



Capitulo 2

Técnicas Experimentais

Neste capitulo serd feita uma breve abordagem sobre as técnicas experimentais utilizadas

neste trabalho, desde a fabricagdo até a caracterizagao dos filmes finos.

2.1 Sistema de Sputtering

Esta é uma técnica utilizada para a fabricac@o de filmes finos baseada no processo de
deposicao por vapor fisico. Nesta técnica, o vapor fisico de um material é gerado em um alvo
e é arremessado (em uma espécie de pulverizagdo) sobre um substrato formando o filme fino.
O processo de geracdo do vapor € através de desbastamento por plasma. Para isso, a deposicao

ocorre em uma atmosfera controlada de um gas inerte, permitindo a geracdo de plasma. Os
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Figura 2.1 — Esquematizagdo interna da cAmara a vicuo de um sistema de deposicdo por Sputtering. Na parte
superior da imagem estdo dispostos os tipos de fontes que podemos utilizar no processo. [12]

ions positivos desse gds inerte, em geral argdnio, devido a um campo elétrico sdo atraidos até

o alvo com velocidades suficientemente altas, de modo que a transferéncia de momento para
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os dtomos do alvo € alta o suficiente para que esses dtomos sejam ejetados e pulverizados no
substrato formando o filme fino. Para um melhor entendimento do processo, a imagem na Figura
2.1 ilustra de forma simplificada o processo que € realizado dentro da camara.

Na realizacdo deste trabalho utilizou-se um Sputtering cuja cAmara dispde de até seis
canhdes simultaneos (fixos) e cinco porta amostras (moéveis), além de um shutter (mecanismo
que € localizado entre os canhdes e os porta amostras, com o intuito de bloquear a deposi¢ao de
determinado material quando ha mais de um canhdo ligado simultaneamente). Essa camara é
evacuada através de duas bombas de vacuo: uma mecinica e uma difusora, conectadas em série,
permitindo atingir uma pressio de base na ordem de 107 Torr. A cAmara possui um controle de
movimento automdtico dos porta amostras e shutter, assim, € possivel programar a velocidade de
rotacdo dos porta amostras e controlar o tempo de deposi¢do de cada material na fabricacdo das

heteroestruturas, garantindo maior precisao da espessura dos filmes.

2.2 Espectroscopia de Retroespalhamento de Rutherford (RBS)

A espectroscopia de retroespalhamento de Rutherford - RBS (Rutherford Backscattering
Spectroscopy) - € uma técnica bastante difundida e muito utilizada na caracterizagdo fisica de
filmes finos. Essa € uma técnica nao destrutiva e baseia-se em um feixe de particulas o que
bombardeiam a amostra, de modo que essas particulas eventualmente se chocam com os nucleos

atdmicos e sdo retroespalhadas.

Collimator
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Figura 2.2 — Esquematizacio do processo utilizado para a técnica de RBS. [13]

A técnica consiste em medir a quantidade e a energia das particulas & que sao espalhadas



Capitulo 2. Técnicas Experimentais 24

num angulo de aproximadamente 165° em relacdo a direcdo de incidéncia do feixe. Uma vez
que o feixe ¢ monoenergético e a energia de incidéncia é bem controlada, a medida da energia
do feixe espalhado informa o quanto de energia as particulas perderam nas colisdes eldsticas e
ineldsticas, assim, € possivel estimar a composi¢ao quimica e a espessura dos filmes. A figura
2.2 ilustra de forma simplificada como a técnica funciona.

As particulas o que chegam aos detectores t€m sua energia medida e separada em canais.
Em seguida, hd um processador de multicanais que faz a contagem de particulas em cada
canal gerando um espectro. E necessario realizar a calibragio do equipamento usando algum
padrao cuja composi¢ao quimica e espessura sejam previamente conhecidos. Essa calibracao
€ necessdria para determinar a energia referente a cada um dos canais de medida. Em geral se

utiliza algum material pesado, como o ouro, para fins de calibracao.

2.3 Difragdo de Raios-X (XRD)

A Difragdo de Raios-X (X-Ray Diffraction - XRD) é uma técnica nao destrutiva de
caracterizacdo estrutural, onde pode-se extrair diversas informagdes de materiais, como por
exemplo: estrutura cristalina, qualidade cristalogréfica, texturas, deformacdes, desordem crista-
lina e tamanho dos graos [63]. Como o préprio nome sugere, utiliza o fendmeno de difracdo de
feixes monocromadticos, que sdo espalhados devido ao espacamento (dj;) entre os planos da
rede (fig 2.3), gerando um padrio de difragdo que € caracteristico da estrutura cristalina. Pode-se

entender esta técnica através da lei de Bragg, descrita na equacdo 2.1:
nA = 2dhkl sin(@) (2.1)

onde n é um ndmero inteiro, A é o comprimento de onda do feixe de raio-X, 2dj, sin (6)
¢ a diferenca de caminho percorrido pelos feixes refletidos em diferentes planos cristalinos
consecutivos, € 8 € o angulo de difracdo. A origem da Lei de Bragg pode ser melhor entendida
observando a Figura 2.3.

