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Resumo

Tratamentos térmicos e irradiagdes com fons He™ foram utilizados para controle do Ex-
change Bias, EB, em filmes finos de Co/IrMn/Cu/Co. Enquanto a dire¢do do campo magnético
aplicado durante o tratamento foi variada, as irradiagdes foram realizadas com campo magnético
aplicado em uma direcao que forma um angulo de 100° com a direcdo do EB. Os resultados
dos tratamentos térmicos realizados com o campo de tratamento nao-paralelo a dire¢do do EB
apresentaram evolucdo de uma estrutura negativamente/negativamente deslocada para uma ne-
gativamente/positivamente deslocada com subciclos defasados em 180° nas amostras em que o
espacador de Cu ndo foi suficientemente espesso para que niao houvesse contato atdmico entre
as camadas ferromagnética (Co) e antiferromagnética (IrMn).

Mesmo com campo magnético baixo, o tratamento térmico com campo aplicado na dire¢ao
do EB resultou, para a amostra sem espacador ndo-magnético, em curvas de histerese com os
subciclos indistinguiveis. Os filmes tratados sob as mesmas condi¢des a exce¢ao do campo
aplicado fora da direcdo do EB apresentaram as fases magnéticas referentes as duas camadas
de Co defasadas. IrradiacOes iOnicas, realizadas sob as condigdes utilizadas neste trabalho,
mostraram-se muito menos efetivas para o controle do efeito.

Embora os tratamentos resultassem em um decréscimo do deslocamento do subciclo refe-
rente a camada de Co depositada sob a de IrMn, os espectros ndo mostraram modificacdes signi-
ficativas nos padroes de difracdo e/ou refletividade. Este resultado demonstra que o supracitado
decréscimo ndo estd relacionado com a interdifusdo entre as camadas, nem com mudangas cris-
talograficas durante o tratamento. Este trabalho propde um modelo intuitivo para interpretacao
do supracitado decréscimo do deslocamento.
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Abstract

Magnetic thermal treatment and irradiation with He™ ions were used to control the Ex-
change Bias, EB, in thin Co/IrMn/Cu/Co films. While the direction of the annealing field was
varied, the irradiation was performed with magnetic field applied always at a direction that
forms 100° with the EB direction. Treatments done with annealing field non-parallel to the
EB direction allowed the whole hysteresis loop to be tuned from a double negatively/negatively
shifted to a double negatively/positively shifted one with the shifts of the subloops in antiphase
for the samples where the Cu spacer is not sufficiently thick to completely separate the ferro-
magnetic (Co) and antiferromagnetic (IrMn) layers.

Even using a low magnetic field, thermal treatment with field applied along the EB direction
led, for the sample without a non-magnetic spacer, to hysteresis loops with practically undistin-
guishable subloops. The sample, annealed using the same conditions but field applied off the
EB direction, showed the magnetic phases of the two Co layers out-of-phase. Ion irradiation,
performed at the conditions used in the present work, showed itself less-effective for such a
control of the effect.

Although the magnetic annealing led to a decrease of the shift of the subloop corresponding
to the Co layer deposited before the IrMn one, the X-ray spectra did not indicate significant
modifications of the diffraction and/or reflectivity patterns. This shows that the above decrease
is neither related to interdiffusion between layers nor to crystallographic changes caused by
the thermal treatments. This work proposes an intuitive model for the interpretation of the
aforementioned shift decrease.



Objetivos

Este trabalho tem como objetivos principais:

e a manipulagdo controlada do exchange dias via tratamento térmico e irradiacdo idnica,

proporcionando aplicacdo dos resultados em sensores lineares de campo magnético;

e 0 estudo do fendmeno em si, de forma a contribuir a comunidade cientifica com novas

propostas para interpretacao dos resultados;

e acompreensdo dos motivos para diferentes resultados dependendo da ordem de deposi¢ao

dos materiais ferromagnético e antiferromagnético.



Introducdo

O fendbmeno exchange bias (EB), ou polarizacdo de troca, resulta do acoplamento entre um

H- 2. Devido sua

ferromagneto (FM) e uma interface nao-compensada antiferromagnética (AF
aplicabilidade em tecnologia de armazenamento de dados e dispositivos magnetoeletronicos,
filmes finos que apresentam EB vém sendo extensivamente estudados nos ultimos anos. O efeito
mais caracteristico relacionado ao EB € o deslocamento do ciclo de histerese, chamado campo
de exchange bias, ao longo do eixo do campo magnético, causado por um torque microscopico

dos spins AF interfaciais agindo sobre os spins do FM. Tratamento térmico> ¥

[5. 6]

e irradiacao
i6nica™ ™', ambos na presenca de campo magnético, sdo as formas mais eficazes de modificar e

controlar o EB.

Via de regra, o deslocamento € dependente da ordem de deposi¢do das camada FM e AF,
sendo que configuragdes FM/AF apresentam maior deslocamento quando comparadas a estru-

turas AF/FM. Um dos possiveis motivos para esta diferenca pode estar relacionado a textura

[7-9]

(111) da camada AF ser maior na primeira configuracao Os tratamentos térmicos, nor-

malmente, diminuem o deslocamento da camada FM depositada sob o material AF, enquanto
aumentam-no para a configuracdo AF/FM. Na literatura, alguns autores julgam ser a interdi-
fusdo entre as camadas o agente desta diminuico no deslocamento na estrutura FM/AF™ '3,

enquanto ha autores que julgam ser a diminui¢ao do grau da textura (111) durante o tratamento

o fator responsdvel por este efeito’” ',

As origens do EB ndo sdo totalmente compreendidas, pois muitos fatores devem ser levados

em conta e muitos materiais e configuracdes apresentam o fendmeno!'!. As controvérsias sio

muitas, tanto que hd um gande nimero de modelos tedricos!®.

. . - . . .~ 172 ~
quantidade de defeitos, sua concentracio e distribuiciol'"; outros contam com a formacio

[21,22]

Alguns levam em conta a

de paredes de dominio durante a reversdo da magnetizagao , € ha modelos que consideram

o tamanho, estabilidade e distribuicdo dos grios AF**?* em materiais policristalinos. Ainda

[25]

ha controvérsias se as interacdes através de espacadores nao-magnéticos sao de curto'™" ou de

[26]

longo™™ alcance.

O escopo deste trabalho € o estudo dos pontos aqui levantados, bem como o controle —

separa¢do ou uniado — de fases em multicamadas bifasicas. Para tal foram escolhidas amostras
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de Co/IrMn/Cu/Co, pois este sistema possui diversas caracteristicas de importancia tecnologica,
tais como: boa resisténcia a corrosdo, alto valor de campo de exchange bias, alta temperatura
de bloqueio e baixa espessura critica do [rMn, além de apresentar duas fases magnéticas distin-
tas. Sensores lineares de campo magnético podem ser construidos em sistemas bifasicos cujas
curvas de histerese apresentem subciclos deslocados negativamente/positivamente no eixo do

campo magnético”’.

Neste trabalho as amostras foram fabricadas via magnetron sputtering e posteriormente
sujeitas a tratamentos térmicos na presenca de baixo campo magnético, onde a dire¢ao do campo
de tratamento fora mudada, e irradiacdo idnica com He™ na presenca da campo magnético alto
fora do sentido do EB. A caracterizacdo magnética foi feita através de medidas de curvas de

magnetizacao.

O trabalho estd organizado da seguinte forma: o primeiro capitulo versa sobre as considera-
coes tedricas dos conceitos basicos sobre as ordens magnéticas FM e AF, anisotropia magnética
e 0 exchange bias, bem como anisotropia roddvel e os modelos teéricos mais relevantes; no
segundo capitulo sdo apresentadas as técnicas e os equipamentos utilizados durante o desenvol-
vimento deste trabalho; o terceiro capitulo apresenta as amostras, bem como sua caracterizagao
estrutural; o quarto capitulo mostra os resultados mais relevantes obtidos e uma breve dis-
cussao destes; e as conclusdes deste trabalho se encontram no quinto capitulo. Referéncias

bibliograficas e apéndices estdo dispostos logo apds o ultimo capitulo.



1 Revisao Teorica

1.1 Ferromagnetismo e Antiferromagnetismo

Materiais que apresentam orientacao espontanea paralela de seus momentos magnéticos
atdmicos, em temperaturas menores que uma temperatura critica, sdo chamados ferromag-
netos (FM). Estes materiais atingem a magnetizacdo de saturagdao (Mg) espontaneamente, ou
seja, mesmo na auséncia de campo magnético externo € possivel que apresentem momento

magnético macroscopico ndo-nulo [conforme ilustrado na figura 1.1(a)].

Entretanto, raramente materiais ferromagnéticos sdo encontrados magnetizados na natu-

2 ..
(28] & cada dominio

reza. Isto se da pelo fato de o FM poder estar dividido em vérios dominios
apresentar seu estado de Mg orientado aleatoriamente, de modo que o momento magnético

macroscopico seja nulo.

( )
n n n
. > >
n n »
a > > >
n » »
> » L
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Figura 1.1: Esquema representativo dos momentos magnéticos nas configuragdes (a) ferromagnética e
(b) antiferromagnética.

2% O momento

A ordem dos momentos magnéticos € definida pela interacdo de troca
magnético microscopico tem origem no spin do elétron e no momento angular total atdomico.
O modelo de Heisenberg € adequado para estudar a interagdo de troca entre d&tomos vizinhos e

descreve uma energia de troca entre dtomos adjacentes da seguinte forma"":

Epx = —2JS;-S; (1.1)

onde J € a constante de interacdo e S; e S; sdo 0os momentos magnéticos totais dos dtomos i e j.
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Se J > 0, o minimo de energia acontece quando os spins alinham-se paralelamente, favorecendo
a ordem ferromagnética. Caso contrario, J < 0, a ordem antiferromagnética, explicada a seguir,

representa o minimo de energia do sistema.

Tratando-se de um FM, a temperatura critica, denominada temperatura de Curie (1¢), €
aquela acima da qual a energia térmica € maior do que a energia de troca. Em outras palavras, a
agitacdo térmica dos spins € suficiente para desordend-los e fazer com que se orientem de forma
aleatdria no volume do material. A figura 1.2 demonstra qualitativamente a magnetizacao de
saturacdo em fungdo da temperatura para um sistema ferromagnético. A magnetizacdo decai
com o aumento da temperatura, pois a agitacao térmica dos momentos magnéticos € aumentada.
Quando T = Tc, a magnetizacdo macroscopica extingui-se e o material apresenta caracteristica

paramagnética.

T

Tc

Figura 1.2: Representacdo ilustrativa da magnetizacdo de um ferromagneto em funcio da temperatura.

Antiferromagnetismo € a configuracdo magnética em que os momentos magnéticos orde-
nam-se, na forma mais simples, antiparalelamente, como representado na figura 1.1(b). Em
campo magnético nulo, esta configuragdo apresenta magnetizacao global nula, pois o sistema
se divide em duas sub-redes de spins opostos. As configuracdes podem ser antissimétricas entre
primeiros vizinhos ou entre camadas atomicas. Ha uma temperatura na qual o material deixa de
ser antiferromagnético (AF) e perde sua ordem magnética, conhecida como temperatura de Néel
(Tn). Assim como T, Ty € a temperatura na qual a agitagdo térmica dos momentos magnéticos
¢ suficiente para que suas orientagcdes tenham direcdes aleatoriamente distribuidas no volume

do material.

1.2 Anisotropia Magnética

Ferromagnetos apresentam uma energia livre que depende da direcdo da magnetizacdo em
relacdo a sua orientacdo espacial®!. Mg assume direcdes preferenciais de maneira a minimi-

zar esta energia e, a medida que Mg muda, esta energia aumenta. Este fendbmeno é chamado
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anisotropia magnética. O estudo da anisotropia magnética € de extrema importancia tanto na

pesquisa bdsica quanto nas aplicacdes tecnoldgicas a ela associadas.

Naturalmente, os materiais apresentam eixos de facil, intermedidria e dificil magnetizacao.
Estes sdo definidos pelo custo energético para orientar a magnetizacdo na sua direcdo. Entre
os fatores mais importantes para a caracteristica anisotrdpica nos materiais magnéticos estao
a anisotropia magnetocristalina, discutida em detalhe na subsecdo 1.2.1, a magnetoelastica
(subsecdo 1.2.2) e a de forma (subsecdo 1.2.3). Ha ainda outros dois tipos de anisotropia
magnética, a anisotropia de troca (exchange anisotropy) a qual serd dedicada uma se¢ao devido
sua relevancia neste trabalho (secdo 1.3), e a anisotropia roddvel que, por estar intimamente

relacionada ao exchange bias, serd apresentada na subsecdo 1.3.1.

1.2.1 Anisotropia Magnetocristalina

Os materiais magnéticos sdo caracterizados por uma anisotropia magnética intrinseca, cha-
mada anisotropia magnetocristalina ou anisotropia magnética cristalina, relacionada com os
eixos de simetria da rede cristalina. Esta anisotropia tem origem nos acoplamentos spin-Orbita
e orbita-rede. Os spins dos elétrons, responsdveis pelo magnetismo, se acoplam com os orbi-
tais cristalinos'® e quando o campo magnético tende a reorientar o spin do elétron também é
alterada a orientacdo de sua 6rbita. Como a Orbita e a rede estdo fortemente acopladas, uma
resisténcia a esta variacdo faz com que seja necessario um campo maior para orientar os spins
fora dos eixos preferenciais, uma vez que a energia do campo magnético deve superar a energia

do acoplamento 6rbita-rede.

O cobalto, material FM estudado neste trabalho, normalmente apresenta estrutura cristalina
hexagonal compacta (h.c.p.). Este tipo de estrutura se caracteriza por exibir um eixo de facil
magnetizacao ao longo do seu eixo hexagonal c¢ e as dire¢des do plano basal sdao igualmente
de dificil magnetizacdo. Este tipo de anisotropia magnetocristalina é o mais simples, chamado
de anisotropia uniaxial. Fenomenologicamente, podemos expressar a energia magnética ani-
sotrépica do Co e de outros materiais que apresentam anisotropia uniaxial como uma série de

poténcias de sen” " da forma:
E,=K!'sen> @+ Kisen* o+ --- | (1.2)
1 2

onde K{' e K3 sdo as constantes de anisotropia uniaxial de primeira e segunda ordem e @ € o
angulo entre a magnetizagdo e o eixo cristalino c¢. Se K{' € maior que zero e Ky > —K{ a energia
tem um minimo em ¢ = 0, indicando que o eixo de facil magnetizacdo € o eixo c¢. Todavia,

dependendo de K e K7, outras formas de anisotropia sdo possiveis. O plano basal pode ser
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um plano de fécil magnetizacdo quando K < —K{ e K{ > 0, ou ainda caso K{ for negativo
juntamente com K3 < — | K}' | /2. Uma terceira forma de anisotropia magnetocristalina é aquela
na qual hd um cone de facil magnetizacdo, ou seja, um angulo @ entre 0 e 90° € aquele que
representa 0 minimo de energia. Esta configuragao acontece quando a condi¢do Ky >| K}’ | /2

¢ satisfeita.