Quando h4 interferéncia construtiva a diferenca de caminho é um multiplo inteiro do
comprimento de onda do feixe, como mostrado na equagdo 2.1, neste caso observa-se um pico no
padrdo de raio-X. Conhecendo o comprimento de onda do feixe de raio-X, podemos determinar
a distancia entre os planos da rede e, assim, inferir os parametros de rede da amostra, dentre

outras caracteristicas estruturais mencionadas anteriormente.
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/o' Jdsine

Figura 2.3 — Lei de Bragg aplicada em dois planos sucessivos da rede cristalina. Adaptado de [14]

2.4 Magnetometro de Amostra Vibrante (VSM)

O Magnetdometro de Amostra Vibrante - VSM (Vibrating Sample Magnetometer) - é
uma técnica de caracterizacdo magnética de amostras que ¢ amplamente utilizado devido a sua

simplicidade de funcionamento [64].

Vibration unit

Pick-up colis e Sample holder

\ = - Electromagnet

— Sample

— Hall sensor

Figura 2.4 — Esquematizacdo simplificada de um VSM. [15]

O aparelho funciona baseado em detectar a indugdo elétrica, em uma bobina metalica,
causada pela vibragdo de uma amostra com certa magnetizacdo. Uma amostra magnetizada gera
um campo magnético interno, que ao vibrar gera uma variagcao temporal do fluxo magnético
através da bobina, produzindo uma corrente elétrica e consequentemente uma tensao na bobina.
A amostra fica inserida entre dois eletroimas que permitem a aplicacdo de um campo magnético
externo, que pode ser usado para magnetizar ou desmagnetizar uma amostra. A figura 2.4
ilustra, de maneira simplificada, a estrutura de um equipamento de VSM. Com este sistema ¢
possivel obter curvas de magnetizacao vs. campo magnético (M x H) e curva de magnetizagdo
vs. angulo de aplicagdo do campo magnético, permitindo estudar parametros como coercividade,

magnetiza¢do remanente e anisotropias magnéticas.
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2.5 Transporte Elétrico

2.5.1 Estrutura das amostras e dos contatos

As amostras foram preparadas utilizando mascaras de sombreamento em seu processo de
fabricagdo, permitindo um posicionamento preciso dos contatos elétricos. Isso garante medidas
de efeito Hall e magnetorresisténcia com resultados mais reprodutiveis e com menos artificios
geométricos. A figura 2.5a mostra uma fotografia onde € possivel observar a presenga de uma
linha de conduc¢do conectada a seis contatos elétricos. Os quadrados grandes sdo "pads"para que
seja possivel contactar as amostras com cola prata. Na figura 2.5b observa-se uma amostra ja

preparada com os contatos elétricos.

(a) Amostra antes de ser fixa- (b) Amostra com os fio fixados com cola prata e com
dos os fios com cola prata. resina para melhor sustentagao.

Figura 2.5 — Fotografia de uma das amostras preparadas, produzida por meio de um microscépio.

O processo de medida elétrica consiste em: aplicar uma corrente elétrica entre os contatos
1 e 6, medir uma diferenca de potencial elétrico entre 2 e 3, que é decorrente da queda de tensao
na amostra gerada pela sua resisténcia elétrica, e medir uma diferenga de potencial elétrico entre
2 e 4, que é decorrente da presenca de efeito Hall. Apds os contatos serem realizados, toda
a amostra era encapsulada com uma resina pldstica para evitar degradacao da amostra e dos
contatos elétricos. As correntes elétricas e as medidas de tensio foram realizadas em bancadas
de caracterizagdes elétricas preparadas no proprio laboratério de pesquisa.

Os processos de medidas estudados nas amostras, e que serdo apresentadas neste trabalho

* Magnetorresisténcia: O plano da amostra € alinhado paralelamente ao campo magnético

gerado por um eletroima (para medir MRA no plano da amostra), em seguida os fios
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conectados a fonte de corrente constante sdao ligados nos devidos contatos 1 e 6. O
voltimetro é ligado aos contatos 2 € 3 ou 4 ¢ 5. A medida de MRA ¢ realizada na
configuracido definida como longitudinal, onde o campo magnético é paralelo com a

direcdo da corrente elétrica.

* Efeito Hall: Nesse caso rotacionamos a haste para que o plano da amostra fique alinhado
perpendicularmente com campo magnético externo, em seguida uma corrente constante é
aplicada nos contatos 1 e 6. O voltimetro € ligado transversalmente a corrente aplicada
na amostra, e portanto, aos contatos 2 € 4 ou 3 e 5. A configuragcdo para medir o efeito
Hall € tal que a corrente aplicada na amostra, o campo magnético externo e a diferenca de

potencial medida sdo simultaneamente perpendiculares entre si.

2.5.2 Método de quatro pontas

O método de quatro pontas ¢ uma técnica de medi¢cdo de resisténcia elétrica que utiliza
quatro terminais de contato para minimizar os efeitos de resisténcias dos contatos elétricos. Essa
técnica € particularmente util em medigdes de baixas resisténcias elétricas, pois a resisténcia dos
cabos de teste e dos terminais de contato pode afetar significativamente o resultado da medigao.
Para realizar a medicdo usando este método, quatro pontos de contato sdo colocados na superficie
da amostra, com dois pontos de contato para a corrente elétrica e outros dois pontos de contato,

independentes, para medir uma diferenca de potencial, como ilustrado na figura 2.6.