A figura 1.3 representa os eixos de facil e um de dificil magnetizacao para o cobalto h.c.p..
Ao longo do eixo cristalino ¢ encontra-se o eixo ficil, enquanto o plano basal é o plano dificil.

A direita estdo representadas as magnetizacdes em fun¢do de H para ambos 0s casos.

(0001) M
+  Fécil

Dificil

(1010)

Figura 1.3: Diagrama representando os eixos de fécil (vermelho) e dificil (azul) magnetizagdo para o
cobalto h.c.p..

O cobalto ainda pode apresentar estrutura cristalina cubica de face centrada (f.c.c.). Neste
caso, a anisotropia magnetocristalina € dita anisotropia cubica. O ferro (cubico de corpo cen-
trado, b.c.c.) e o niquel (f.c.c.), ferromagnetos naturais, também apresentam este tipo de ani-
sotropia. A energia anisotrépica pode ser descrita pelos cossenos diretores, ¢, 0 € 03, da
magnetizacao em relagdo aos eixos de simetria do cubo. A expressdo para esta energia € dada
da forma:

E.=K{(afo + 0303 +a3of) + K5 (afega3) + -, (1.3)

onde o) = sen@cost, 0p = sen@sen e Oz = cos @, as constantes de anisotropia ctibica de
primeira e segunda ordem sdo Ki e K7, respectivamente, € ¢ e ¥ sdo os angulos polar e azimutal

da magnetizacao em relacao aos eixos cristalinos, como representado na figura 1.4.

1.2.2 Anisotropia Magnetoelastica

Tensdes sobre um material magnético modificam a estrutura cristalina deste e, por sua vez,
causam modificacOes na direcao preferencial da magnetizagdo. Este efeito € inverso ao efeito

de magnetostriccdo, modificacdo das dimensdes da amostra quando submetida a um campo
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(010)

(100)

Figura 1.4: Representacdo da magnetizacdo em relagdo aos eixos cristalinos de um sistema cuibico.

L. 2 . . L, . . . . L.
magnético'””’. A anisotropia magnetoeldstica (anisotropia por stress) tem como origem fisica o
acoplamento spin-Orbita, a mesma origem da anisotropia magnetocristalina, todavia com mag-

nitude muito menor.

Considerando que o coeficiente de magnetostric¢do (k) € isotropico, € possivel obter uma

equacdo simples para a energia associada 2 anisotropia magnetoeldstica por unidade de volume"”’

3
Ene = 3 Ko sen’ B =Ks sen’ B, (1.4)

onde o € a tensdo sobre o material, B é o angulo entre a tensdo e a magnetizagao, e K5 = %K’G

€ a constante de anisotropia magnetoeldstica.

No caso particular de filmes finos, a manifestacio maior da anisotropia magnetoeldstica
acontece quando ha diferenca entre os parametros de rede de materiais adjacentes. O efeito
dos parametros de rede pode ser dividido em dois regimes: caso a diferenca seja pequena, até
uma determinada espessura critica, um dos materiais sofre tensdo enquanto o outro sofre com-
pressdao. Desta forma, ambos atingem um mesmo parametro de rede. Este regime € chamado
de regime coerente. O regime incoerente acontece quando a espessura de uma das camadas
excede a espessura critica. O aumento da espessura causa um acréscimo na energia. A partir de
certa espessura, € energeticamente favordvel o surgimento de discordancias com a finalidade de

.. - . (32
diminuir a tensio no volume do material>?',

1.2.3 Anisotropia de Forma

A resposta magnética dos materiais é dependente, também, da forma destes. As dimensdes
da amostra induzem uma anisotropia que favorece a magnetiza¢ao ao longo do eixo mais longo.

A esta anisotropia é dado o nome de anisotropia de forma e é devida ao campo desmagnetizante
(Hq).
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Um material magnetizado apresenta caracteristicas de um dipolo magnético, conforme ilus-
trado na figura 1.5 para um filme fino. Este dipolo da origem ao campo desmagnetizante, que
recebe este nome por se opor 4 magnetizagdo total do material"".

N N N N N N N N N

. .| tu

S S S S S S S S S

Figura 1.5: Dipolos criados em um filme fino magnetizado perpendicularmente ao plano.

Em filmes finos, onde uma das dimensdes € considerada nula em relacdo as outras duas,
a magnetizacdo, na maior parte dos casos, tem preferéncia em se manter no plano, tendo em
vista que o campo desmagnetizante na direcio normal ao plano é muito grande. O campo

desmagnetizante pode ser expresso por>”!

Hy=- /M, (1.5)

onde .4 € o tensor desmagnetizante. Especialmente em filmes finos, todos os elementos de .4
s@o nulos a excecdo da componente perpendicular ao plano do filme, a qual recebe o valor 1. A
contribui¢do energética por unidade de volume do campo desmagnetizante para um filme fino
pode ser escrita como

1
Eq = E,LLOMg cos’ @, (1.6)
onde ¢ é o angulo formado entre a normal ao plano do filme e a Ms.

A equacdo 1.6 demonstra que a energia do campo desmagnetizante é nulo quando Mg
se mantém no plano do filme, e a equacdo 1.5 mostra que Hy acaba sendo igual a prépria
magnetizacdo em modulo e no sentido inverso, caso esta se oriente perpendicularmente ao

plano. O campo efetivo no interior do material, Hef, consiste na soma dos vetores H e Hy.

1.3 Exchange-Bias

O fendmeno exchange bias,cuja manifestacio mais caracteristica ¢ o deslocamento hori-
zontal do laco de histerese, resulta do acoplamento entre um FM e um AF adjacente. Este efeito
foi observado pela primeira vez na década de 50 em particulas de Co parcialmente oxidadas a
77 K por Meiklejohn e Bean'" %

Para que o deslocamento seja observado, o material AF deve apresentar anisotropia superior
a do material FM. O deslocamento da laco de histerese, conhecido como campo de exchange

bias (Hgp), € causado por um torque microscopico dos spins nao-compensados provenientes
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da camada AF agindo sobre os spins da camada FM. As formas mais eficazes e utilizadas

5. 6], ambos na

para modificar o EB sdo tratamento térmico (annealing)™ ¥ e irradiacdo iénica
presenca de campo magnético. No presente trabalho, ambas formas foram utilizadas e serdo

discutidas em detalhe nas secoes 2.2 e 4.5, respectivamente.

Um modelo intuitivo para o EB, proposto por Meiklejohn e Bean'"?

e reapresentado por
Nogués et al."! (figura 1.6), considera uma bicamada AF/FM. Quando o sistema se encontra
em uma temperatura 7y < 7' < T na presenca de um forte campo magnético Hypy, a camada
AF se encontra no regime paramagnético, sem orientacdo definida para os spins enquanto os
momentos magnéticos da camada FM mantém-se alinhados na direcao de Hyp, [figura 1.6(a)].
Durante o resfriamento na presenca do campo para 7y > T, os spins interfaciais da camada AF
alinham-se aos da camada FM [figura 1.6(b)] e arranjam-se de forma a manter a magnetizagao
total nula. A reversdao do campo magnético tende a girar os spins da camada FM enquanto os
da camada AF mantém-se presos a sua anisotropia. Os momentos magnéticos interfaciais da
camada AF exercem um torque nos spins da camada FM [figura 1.6(c)], exigindo um campo
de maior magnitude para que seja vencido o torque e a camada FM sature magneticamente
[figura 1.6(d)]. Revertendo novamente o campo aplicado, para o mesmo sentido do campo de
resfriamento, o torque exercido pelos spins interfaciais da camada AF favorece a rotacdo dos

spins da camada FM [figura 1.6(e)], pois o estado de equilibrio do sistema € aquele no qual os

momentos magnéticos interfaciais estdo paralelos.
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Figura 1.6: Diagrama simples das configuracdes de spin de uma bicamada AF/FM durante o ciclo de
histeresel .

As configuracdes mostradas na figura 1.6 revelam uma caracteristica “unisentidal”* do EB,

*Em inglés o termo utilizado € unidirectional, indicando direcdo e sentido definidos. A traducio literal deste
termo para a lingua portuguesa indica apenas uma dire¢@o definida, com dois sentidos possiveis.
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porque ha somente um sentido preferencial de acoplamento, aquele no qual os spins interfaciais
estdo alinhados paralelamente no sentido do campo aplicado durante o resfriamento. Uma
expressao fenomenoldgica para a energia da anisotropia de troca (exchange anisotropy) pode

ser escrita da seguinte forma'®”’

Eg = —Jpm/ARCOS Y/, (1.7)

onde Jrv/aF € a constante de acoplamento entre as camadas e y € o angulo entre os spins

interfaciais FM e AF.

Na figura 1.6 as estruturas apresentam configuracdo colinear. Os spins interfaciais estao
alinhados em uma mesma linha. Configuragdes deste tipo podem ser de duas formas dis-
tintas: de interface compensada [quando os spins da camada AF na interface ndo possuem
contribui¢ao magnética, figura 1.7(a)] e de interface nao-compensada [os spins da camada AF

possuem magnetizacao ndo-nula na interface, figura 1.7(b)].

( A 4 A
. . . . . . . .
> > > > | FM > i i i
> > 4 4 > 4 . .
> > > > > > > >
> > > > > > > >
> > > > > > > >
> . . . > . . .
> > > > > > > >
a) p < (b) p <
( A ( A
< |- < |- - |- |- -
< > > > > > >
> < > < < < < <
> > < < < <
< > < . . . . .
< > > > > > >
> < > < AF | < < < <
> > < < < < <
(. J (. J

Figura 1.7: Representacdes esquematicas de interfaces (a) compensada e (b) ndo-compensada

Todavia, para filmes finos policristalinos, como os utilizados neste trabalho, o modelo in-
tuitivo ndo € aplicdvel por dois motivos: 1)ha uma distribui¢do de graos AF em uma interface
rugosa e 2) o material AF utilizado, IrMn, possui alta temperatura de Neel, Ty = 417 °C. Trata-

mentos térmicos a esta temperatura acabariam por destruir as interfaces da amostra.

Um modelo melhorado para filmes policristalinos consiste em considerar filmes de duas
fases magnéticas também policristalinas, FM e AF; e, na interface entre estas fases, hd clus-
ters de spin ordenados ferromagneticamente. Cada cluster se comporta como um dominio FM
e interage com os dominios FM e AF adjacentes por interacdo de troca direta. Estes clus-
ters podem ser, por exemplo, spins AF congelados espontaneamente'”"), ou particulas ferro-
ou ferrimagnéticas duras resultantes de reacdes quimicas na interface AF/FM™. O desloca-
mento da curva de histerese é causado pela fracao de clusters ndo-compensados cujos momen-
tos magnéticos se mantém relativamente fixos durante a reversdo da magnetizagao FM. Durante

o ciclo de histerese, rotacdo reversivel dos spins destes clusters podem acontecer na interface,
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gerando uma parede de dominio parcial no AF. Como no modelo de Mauri ez al.**! (explicado
em detalhe na subsec¢do 1.3.3), cada momento FM sofre rotacdo coerente. Os momentos inter-
faciais AF que acompanham a magnetizacdo da camada FM sdo responsaveis pela anisotropia

roddavel, vista em detalhe na proxima subsec¢ao.

O tratamento térmico € tal que, mesmo abaixo de Ty, ativa termicamente a maioria dos
clusters nao-compensados, fazendo com que estes praticamente se alinhem ao material FM

241 "a menos de uma distribuicio de orientacdes destes

orientado na dire¢do do campo magnético
em torno da direcdo do FM. A figura 1.8 representa o comportamento destes clusters quando

uma amostra € sujeita a um tratamento térmico na presenga de campo magnético.

— s | [

- )
em e

| o | =
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D/ | b [ )| D =

Figura 1.8: Representagdo esquematica da estrutura de uma bicamada AF/FM policristalina. Acima:
corte transversal; abaixo: vista superior. As flechas hachuradas representam os clusters nao-
compensados.

A temperatura critica acima da qual o EB deixa de ser observado é chamada temperatura
de bloqueio (7g). Geralmente, 7z < Tn. A temperatura de bloqueio corresponde a agitacdo
térmica suficientemente grande para que seja vencido o acoplamento entre as camadas FM e
AF. Na literatura é possivel encontrar relagdo entre Ty e a espessura da camada AF!'>?%. Em
sistemas policristalinos, cada grao possui sua propria temperatura de bloqueio e, desta forma, o

sistema é caracterizado por uma distribuicdo de temperaturas de bloqueio'®*.

Nicolodi et al.****! demostraram que filmes com ligas de iridio-manganés acopladas mag-
neticamente com cobalto através de um espacador ndo-magnético com baixa espessura de co-

bre apresentam EB. Isto ocorre porque até uma espessura critica de ~ 1 nm de espacador sua
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camada ndo estd totalmente preenchida. O acoplamento entre os momentos magnéticos das
camadas € feito por pequenas regides onde nao hd espagador (pinholes), os quais sdo preenchi-
dos pelo FM. Como o nimero efetivo de spins FM e AF em contato diminui, o Hgg decresce

rapidamente com o aumento da espessura do espacgador.

Normalmente, o deslocamento do ciclo de histerese varia dependendo da ordem de deposicao
das camadas FM e AF. Estruturas onde o FM fora depositado primeiramente (FM/AF, ou fop-
pinned FM) exibem um Hgp maior que as estruturas onde o AF fora depositado primeiro
(AF/FM, bottom-pinned FM). Esta diferenca acontece porque, na configuracdo AF/FM, o ar-
ranjo aleatério dos dominios magnéticos AF durante o crescimento do filme nio é adequado
para orientar os momentos FM para um sentido preferencial. Na estrutura FM/AF, o cresci-
mento magneticamente orientado da camada FM (por exemplo, durante um processo de mag-
netron sputtering, o campo magnético responsdvel pelo confinamento eletronico interage com
o material) é suficiente para alinhar os spins AF na interface, gerando um EB maior'”!. Outra
possivel razdo para a discrepancia dos valores de Hgp entre as configuracdes fop- e bottom-
pinned FM é de no primeiro caso o grau da textura (111) da camada AF é maior'*!. Quando
ligas de IrMn sdo utilizadas como material AF, a textura (111) é importante para o EB. Nesta
configuragdo os atomos de Mn, responsdveis pelo magnetismo da liga, apresentam uma es-
trutura triangular magneticamente frustrada em cada plano (conforme ilustrado na figura 1.9)
que resulta em um momento magnético que aponta na direcdo (211) na interface, com forte

anisotropia uniaxial®® 3",

Figura 1.9: Estrutura triangular magneticamente frustrada dos spins dos dtomos de Mn. As esferas
escuras representam os atomos de Mn enquanto as claras representam os de Ir. As linhas pretas indicam
os eixos féceis locais e as linhas tracejadas em vermelho a direcdo do spin total no estado fundamental.
Figura retirada da referéncia 37.
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1.3.1 Anisotropia Rodavel

Outro efeito relacionado ao EB é o aumento do campo coercivo (Hc) quando comparados
resultados entre um material que contém a interface FM/AF e outro cujas caracteristicas do
FM sejam as mesmas a excecao do contato atdmico com a camada AF. A anisotropia roddvel,

rotatable anisotropy, RA, pode ser responsavel por este aumento na coercividade.