Figura 2.6 — Esquematiza¢do da localizacdo dos contatos elétricos, dispostos no formato de uma barra Hall, para
medicdo de resisténcia através do método de quatro pontas. Os indices subscritos em Ry, € Ry,
correspondem respectivamente a direcao da corrente e direcdo da queda de tensdo.
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Ao medir a queda de tensdo na amostra, € importante garantir que os pontos de contato
estejam bem posicionados (simetricamente), além disso, a corrente deve ser ajustada para um
valor que ndo cause danos a amostra, mas que seja suficientemente grande para produzir uma
queda de tensdo detectdvel. Usando o método de quatro pontas, a resisténcia da amostra é
calculada a partir da queda de tensdo medida e da corrente conhecida através da relacio pela lei

de Ohm
_ Vs
i1,6

R (2.2)

onde V; 3 € a queda de tensdo transversal medida na amostra € i1 ¢ a corrente elétrica aplicada
longitudinalmente, ainda, os indices dessas grandezas estdo de acordo com o mostrado na figura

2.5.
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Resultados e Discussoes

Este capitulo serd destinado a apresentacao e discussao dos resultados obtidos neste
trabalho. Assim, este capitulo estd dividido em cinco secdes, (i) calibracdo das taxas de deposicao,
(ii) espessura e composicao das multicamadas, (iii) estrutura cristalina, (iv) estrutura magnética

e (v) medidas magnetoelétricas.

3.1 Preparacdo e Caracterizagdo das Amostras

Para a preparagdo das heteroestruturas foi necessdrio, primeiramente, fabricar filmes

finos dos materiais individualmente, buscando entender as condi¢des e taxas de deposicao.

3.1.1 Calibracdo das Taxas de Deposi¢cao

Foram fabricadas trés amostras de cada componente da heteroestrutura, W e CoFeB, com
diferentes tempos de deposicao para cada amostra, com o intuito de estimar a taxa com que cada
um desses metais sdo depositados. A tabela 3.1 mostra todos os dados relevantes sobre o processo
de deposicdo, como poténcias e pressdes. Vale salientar que para a estimativa dessas taxas fez-se
uso da técnica de RBS que € discutida na sec¢@o 2.2. Com RBS foi possivel inferir a espessura
de cada filme por meio de uma simulacdo que ajusta os dados do espectro, como sd@o mostrados
nas Figuras 3.1a e b. Com o gréfico da espessura em fun¢do do tempo deposicdo, a taxa de
deposicao pode ser encontrada realizando um ajuste linear e obtendo o coeficiente angular, como
mostrado na Figuras 3.1c e d. Todas as amostras foram preparadas sobre 0 mesmo substrato,
Si0,(100nm)/Si(100), que previamente ao processo de fabricacdo das amostras passaram por
um processo de limpeza com detergente, acetona e dlcool isopropilico, sendo duplamente
enxaguados com dgua destilada e secados com nitrogénio. O processo de limpeza dos substratos
€ importante para a remoc¢ao de qualquer tipo de impureza e poeiras, melhorando a aderéncia dos
filmes finos. Os dados de RBS obtidos foram coletados no Laboratério de Implantacao Idnica do

IF/UFRGS e analisados através do software SIMNRA [65][66][67].
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Tabela 3.1 — Dados referentes as amostras de W e CoFeB fabricadas separadamente.

Alvo Amostra l?;:::;’ Poténcia Diferenca Corrente | Espessura Deposicao
(W) de potencial (mA) do filme Tempo Toxa
Camara Gas Ar V) (nm) s) (nmJs)
W 2,00x 1077 [ 2,00x 1073 45,00 - - 7,50 300,00
w W) 2,00 x 10~ 2,00 x 1073 45,00 - - 19,50 600,00 0.035
W) 2,00x 1077 | 2,00 x 1073 45,00 - - 28,60 900,00
CoFeB(4) | 1,20 1077 [ 1,50 x 1073 20,00 320,00 52,00 13,40 300,00
CoFeB CoFeB(¢) | 1,20 1077 [ 1,50x 1073 20,00 320,00 52,00 24,50 595,00 0.036
CoFeBg) | 1,20x 10~ 1,50x 1073 20,00 320,00 52,00 35,10 900,00
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Figura 3.1 — Amostras de (a) W, (b) CoFeB que passaram pela técnica de RBS separadamente. Na parte inferior sdo
apresentadas as taxas de deposi¢do de cada metal, sendo em (c) a taxa do W e (d) do CoFeB.

Um dos parametros da amostra que se deseja obter com a técnica de RBS € a espessura

do filme depositado, logo, diversos espectros foram simulados até encontrar um com bastante

similaridade ao espectro medido. Dessa maneira foi possivel averiguar a espessura dos filmes

depositados em diferentes tempos, como consta na tabela 3.1.

Na tabela 3.2 é apresentada a concentracdo percentual de cada elemento nos filmes finos

de CoFeB. E interessante observar que os resultados percentuais indicam que com o aumento do

tempo de deposi¢do a relacdo Fe/Co tende a diminuir nos filmes de CoFeB, logo, em camadas
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Tabela 3.2 — Quantidade percentual de Fe, Co e B nos filmes finos de CoggFe3oB 1.