O aumento de Hc pode ser atribuido aos momentos magnéticos AF na interface FM/AF
que acompanham os momentos FM adjacentes durante o ciclo de histerese. A camada AF
interfacial pode ser dividida em trés partes em relacdo a estabilidade. A primeira parte € a
dos dominios magnéticos pequenos e instaveis. Estes dominios sdo superparamagnéticos e nao
contribuem para Hgg e Hc. Outra parte diz respeito aos dominios maiores, 0os quais possuem
maior estabilidade e sdo os responséveis pelo deslocamento do ciclo de histerese. A udltima
parte desta divisdo considera os dominios de tamanho intermedidrio que nao contribuem para o

EB, mas causam o aumento da coercividade.

Ao estudar o deslocamento isotropico do campo de ressonancia ferromagnética em fungao
do angulo de aplicacdo do campo magnético DC em sistemas que apresentam EB, McMichael
et al®®! propuseram a anisotropia rodavel na forma Mgy - Hra, onde Mgy € a magnetizagdo
do FM e Hgrp € o campo efetivo associado a RA. Estes dominios intermedidrios acompanham
os momentos FM adjacentes. O acoplamento FM com os dominios “roddveis” AF fazem com
que o primeiro sofra uma espécie de anisotropia unidirecional adicional cuja dire¢do €, normal-

mente, a direcao do campo aplicado.

O modelo de McMichael ndo € adequado quando processos irreversiveis de magnetizagao
sdo considerados. Com a finalidade de explicar a RA em processos irreversiveis, bem como a
sua dependéncia com a temperatura, Geshev et al.”*” propuseram um modelo fenomenolégico
que considera uma distribui¢ao de eixos faceis AF. Este modelo considera também que o FM
pode estar dividido em dominios, cada um acoplado com um tnico dominio AF estavel. Neste

modelo, a energia associada a anisotropia roddvel pode ser descrita da seguinte forma:

Erp = Kpa | —M° 2 (1.8)

onde Kra a constante de anisotropia roddvel e / € o vetor unitario que indica a dire¢do do campo

aplicado.
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1.3.2 Modelos Teoricos

Desde o descobrimento do fenomeno de EB, modelos para tentar explicid-lo vém sendo de-
senvolvidos. Um dos grandes problemas para uma total compreensdo do EB é que ndo hé ainda
um conhecimento total da estrutura na interface!'®. Os sistemas que apresentam o fendmeno

~ . . [15]. .. .
s@o muitos e variados' ~': filmes finos, ferromagnetos amorfos e policristalinos em contato com
oxidos AF ordenados e desordenados, entre outros. Mesmo considerando o caso mais ordenado
de dois monocristais em contato, diferencas de parametros de rede, tensdes e defeitos podem

alterar as caracteristicas magnéticas na interface.

1,2, 4
[1.2.401 " Egte assume

O primeiro modelo para o EB foi introduzido por Meiklejohn e Bean
que as camadas FM e AF sdo monodominio, que a magnetiza¢do do FM se da por rotagdo coe-
rente e que a interface é ndo-compensada na camada AF. A rotacdo coerente da magnetizagao

FM pode ser explicada pelo modelo de Stoner-Wolfarth™!!

. O modelo de Meiklejohn e Bean
insere um termo de energia do acoplamento de troca conforme a equacgdo 1.7. O problema
do modelo é que os valores obtidos para Hgp sdo até duas ordens de grandeza maior que os

observados experimentalmentel™ * > 16421,

Néel em 1967%! propds que a estrutura de spin AF se modificaria reversivelmente durante
a reversao da camada FM. Consequentemente, tanto o campo de exchange bias quanto a co-
ercividade seriam afetados por estas modificacdes. Neste modelo, duas contribuicdes para Hc
sdo previstas; uma intrinseca ao material FM e um termo proporcional as variagdes reversiveis
da magnetizacdo no material AF. O autor também supde que cada camada atomica € unifor-
memente magnetizada e sua magnetizacdo se mantém sempre paralela a interface. Uma das
variagdes reversiveis durante a reversdo da magnetizacao € a formacao de paredes de dominio
parciais, as quais armazenam em si uma parte da energia do acoplamento. Desta forma a magni-
tude do Hgp € reduzida. Neste modelo, quando consideradas interfaces rugosas, duas sub-redes
AF estdo presentes na interface, o que leva a uma compensacao parcial dos momentos AF. Este
modelo necessita de uma espessura minima da camada AF muito maior do que a encontrada
experimentalmente para produzir o EB, além de ndo apresentar valores razoaveis para o deslo-

camento.

Vinte anos apés a proposta de Néel, Malozemoff!'"! introduziu o conceito de campos alea-
torios devidos as imperfei¢des na interface. Este modelo apresenta valores bastante proximos
dos obtidos experimentalmente para Hgg. A rugosidade na interface origina dreas compensadas
e ndo-compensadas, as quais exercem campos diferentes nos spins interfaciais FM. A energia
magnetostdtica destes momentos, bem como a anisotropia da camada AF resultam na formacgao

de dominios cujas paredes sdo perpendiculares a interface. O movimento destas paredes de
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dominio no interior da camada AF explicam a redu¢do do campo de deslocamento. Este mo-
delo, entretanto, apresenta dois problemas principais: depende diretamente da concentracdo de

defeitos, além de ser aplicdvel apenas a monocristais AF.

Mauri et al.**! revisaram a consideracio de Néel sobre a formacdo de paredes de dominio.
O chamado modelo de Mauri trata o acoplamento entre uma camada FM ultrafina e uma camada
AF infinitamente espessa, obrigando a formacao de uma parede de dominio perto de interface
no AF. Os resultados deste modelo sdo bastante compativeis com os valores observados experi-
mentalmente, ja que a formacgdo desta parede de dominio leva a um limite superior da energia da
anisotropia de troca. Este modelo é o que melhor descreve os resultados obtidos neste trabalho

e por este motivo serd melhor discutido na proxima subsecao.

Koon, em 1997, apresentou resultados de cilculos micromagnéticos em interfaces FM/AF
compensadas. O mais importante resultado prediz que a configuracao de menor energia € aquela
na qual os eixos faceis FM e AF ordenam-se perpendicularmente um ao outro. Baseado no mo-
delo de Heisenberg e no comportamento tipo spin-flop dos momentos AF, este modelo também
mostra que estes momentos apresentam um pequeno desvio em relagio ao eixo facil do material
AF. O trabalho de Koon, entretanto, descreve apenas a estrutura magnética interfacial mas nao
¢ capaz de estabelecer anisotropia unisentidal e, consequentemente, o deslocamento do ciclo de

histerese.

Schulthess e Butler!'® !

uniram os modelos de campo aleatério e o de Koon fornecendo
uma nova explicagdo para o EB. Este modelo inclui um termo de interagdo dipolar a energia
total, que contava com o termo de Zeeman e o termo de troca, além das energias relacionadas
a anisotropias magnéticas. As propriedades magnéticas de equilibrio estavel e metaestavel sdo
obtidas a partir do cédlculo micromagnético da equacdo de Landau-Lifshitz com o termo de
amortecimento de Gilbert-Kelley. Este modelo estima valores de Hgg bastante préximos aos
observados e encontra um valor finito para a coercividade; todavia, este modelo depende da

concentracao de defeitos na interface, assim como o modelo de Malozemoff.

PR . . . .[44. 4
Nos altimos anos, diversos modelos foram propostos, tais como o modelo de Kiwil*+!

1491 que considera o acoplamento

que explica o EB positivo, o modelo de Stiles e McMichae
dos graos AF com um filme FM tanto como acoplamento direto quanto por acoplamento do
tipo spin-flop e o domain state model de Nowak et al.”®*™" o qual considera defeitos diluidos
no volume AF, ndo apenas na interface. Estes modelos mais recentes, muitas vezes, sao apenas

aperfeicoamentos e combinacdo dos modelos anteriores.
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1.3.3 Modelo de Mauri et al.

Dentre os modelos apresentados anteriormente, o0 modelo de Mauri et al. € o que melhor
representa os resultados obtidos neste trabalho. As considera¢des que este modelo precisa sao,

principalmente:

1. os spins FM rotacionam coerentemente;
2. acamada AF € infinitamente espessa;

3. os spins FM e AF se acoplam ferromagneticamente em uma interface de espessura &

extremamente fina e perfeitamente lisa;

4. aespessurat da camada FM deve ser menor do que a espessura de uma parede de dominio,

formando-a assim no interior do AF.

A figura 1.10 representa a configuracdo dos spins em trés pontos distintos da curva de
histerese: saturada no sentido de H,n,; quando o campo de medicao é revertido; e saturada
no sentido oposto a Hapy. A camada FM muda sua direcdo como um todo e, durante sua
reversdo, seus spins formam um angulo ® com a dire¢do do campo magnético aplicado. Os
spins interfaciais AF, por sua vez, formam um angulo ® também com a dire¢cdo do campo

aplicado. Caso ® # 0 uma parede de dominio se forma nas subcamadas subseqiientes.

Pode-se escrever a expressdo para a energia total do sistema da seguinte forma:

E = —0ywcos® — Jpy /AR cos(® — @) — Kpmtpm cos®> ® — HMgpmtem cos(6h—®), (1.9
onde 6, € o angulo entre a direcdo do campo magnético aplicado e o eixo fécil e ¢ a espessura
da camada FM.

Em unidades de oy, = 2v/AK, que € a energia por unidade de superficie de uma parede de
dominio de 90° AF (onde A e K sdo as constantes de stifness e da anisotropia magnetocristalina

da camada AF, respectivamente), a energia total é representada como

8 = —cos® — Acos(® — D) + pcos’> ® — hcos(6, — D) . (1.10)

Na equagdo 1.10, o primeiro termo diz respeito a formagao de uma parede de dominio no

AF. O segundo termo se refere a energia de troca, onde A € a constante de interacao normalizada

J|
A:M, (1.11)
Ow
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Figura 1.10: Esquema representativo de formacdo de paredes de dominio no antiferromagneto durante
um ciclo de histerese*®!. Note que os autores deste artigo consideram que as camadas AF e FM se
acoplam antiferromagneticamente.

e o terceiro termo representa a anisotropia da camada FM, com u sendo a constante de aniso-
tropia normalizada que, para Kgyj positivo, € dada por

__ Kemtem

= (1.12)
Ow

O 1ultimo termo € a energia magnetostatica, onde 4 representa o campo magnético normali-
zado:
HMst
h=5TEM (1.13)
Ow

onde Mg representa a magnetizacdo de saturacdo da camada FM.

Mauri e seus colaboradores calcularam curvas de magnetizacdo numericamente por mini-
mizacdo da energia total. Varios valores de A e u foram considerados, provendo curvas de
histerese bastante realistas. A andlise de seus dados leva a dois casos limite para o campo de

exchange bias:

Ji
Hgp = g’IS’FM (1.14)
il paraA> 1.

Mstrm
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Dentro destes limites, os valores do campo de deslocamento sdo razodveis. Um limite
superior para o EB é imposto pela formacao da parede de dominio na camada AF. Este modelo
peca quando a constante de anisotropia da camada AF, Kap, €é razoavelmente grande, pois é

favoravel energeticamente ao sistema que a parede de dominio se forme na camada FM.

Expressdes analiticas para este foram derivadas por Geshev!*! para o campo de exchange
bias, coercividade e campo efetivo de anisotropia. Os calculos foram feitos considerando campo
aplicado ao longo do eixo facil comum de ambas as camadas para quaisquer valores de energia

de interagdo, de anisotropia uniaxial FM e de parede de dominio no camada AF.
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2  Procedimentos Experimentais

2.1 Magnetometria de Gradiente de Forca Alternada

Para determinagdo das caracteristicas magnéticas do sistema Co/IrMn/Cu/Co, a técnica
utilizada neste trabalho foi a obtencdo de curvas de magnetizacdo (MAG). Para tal, foi utili-
zado um magnetometro de gradiente de forca alternada, alternating gradient force magnetome-
ter (AGFM), o qual € bastante indicado para esta caracteriza¢do devido sua alta sensibilidade
(= 1072 Am?)P"). Neste equipamento é possivel caracterizar filmes finos de espessuras de al-

guns poucos nanometros.

Seu funcionamento se baseia na for¢ca que um momento magnético sofre quando submetido
a um gradiente de campo magnético. Este gradiente é produzido por bobinas de gradiente,
as quais estdao dispostas na chamada configuracdo de par de Maxwell, ligadas em série e em
oposi¢ado, fazendo com que o gradiente entre as mesmas seja maximo. As bobinas de gradiente
sdo alimentadas por um gerador de fun¢des de corrente alternada. A amostra é colocada entre
estas bobinas e aplica-se um campo magnético DC (Hpc). Quando submetida a um gradiente
alternado, uma amostra que apresenta magnetizagdo sofre uma forca, Fy,, que também alterna

no tempo, a qual pode ser descrita como:
F,=m-Vh, 2.1

onde m é o momento magnético da amostra e Vh é o gradiente de campo. O AGFM faz a
medicdo desta forca conforme mostra a figura 2.1. A amostra é colocada em uma laminula de
vidro na extremidade inferior de uma haste também de vidro, na extremidade superior da haste
se encontra um material piezoelétrico, o qual emite sinais de tensdo quando sofre deformacdes
mecanicas. Este sinal elétrico € proporcional a forca sofrida pela amostra, que por sua vez é

proporcional a componente da magnetizagcao na dire¢cao do campo DC aplicado.

O eletroima gera o campo magnético DC responsavel pela magnetizacdo do material. As

bobinas de gradiente fazem o gradiente de campo alternado. O sinal proporcional a magnetizacao
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Figura 2.1: Esquema simplificado do AGFM.

¢ medido por um amplificador Lock-In o qual € sensivel a tensdes da ordem de nV. A freqiiéncia
de oscilagao do gradiente de campo é, geralmente, a mesma freqiiéncia de ressonancia mecanica
do sistema amostra—porta-amostras—haste—piezoelétrico, melhorando assim a relagdo sinal/ruido.
Como o sistema de medi¢do do AGFM € deveras sensivel, o mesmo € montado em uma camara
anti-vibracdo com isolamento acustico, uma vez que a freqiiéncia de ressonancia do sistema &,

na maior parte das vezes, dentro do espectro de freqii€éncias do som.

A figura 2.2 apresenta um diagrama de blocos simplificado do equipamento: a fonte de
corrente' alimenta o eletroimd; o gerador de fungdes alimenta as bobinas de gradiente e envia
um sinal para o Lock-In a fim de manter iguais as fases deste e do sistema durante a medi¢ao; a
fonte de correntell e o voltimetro fazem circuito com o sensor Hall, o qual mede os valores de
Hpc; o Lock-In, além de fazer a medicao do sinal enviado pelo piezoelétrico, controla a fonte
de corrente' e é o responsdvel pela comunicag¢io com o computador, o qual processa e armazena

os dados.