Amostra | Fe Co B Relacio Fe/Co
CoFeB(4) | 058 | 0,32 | 0,10 1,81
CoFeB(c) | 056 | 0,34 | 0,10 1,65
CoFeBg) | 0,60 | 0,40 | 0,00 1,50

mais espessas, a quantidade de Co aumenta em relagdo a quantidade de Fe. Como o processo de
deposicdo das trés amostras foi idéntico, exceto pelo tempo de deposicdo, acredita-se que estas

variagOes possam ser decorrentes de nao uniformidades no alvo de deposi¢dao de CoFeB.

3.1.2 Espessura e Composi¢ao das Multicamadas

As preparacdes das amostras com heteroestruturas foram realizadas utilizando os mesmos
alvos de W e CoFeB, porém em dois conjuntos diferentes. A cada processo de deposi¢do era
possivel preparar 3 amostras, assim, o primeiro conjunto de trés amostras foi preparado com
as pressoes de base e trabalho, sendo: 6,00 x 10~ Torr e 2,00 x 10~ Torr, respectivamente.
Posteriormente, o segundo conjunto de trés amostras foi preparado com pressdes de 1,00 x
1076 Torre 1,70 x 1073 Torr para as mesmas respectivas pressoes. Foi utilizado Argénio como
o gés inerte, inserido na cAmara com fluxo de cerca de 100 sccm (cm? /minuto). Foram preparadas
seis amostras com o empilhamento disposto da forma [(W (3 nm)/CoFeB(tcopep nm)s /W (3 nm)]
onde tcore.g = 1,0; 1,25; 1,5; 1,75; 2,0; 2,25 nm, com as demais caracteristicas listadas na

tabela 3.3.

Tabela 3.3 — Dados referentes as amostras fabricadas em heteroestruturas [(W /CoFeB)s /W].

Pressao Poténcia d]e)gg::::ggl Corrente Esseﬁsls;:a Tempo
Amostra (Torr) W) (V) (mA) (nm) ®

Camara Gas Ar W CoFeB W CoFeB | W [ CoFeB W CoFeB W CoFeB
W 3)/CoFeB, g) 6,00 x 10~ 2,00 x 1073 | 45,00 20,00 - 320,00 - 52,00 3,00 1,00 85,70 27,60
W (3)/CoFeB i »5) 1,00 x 10°© 1,70x 1073 | 45,00 20,00 - 320,00 - 52,00 3,00 1,25 85,70 34,53
W3)/CoFeB; 5) 6,00 x 10~ 2,00 x 1073 | 45,00 20,00 - 320,00 - 52,00 3,00 1,50 85,70 41,40
W3)/CoFeBy; 75) 1,00 x 10° 1,70 x 1073 | 45,00 20,00 - 320,00 - 52,00 3,00 1,75 85,70 48,34
W 3)/CoFeB 5 9 6,00 x 10~ 2,00 x 1073 | 45,00 20,00 - 320,00 - 52,00 3,00 2,00 85,70 55,25
W (3)/CoFeB 355) 1,00 x 10° 1,70 x 1073 | 45,00 20,00 - 320,00 - 52,00 3,00 2,25 85,70 62,15

Foram também preparadas trés amostras de referéncia, com o empilhamento de W e
CoFeB na disposi¢ao (W (3 nm)/CoFeB(tcorep nm) /W (3 nm), sendo: tcorep = 3,0; 4,5; 6,0 nm.
Se notarmos, isso se trata de espessuras de CoFeB referentes a soma de todas as camadas desse
metal nas amostras W 3)/CoFeB | o), W (3)/CoFeB ; 5y ¢ W (3)/CoFeB, o). Essas amostras sdo
importantes para separar os efeitos decorrentes do volume do material ferromagnético dos efeitos
decorrentes da interfaces introduzidas pelo empilhamento com W. Segue abaixo a tabela 3.4 com

os dados referentes a deposicdo das trés amostras de referéncia.
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Tabela 3.4 — Dados referentes as amostras de referéncia em heteroestruturas [W /CoFeB/W].
= P Diferenca Espessura
Pressao Poténcia . Corrente Tempo
Amostra (Torr) (W) de potencial (mA) d‘(’lf;';‘e )

Camara Gas Ar W CoFeB | W [ CoFeB | W | CoFeB W CoFeB W CoFeB
W3)/CoFeB3 g | 7,50x10 7 | 1,60x10° | 4500 | 20,00 | - | 32000 | - | 5200 | 300 | 300 | 8570 | 8287
W (3)/CoFeB(ys) | 7,50x 107 | 1,60x10° | 45,00 | 20,00 32000 | - | 5200 | 300 | 450 | 8570 | 12431
W 3)/CoFeBsg) | 7,50x10 7 | 1,60x10° | 45,00 | 20,00 32000 | - | 5200 | 300 | 600 | 8570 | 165,75

As nove heteroestruturas, 3 referéncias e 6 amostras, foram submetidas a analise de

RBS cuja figura 3.2 mostra as curvas medidas e simuladas no software SIMNRA. Em todas as

curvas podemos ver o mesmo padrdo, onde trés regides bem definidas aparecem, sendo elas:

uma elevacgado correspondente ao substrato de Si, no canto esquerdo de cada imagem; um pico

pequeno na parte central que identifica a presenca das camadas de CoFeB; um pico de maior

amplitude na direita que diz respeito a presenca de W.