As medidas obtidas pelo AGFM sao curvas de histerese, onde o eixo vertical € o sinal de
tensdo do piezoelétrico e o horizontal o valor de campo DC aplicado. O sinal elétrico € entao
normalizado, onde 1 € seu valor mdximo em médulo. O campo Hpc deve ser suficiente para

saturar a amostra, e desta forma M/Mg apresenta o valor 1 quando da saturagiio da amostra. Uma
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Figura 2.2: Diagrama de blocos do AGFM.

curva tipica para um sistema que apresenta duas fases de exchange bias retirada do AGFM é
apresentada na figura 2.3, a qual corresponde a uma medida no eixo de facil magnetizacao da

fase top-pinned FM de uma amostra de Co(3 nm)/IrMn(15 nm)/Co(7 nm) no estado como feita.

1,0
bot
bot* H
EB
0,5 HC
2"’ Hbotz
S 00 ¢
-0,5
-1,0
: : : : : :
-1000 -500 0 500 1000

H (OCe)

Figura 2.3: Curva de histerese tipica de um sistema com duas fases magnéticas distintas que apresentam
exchange bias obtida via AGFM.

. . t . .
Na figura 2.3 se identificam HE%’ e HEbI%‘ que indicam os valores do deslocamento em campo

das fases top- e bottom-pinned FM, respectivamente. Estes valores indicam o centro do subciclo
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de histerese de cada uma das fases. O célculo destas grandezas € feito da seguinte forma:

top,/bot! top/bot>
top/bot HC +HC

Hgg 5 (2.2)
J4 o campo coercivo € obtido fazendo o seguinte célculo:
top,/bot! top/bot?
H —H
HEOP/Pot — | ZC . c (2.3)

2.2 Tratamento Térmico

Como citado na secao 1.3, uma das mais eficazes formas de fortalecimento, controle e
manipulacdo do EB € o tratamento térmico. Entretanto, 0 mesmo tratamento nas configuracoes
FM/AF e AF/FM apresenta resultados diferentes. Geralmente o tratamento térmico diminui o
deslocamento da curva de histerese na configuragao top-pinned FM, enquanto o aumenta na
configuracdo AF/FM, o que pode ser causado, no caso de IrMn/Co, pela interdifusdo entre

os dtomos de Mn e os de Co da camada ferromagnética inferior™ '*?!

enquanto a estrutura
da interface bottom-pinned FM (até certa temperatura, que para o sistema IrMn/CoFe € de
aproximadamente 300 °C) hd pouca interdifusdo atémica®”. O decréscimo do Hgg da estrutura

FM/AF ainda ndo € totalmente explicado na literatura.

Todos os tratamentos térmicos deste trabalho realizaram-se em um forno resistivo, o qual
opera em vicuo de aproximadamente 4x10~® mbar para evitar a oxidag¢do da amostra. O
mesmo consiste em uma haste em cuja extremidade se encontra o porta-amostras € um re-
sistor, o qual € alimentado por um controlador de poténcia linear. Além de alimentar o resistor,
o controlador é conectado a um sensor de temperatura do tipo PT100®, com este é possivel
programar a temperatura maxima do tratamento térmico com um erro de £2°C. Este sistema ¢é
mostrado na figura 2.4, na qual também € apresentada a bomba de vacuo do tipo turbomolecular.
A haste e sua extremidade, na qual ficam o porta-amostras, o resistor e o sensor de temperatura
sao envoltas por um tubo de quartzo para isolar o sistema do ambiente. Esta extremidade € posta

entre os nucleos de um eletroima, o qual € responsdvel pelo campo de tratamento, Hypy.
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Figura 2.4: Diagrama de blocos do forno utilizado para tratamento térmico.

2.3 Irradiacio com fons He™

A irradiacdo com fons € uma ferramenta importante para modificar as propriedades dos
materiais. Suas aplicagdes sao fundamentais tanto do ponto de vista da ciéncia bésica quanto

na industria de tecnologia.

Um ion acelerado em dire¢do a um material pode colidir com os nucleos e os elétrons deste.
fons leves como o de He com energia tipicamente maior que 25 keV colidem, principalmente,
com os elétrons, responsdveis pelo freamento eletronico, o qual gera os efeitos de excitacao e
ionizacao. No caso de irradiacdo com campo magnético aplicado, os elétrons da amostra que
sdo excitados pelas colisdes, ao decairem o fazem em um minimo local de energia, no qual seus
spins tendem a se orientar na direcdo do campo magnético. Quando hd majoritariamente co-
lisdes com os nucleos da amostra pode acontecer deslocamento dos dtomos, podendo provocar
cascatas de colisoes. Outros efeitos relacionados as colisdes nucleares sdo a criacao de fonons
(que podem gerar um hiperaquecimento local), de defeitos na rede e movimentagao dos dtomos

para pontos intersticiais na rede.

A quantidade de energia cedida ao sistema pelos fons pode ser expressa da seguinte forma:

dE dE dE
[ 2= - 2.4
dt (dﬁ)ﬁ(d@)y @4

onde (‘é—f)E é o poder de freamento eletronico, (dd—?)N o poder de freamento nuclear, e ¢ indica

o comprimento percorrido pelo feixe no interior da amostra.
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As irradiacOes i0nicas foram feitas em um acelerador linear de 500 kV no Laboratoério de
Implantag¢do I6nica do Instituto de Fisica da UFRGS. A estabilidade da fonte de alta tensdo
e a divergéncia do feixe idnico sdo de exceléncia neste equipamento. Os fons sdo gerados a
partir de um alvo evaporado em um catodo ou a partir de um gas, como no caso do He, que dao
origem ao plasma. Um analisador magnético, chamado separador de massas, € responsavel pela
selecdo apenas dos fons desejados. Este processo € necessério tendo em vista que tanto o alvo
quanto a camara contém impurezas. Os fons entdo sdo acelerados em dire¢do a amostra, sua
energia pode variar entre 10 e 450keV e as densidades de corrente entre 10nA/cm? e 1 uA/cm?.

O vicuo do sistema durante a irradiacio é da ordem de 10~ torr.

No caso de filmes finos que apresentam exchange bias, fluéncia, energia e corrente em
certos regimes podem levar a diminui¢ao do EB por interdifusdo interfacial dos materiais devida
ao choque do fon com o nucleo ou a um aumento do EB por excitacdo eletronica, em que o
FM assume a direcdo do campo magnético e o AF, também excitado, segue a orientagao do
FM®- %21 A direcio do EB também pode ser modificada, se o campo magnético aplicado
durante a irradiagdo for alto o suficiente e os parametros de irradiacao (energia, dose e corrente)

forem adequados*™>!

. Os estudos realizados neste sentido verificaram que para doses baixas,
tipicamente de até 5 x 10'3 fons/cm? para o sistema IrMn/Co, ndo hd grandes varia¢des na
direcdo do EB e no valor de Hgg como mostram as figuras 2.5(a) e 2.5(b)[52], nas quais sao
apresentadas as modificacdes no valor de Hgg, Hc e sentido do EB em fun¢do da dose em
uma amostra de IrMn(15 nm)/Cu(0.75 nm)/Co(5,nm) irradiada com He™, em que mantiveram-
se fixos 0 médulo do campo magnético, em ~ 5kOe; sua dire¢do, 120 graus em relacao ao

sentido do EB da amostra como feita, e a corrente, em 100 nA/cm?.



2.3 Irradiacdo com Ions Het 26

25 ", , 50
Dose (10 " ions/cm’)

—_
[\
(]

T
H@H

(b)

Diregao do EB (graus)
3

[

0 25 Dose (104 ions/cm?) 50

Figura 2.5: Modifica¢des das caracteristicas magnéticas causadas por fons de He™ em um filme de
IrMn(15 nm)/Cu(0.75 nm)/Co(S,nm)[5 2, (a) Hgp e Hc em funcdo da dose; (b) variagdes do sentido do EB
em fun¢do da dose. Em ambas figuras foram mantidos constantes o campo magnético (5 kOe), a direcdo

do campo em relagdo a direcdo do EB da amostra como-feita (120 graus) e a corrente (100 nA/cm?).