E interessante notarmos que muito embora sempre haja uma uma grande diferenca entre

os picos do W e do CoFeB, notoriamente podemos ver que hd um aumento na quantidade de

CoFeB em cada amostra.
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Figura 3.2 — Medidas de RBS das multicamadas juntamente com o ajuste simulado de acordo com os parametros
selecionados.

Ainda com a simulag@o, foi possivel também estimar as espessuras de W e de CoFeB em

cada amostra, cujos resultados sdo apresentados na tabela 3.5 (amostras em multicamadas) e 3.6
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(amostras de referéncia, onde uma tnica camada de CoFeB foi sanduichada entre camadas de
W). Nestas tabelas estao listadas as espessuras nominais, de acordo com as taxas de calibragao,
as espessuras medidas com RBS e as espessuras totais (nominais € medidas) que sdo a soma
das espessuras de W e CoFeB nas amostras. E importante ressaltar que os valores na tabela
3.5 foram obtidos simulando uma tnica camada de (W),/(CoFeB),, e separando em espessuras
equivalentes para cada camada a partir dos valores determinados de x e y e considerando as

respectivas densidades de massa volumétrica.

Tabela 3.5 — Espessuras de W e CoFeB medidas nas multicamadas pela técnica de RBS.

Espessura (nm)
Amostra Nominal Medida Total %
w CoFeB | Total W, CoFeB, | Total
W 3)/CoFeBy; o) 12,00 3,00 15,00 9,54 2,18 11,72 0,78
W 3)/CoFeBy »5) 12,00 3,75 15,75 8,79 2,93 11,72 0,74
W3)/CoFeBy; 5 12,00 4,50 16,50 | 10,50 4,04 14,54 0,88
W 3)/CoFeBy 75) 12,00 5,75 17,75 | 10,88 5,23 16,11 0,91
W3)/CoFeB, o) 12,00 6,00 18,00 | 11,44 6,38 17,82 0,99
W 3)/CoFeB 3 55) 12,00 6,75 18,75 8,79 5,52 14,31 0,76

Tabela 3.6 — Espessuras de W e CoFeB medidas nas amostras de referéncia pela técnica de RBS.

Espessura (nm)
Amostra Nominal Medida Total 1\1\;1( ‘ff,’l
W CoFeB | Total W, CoFeB, | Total
W3)/CoFeB3 ) | 6,00 3,00 9,00 3,76 2,58 6,34 0,70
W3)/CoFeByys5) | 6,00 4,50 10,50 | 4,49 4,23 8,72 0,83
W(3)/CoFeBsg) | 6,00 6,00 12,00 | 4,72 5,70 10,42 0,87

Outro fator importante é que a relacdao entre Co e Fe nao € constante nas amostras
preparadas, como pode ser observado na tabela 3.7. Estes valores sdo, em geral, inferiores
em relacdo aos valores esperados do alvo de deposicao: de 4% a 15% menores. Para estas
heteroestruturas, a relacao entre Fe/Co ndo parece possuir uma dependéncia com a espessura
dos filmes ou com o conjunto de deposi¢ao, o que pode ser um indicativo de que as diferentes

relacdes Fe/Co encontradas possam ser decorrentes de ndo uniformidades no alvo de deposi¢do.

Tabela 3.7 — Comparag@o entre as propor¢des das amostras de multicamadas e nominais do alvo de CozgFegoB 0.

Componentes Relacio
Amostra da amostra (%) Fe/Co Relacio %
W Co Fe B Medida | Alvo
W(3)/CoFeB(; gy | 46,00 | 5,00 9,50 | 39,50 1,90 0,95
W3)/CoFeB(125) | 37,00 [ 6,00 [ 11,00 [ 46,00 1,83 0,92
W3)/CoFeB(;5) [ 51,00 | 10,00 | 17,00 | 22,00 1,70 0,85
W3)/CoFeB(; 75y | 59,00 | 14,00 | 25,00 [ 2,00 1,79 0,89
W (3)/CoFeBp) | 56,00 | 1500 | 28,00 | 1,00 187 | 200 0,93
W3)/CoFeB(5,5) | 37,00 | 11,00 | 21,00 | 30,50 1,91 0,95
W 3)/CoFeB3 ) 18,00 | 6,00 | 11,00 | 65,00 1,83 0,92
W3)/CoFeB(y5) | 27,00 | 12,00 | 23,00 | 38,00 1,92 0,96
W(3)/CoFeBsg) | 24,00 | 14,00 | 25,00 | 37,50 1,79 0,89
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3.1.3 Estrutura Cristalina

A partir de medidas com difracdo de raio-x, realizadas no modo de incidéncia rasante com
angulo de incidéncia de 1,0°, foi possivel analisar a estrutura cristalina das camadas depositadas

neste trabalho. Os difratogramas sdo apresentados na Figura 3.3.
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Figura 3.3 — Difratogramas de Raio-X evidenciando a fase beta do W.

No gréfico da Figura 3.3 € apresentado o difratograma de uma amostras identificada
como Wg, em ciano, que € um filme fino de tungsténio de cerca de 80 nm utilizada em um
trabalho anterior onde se buscava estudar propriedades supercondutoras da fase beta do W. Esse
difratograma mostra claramente a posicao dos picos de difracdo desta fase beta, localizados em
(200), (210) e (211). A fase beta do tungsténio (-W) é uma fase metaestavel que possui um
acoplamento spin-Orbita ligeiramente maior que a fase o, podendo ainda apresentar o efeito Hall

de spin [68]. Na figura 3.3 em azul é apresentado o difratograma de uma camada pura de W,
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com cerca de 30 nm, depositada nas mesma condi¢des que as heteroestruturas. Notemos que a
camada de W possui os mesmos picos que a amostra W, e portanto, indicando a presenca da
fase beta. A curva em preto apresenta o padrdo de difracao para uma camada pura de CoFeB de
aproximadamente 35 nm, onde vemos surgir um padrdo de picos entre 54° e 58° que poderia
estar relacionado a uma possivel fase ortorrdmbica para o composto CoggFes0B2g, com grupo
espacial Fmmm [69]. Entretanto, ndo € possivel confirmar a presenca de fases cristalinas nesta
camada de CoFeB. Na amostra com multicamadas de W/CoFeB, em verde, pode-se identificar
os picos da fase beta do tungsténio, além de também ser observado o mesmo padrio encontrado
para o CoFeB, entre 54° e 58°. Por fim, para a amostra de referéncia preparada com 6 nm de
CoFeB sanduichado por camadas de 3 nm de W, o difratograma que pode ser observado na curva
vermelha da Figura 3.3 ndo apresenta os picos da fase beta do W, o que pode estar relacionado
as espessuras muito pequenos da camada, mas o padrao do CoFeB permanece observavel na

referéncia.

3.1.4 Estrutura Magnética

As medidas de magnetizacdo das amostras foram feitas com um equipamento de VSM do
Laboratério de Magnetismo (LAM) do instituto de fisica da UFRGS. Através dele, primeiramente
foram feitas medidas de magnetizacdo em funcdo do campo magnético (curvas de histerese) para
observar o comportamento das amostras sob efeito de campo e como as diferentes configuracdes
de multicamadas podem interferir nesse comportamento. A figura 3.4a mostra as curvas de

histerese das amostras de heteroestruturas e a Figura 3.4b das amostras de referéncia.
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Figura 3.4 — Curvas de histerese das nove amostras preparadas. Em (a) estdo dispostas as curvas refe-
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Podemos notar na figura 3.4a que a amostra W 3)/CoFeB | o) possui um campo coercivo
bastante alto em relagdo as demais amostras, além de que possui uma magnetiza¢do remanente
baixa, logo, € uma amostra, ao que tudo indica, mais dificil de ser magnetizada e retém muito
pouca magnetizacdo quando o campo externo € removido. Pode-se atrelar esse comportamento a
pequena espessura do CoFeB na amostra. A amostra W 3)/CoFeB; »5) se mostra interessante
pois podemos ver que ela possui uma magnetizagdo remanente maior e coercividade menor
que a amostra W 3y/CoFeB j 5), mesmo essa tltima tendo uma espessura total de CoFeB maior.
Podemos num primeiro momento justificar esse comportamento devido a proporc¢ao Fe/Co delas,
uma vez que a W 3)/CoFeBj 5y tem maior teor de Fe.

Ainda, na Figura 3.4b, as curvas de histerese das amostras de referéncia, cujo comporta-
mento € bastante sistematico, mostram a magnetiza¢ao remanente aumentando ao passo que a

espessura da camada ferromagnética também aumenta.

Tabela 3.8 — Rela¢@o da magnetizacdo de saturag@o de cada amostra em func¢io da quantidade de CoFeB e proporcdo
Fe/Co em cada amostra.

Espessura Propor¢ao 5

Amostra CoFeB (nm) Fe/Co emu/cm

W 3)/CoFeB 1 o) 2,18 1,90 803,14
W 3)/CoFeB 1 »5) 2,93 1,83 1317,01
W 3)/CoFeBy 5 4,04 1,70 1692,48
W(3)/COFCB(|)75) 5,23 1,79 1062,38
W 3)/CoFeB 5 o) 6,38 1,87 1301,38
W3)/CoFeB 3 55) 5,52 1,91 2017,71
W3)/CoFeB 3 o) 2,58 1,83 1722,69
W3)/CoFeB 4 5) 4,23 1,92 1665,82
W 3)/CoFeB 4 0) 5,70 1,79 1887,51

Para uma melhor andlise da espessura da componente ferromagnética, da propor¢ao
Fe/Co e da magnetizacdo de saturacdo de cada uma das amostras, podemos consultar a tabela
3.8. Baseando-se nos valores contidos nesta tabela, foram criados graficos comparativos entre o
comportamento magnético das amostras com heteroestruturas e referéncias, com espessuras pro-
ximas de CoFeB, como mostrado na figura 3.5. Em (a) compara-se as amostras W 3)/CoFeBj »s)
(azul) e W 3)/CoFeB 3 o) (verde), que mostra que a introdugéo de camadas de W pouco altera a
magnetiza¢do remanente, mas fortemente altera a coercividade das camadas.

Na Figura 3.5b compara-se as curvas referentes as amostras W 3)/CoFeB j 75) (azul) e
W 3)/CoFeB ¢ ¢ (verde), cujas camadas de CoFeB possuem respectivamente espessuras totais
de 5,23 ¢ 5,70 nm e relacao Fe/Co de 1,79 para ambas. Neste caso a Unica diferenca entre as
curva € uma pequena redu¢cdo na magnetizacao de remanéncia.

Além dos loops de histerese, também foram realizadas medidas de magnetizacao de

remanéncia angular (ARM). Nesta medida, um campo externo € aplicado no plano das camadas
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Figura 3.5 — Comparagdo das curvas de histerese entre amostras de espessuras medidas com proximidade de CoFeB.

com uma alta intensidade, neste caso, 20 kOe mantido por 2s e depois removido, a magnetizagdo
remanente € entdo medida. Apods realizada a medida, a amostra € rotacionada e o procedimento
¢ realizado novamente. Esta andlise permite estudar ou identificar se a amostra possui alguma
anisotropia magnética no plano. Notemos que devido a simetria nio € necessdrio que a amostra
rotacione completamente, bastam medidas em 180° para que possamos capturar detalhes das
anisotropias na amostra. A figura 3.6 mostra as curvas de ARM também medidas no VSM do
LAM/UFRGS. Todas as curvas estdo normalizadas de 0 a 1 e foram deslocadas verticalmente no
gréfico para garantir uma melhor visualizacio dos dados.

As medidas indicam que ha uma direcao preferencial de magnetizacao, um eixo fécil, no
plano destas amostras, comportamento tipico de um sistema com dominios uniaxiais. O maximo
da magnetizacdo remanente indica a dire¢do do eixo f4cil, neste caso alinhado em Oo. Esta
anisotropia surge decorrente da presenca de linhas de campo magnético durante a deposi¢ao das
amostras, linhas estas, possivelmente remanescentes do canhio de deposi¢do de sputtering. Esta
anisotropia, entretanto, desaparece para a amostra W 3)/CoFeBj ). A auséncia de um eixo fécil
no plano e o alto campo magnético necessdrio para saturar a magnetizacdo, Figura 3.5a, podem
ser indicativos de um alinhamento da magnetizacao fora do plano.

A Figura 3.7a apresenta 0 momento magnético por drea em fun¢do da espessura do
CoFeB, para as amostras preparadas neste trabalho. As amostras foram divididas nos trés
conjuntos de acordo com o processo de deposicao. As linhas continuas apresentam ajustes
lineares dos conjuntos. E notério que ha um crescimento do momento magnético areal em fungéo
da espessura do CoFeB para todos os conjuntos, entretanto, os pontos nao seguem bem um

comportamento linear esperado. Isso se deve ao fato de que junto com o aumento da espessura



Capitulo 3. Resultados e Discussoes 38

4 O L 1 . 1 . 1 . 1 . ' . 1 . 1 . 1 . 1 .1 .1
CoFeB,,,,
iy ,
e i, .
Sk
3,5 - ****** COFeB(G’o) ***n** L
**** T
****** %, h
¥ o *
304 & ..""“. "“.,... S b
Fha¥ o ]
‘..o‘ CoFeB, ;5 o,
oogess® %e0e]
—~ 2,51 « ““ B
o -~ e
3 ““4 ‘444
‘4
G204 “ F
g «4«“ W
‘»
c
(0]
£ 157 CoFeB(1’25) B
o o,
()
o‘ﬂﬁ. .'."o
1 ,0 " .... ...‘. ™~
.. ..
. CoFeBy, .,
o v, .°-.
0,5 _Dw.. Www W o.'._
s o CoFeBig e
T Ty ™ - .
._. T e am "L m N M S T
-. '.. "t L] .l. L -l. - a" - ¥ l; - l-: " '..“'l' L --.
0,0 i . LI T [] . L
rm " rnr nr T rTnr T nrTnr T r T T T

90 -75 60 -45 -30 -15 0 15 30 45 60 75 90
Angulo do campo (°)

Figura 3.6 — Medidas de magnetizacido de remanéncia angular no plano das amostras.

dos filmes, a composi¢do de Fe e Co também foram alteradas, modificando a magnetizagdo das
camadas.

Na Figura 3.7b foi explorada a relagdo da magnetizacdo de saturacdo em funcdo da
propor¢ao Fe/Co nas amostras. Pode-se ver claramente que ndo hd um comportamento sistematico
entre os diferentes conjuntos de amostras. Para as amostras do conjunto de referéncia, curva
em vermelho, o aumento da relacdo Fe/Co leva a uma pequena redugdo da magnetizacdo das
amostras. Ja para as amostras do primeiro conjunto de heteroestruturas, com espessuras de
CoFeB de 1, 1,5 e 2,0 nm, a magnetiza¢do também diminui com o aumento da relagido Fe/Co,
mas de uma forma mais brusca. Ja o terceiro conjunto de heteroestruturas, com espessuras
de CoFeB de 1,25, 1,75 e 2,25 nm o comportamento € ligeiramente contrario ao dos outros
conjuntos. Isso indica que a alteragdo da estequiometria dos filmes nao pode explicar unicamente

as variagOes nas magnetizagoes observadas nestas amostras.
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Figura 3.7 — Medida em (a) de momento magnético por drea em funcdo da espessura de CoFeB e em (b) momento
magnético por volume (magnetizagdo de saturacdio) em fungdo da propor¢do Fe/Co.

3.1.5 Medidas Magnetoelétricas

A seguir, serdo apresentadas as medidas de magnetorresisténcia das amostras, entretanto,
ndo serdo apresentadas as medidas de efeito Hall devido as limita¢cdes de equipamento, pois ndo
foi possivel aplicar um campo magnético alto o suficiente para observar o efeito Hall anomalo.
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Figura 3.8 — Medidas de resisténcia elétrica em funcio da espessura de CoFeB.

As medidas de resistividade elétrica foram todas realizadas em temperatura ambiente
e, seus respectivos comportamentos em fungcdo do aumento da espessura de CoFeB, estio
apresentados na figura 3.8. Observa-se que com o aumento da espessura do CoFeB ocorre um
aumento da resistividade elétrica das amostras, €, além disso, o valor medido da resistividade
€ maior que o valor esperado para os metais independentes, o que € usual em filmes finos. O

aumento da resistividade elétrica ndo esta relacionada somente com o aumento da espessura
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de CoFeB, tampouco com o empilhamento em multicamadas de W, pois vemos este aumento
resistivo ocorrer nas amostras de referéncia (vermelho), as quais t€ém as menores espessuras

totais. Além do mais, pode estar diretamente relacionado com alteragdes na estrutura cristalina

dos filmes de CoFeB.
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Figura 3.9 — Medidas de magnetorresisténcia longitudinal.
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Na Figura 3.9 sdo apresentadas as medidas de magnetorresisténcia longitudinal das
amostras de heteroestruturas e referéncias. Para as amostras do primeiro conjunto de deposi¢ao,
W 3)/CoFeBj o), W(3)/CoFeB; 5y ¢ W (3)/CoFeB, ) os dados apresentaram muito ruido, o
que prejudicou de forma bastante significativa a andlise das medidas, estes dados ndo serdo
apresentados aqui. Na Figura h4 seis graficos, na coluna da esquerda os dados para as amostras
de heteroestruturas: W 3)/CoFeB j »5), W (3)/CoFeB ; 75) ¢ W(3)/CoFeB 3,5y e na coluna da
direita para as amostras de referéncia. A presenca de picos com reduc¢do da resisténcia elétrica
¢ caracteristico de MRA. Para a realizacdo das medidas foram utilizadas correntes elétricas da
ordem de 0,5 a 1 mA.

Pode-se relacionar a MR medida com as espessuras das camadas ferromagnéticas das
amostras, esta andlise é apresentada na Figura 3.10a, onde a curva em azul diz respeito ao
conjunto de amostras com heteroestruturas e em vermelho as amostras de referéncia. A curva em
vermelho possui um comportamento esperado, com a MR reduzindo conforme a espessura de
CoFeB aumenta, entretanto, a curva azul ndo segue o0 mesmo comportamento. Na Figura 3.10b é
apresentada a MR como funcdo da relagcdo entre Fe/Co e, neste caso, fica evidente que a MR
pode ser diretamente correlacionada com tal propor¢ao. O aumento da fracao de Fe nas amostras
parece reduzir a magnetorresisténcia, o que pode ser entendido em termos do acoplamento

spin-Orbita, que € mais intenso no Co que no Fe.
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Figura 3.10 — Variagdo percentual da magnetorresisténcia em func¢do: (a) da espessura do CoFeB; (b) propor¢ao
Fe/Co.
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Conclusoes

O principal objetivo deste trabalho foi a preparacdo e o estudo de heteroestruturas forma-
das pelo empilhamento de camadas de CoFeB e W, buscando observar possiveis anisotropias e/ou
texturas magnéticas, utilizando medidas de magnetizacao e magnetorresisténcia. As estruturas
preparadas apresentam camadas de W com estrutura cristalina ctibica de corpo centrado chamada
de fase beta (8-W), uma fase metaestdvel que favorece o aumento do acoplamento spin-6rbita.

Através das medidas de RBS, podemos perceber que a deposicdo das camadas de CoFeB
tém espessuras menores que as calibradas e ndo apresentam a razdo esperada de Fe/Co com
relacdo ao alvo utilizado na deposi¢do. Foi observado ainda que as propriedades magnéticas e
elétricas dependem tanto da espessura quanto da composi¢ao, o que dificultou a interpretacao
dos resultados.

Na caracterizacao magnética foi possivel identificar, através de curvas de histerese, que a
amostra cuja camada ferromagnética € a mais fina dentre as demais, (W 3)/CoFeB (), apresenta
uma coercividade muito maior, enquanto sua magnetizacao remanente € consideravelmente mais
baixa em relacdo as outras, caracterizando um possivel plano dificil de magnetizar, corroborando
com o que € mostrado nos graficos de ARM.

Foram feitas medidas de magnetorresisténcia variando entre 0,1% e 0,3%, onde a
variagdo percentual do efeito magnetorresistivo das amostras de referéncia apresentou um
comportamento usual em fun¢do da espessura de CoFeB, enquanto as amostras em multi-
camadas: W 3)/CoFeB i 55); W (3)/CoFeB ; 75) € W 3)/CoFeB; »5), mostraram uma possivel
dependéncia nao s6 da espessura de CoFeB, mas também da composi¢ao Fe/Co. Nao foi possivel
entretanto, observar o fenomeno de MR nas amostras em heteroestrutruas W 3)/CoFeB j o),
W 3)/CoFeB | 50) € W 3)/CoFeB 3 ().

Por fim, € interessante a realizacdo de estudos mais detalhados, diminuindo cada vez mais
os intervalos entre espessuras de diferentes amostras, para que seja possivel mapear e identificar

anisotropias no tipo de sistema estudado nesse trabalho.
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