Neste trabalho, as amostras foram submetidas a irradiagdes com fons de He' com energia
de 40 keV, densidade de corrente de 100 nA/cm?, dose de 5 x 1013 fons/cm? com campo aplicado
(Hi:r) de S5kOe a 100° do sentido o EB. O campo magnético aplicado € gerado por imas de Fe-

Nd-B presentes na cdmara onde a amostra € presa para irradiacao.

A figura 2.6 esquematiza a montagem do sistema de irradiacdo sob aplicacdo do campo

magnético.
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Figura 2.6: Esquema da camara de irradiacdo idnica sob acdo de campo magnético.
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3 Apresentacdo das Amostras

3.1 Introducao

Atualmente, a grande maioria dos dispositivos magnetoeletronicos que envolvem o EB em
seu funcionamento utilizam o sistema [rMn/Co ou IrMn/CoFe. Este sistema apresenta boas
propriedades de interesse tecnolégico, como alto valor de campo de EB, baixa degradagao por
corrosdo, alta temperatura de bloqueio e baixa espessura critica do material AF”®, ou seja,

poucas camadas atdmicas sdo suficientes para alcangar um razodvel valor de Hgg.

Neste capitulo, os detalhes da producao das amostras bem como sua caracterizagao estru-
tural serdo apresentados. As amostras foram fabricadas por C. Deranlot e F. Petroff na Unité

Mixte de Physique CNRS/Thales, em Orsay, Franca.

A caracterizagdo estrutural fora feita por refeletancia difratometria de raios-X em uma das
amostras nos estados como-feita e tratada termicamente a 215 °C com campo DC aplicado de

20 Oe no sentido preferencial do EB.

3.2 Producao das Amostras

A producdo das amostras se deu pela técnica de desbastamento i06nico (sputtering) a qual
consiste na aplicacdo de uma diferenca de potencial entre o alvo, material a ser depositado, e
o substrato, em cima do qual o filme € crescido. Todo este processo € feito em uma camara de
vacuo, esvaziada até uma pressao de base e depois parcialmente preenchida por um gés inerte

até atingir a pressao de deposicao.

Quando aplicada a diferenga de potencial (d.d.p.) o gés € ionizado, abrindo plasma dentro
da camara. A d.d.p. é tal que o pd6lo negativo € o alvo e o positivo; e, consequentemente, 0
substrato. Os fons positivos do gés sdo atraidos para o alvo, por colisdes eldsticas boa parte dos
atomos do alvo sdo ejetados em direcao ao substrato, fazendo asim a deposi¢do propriamente

dita. O magnetron sputtering é o processo de debastamento 16nico no qual o alvo € posto acima



3.2 Produgdo das Amostras 29

de um arranjo circular de imds permanentes. O campo magnético proveniente destes imas faz
com que os elétrons que foram separados dos fons sejam confinados préximo ao alvo por dois
motivos principais: 1) garantir que os elétrons ndo sejam atraidos para o filme que estd sendo
depositado e 2) aumentar o nimero de ions, uma vez que a colisdo eletronica entre os elétrons
livres e os dos dtomos do gas também o ioniza, desta forma acrescendo a taxa de deposigdo.
Atualmente, o magnetron sputtering € utilizado em aproximadamente 95% dos processos de

sputtering tanto na inddstria quanto na academia.

Neste trabalho foram estudadas seis amostras depositadas sobre um substrato de silicio
(100) termicamente oxidado, as quais podem ser divididas em dois grupos. O primeiro grupo é
formado por cinco amostras de Si—Si1O;/Ta(15 nm)/Ru(15 nm)/Co(3 nm)/IrMn(15 nm)/Cu(tcy)/
Co(7 nm)/Ru(3 nm), onde ¢y, =0, 0.5, 0.75, 1.0 e 1.5nm. O segundo grupo é composto por
uma amostra de Si—SiO,/Ta(15 nm)/Ru(15 nm)/Co(3 nm)/IrMn(15 nm)/Cu(0.75 nm)/Co(3 nm)/
Ru(3nm). As amostras estdo representadas na figura 3.1. As camadas de Ta e a inferior de Ru
servem como semente para garantir a formacgao da textura (111) no IrMn, aderéncia e rugosidade

do filme. A camada de Ru superior € usada como camada protetora, evitando a oxida¢cdo do

filme.
[ Ru (3nm) ] [ Ru (3 nm) J
( Co (7nm) ) ( Co (3nm) )
( Cu (fcu) ) ( Cu (0.75 nm) )
( IrMn (15 nm) ) ( IrMn (15 nm) )
[ Co (3nm) ] [ Co (3nm) J
( Ru (15nm) ) ( Ru (15nm) )
[ Ta (5nm) ] [ Ta (5nm) J
[ Si-Si0, ] [ Si-Si0» ]

Figura 3.1: Amostras utilizadas neste trabalho.

As amostras foram depositadas pelo processo de DC magnetron sputtering, onde a d.d.p. €
mantida constante durante a deposicdo. A pressio de base na cAmara foi de 5 x 10~8 mbar e as
pressoes de deposicdo foram de 1.0 x 10~2 mbar para o IrMn e de 2.5 x 10~ mbar para Ru, Ta,
Coe Cu.

Como todas as amostras possuem a mesma estrutura para as camadas de Ta, Ru e [rMn estas
serdo referidas da seguinte forma: Coy. /IrMn/Cu;. /Coy.,. Por exemplo, Co3/IrMn/Cug 75/Co7
diz respeito a amostra de Si—Si0,/Ta(5 nm)/Ru(15 nm)/Co(3 nm)/IrMn(15,nm)/Cu(0.75 nm)/
Co(7 nm)/Ru(3 nm).
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3.3 Caracterizacao Estrutural

Para investigagdo da estrutura cristalina e da qualidade das interfaces dos filmes depo-
sitados, a difratometria (DRX) e a refletancia de raios-X foram os processos escolhidos na
realizacdo deste trabalho. A difracdo de raios-X se baseia num fendmeno de espalhamento
atdmico da radiacao incidente. Neste processo os dtomos da rede de um determinado material
espalham os raios-X incidentes em todas as direcdes. Todavia, somente em algumas direcdes os
feixes espalhados estardo completamente em fase e interferirdo construtivamente. A condi¢ao
para interferéncia construtiva acontece quando a diferenca de caminho 6ptico corresponda a um

multiplo do comprimento de onda incidente”®”!. Esta condigdo é expressada pela Lei de Bragg
2dsenv = nA , (3.1

onde d indica a distancia entre planos atdmicos; v, o angulo de incidéncia dos raios-X em
relagdo ao plano do filme; A, seu comprimento de onda e n = 1,2,3 ... Um esquema pode ser

visto na figura 3.2.

Raios-X
Raios-X Difratados com
Incidentes interferéncia
construtiva

£/

Planos Atomicos

Q

Figura 3.2: Esquema do método de difragcao de raios-X.

As amostras utilizadas sdo formadas de camadas policristalinas, portanto apresentam pa-
droes de raios-X caracteristicos, os quais podem ser utilizados para determinar sua morfologia
além de tornar possivel o cédlculo dos parametros de rede para cada camada. A qualidade da
interface fora obtida a partir de medidas de refletancia de raios-X, técnica que consiste na in-

cidéncia em baixo angulo da radiagao.

Trabalhos anteriores realizados no Laboratério de Magnetismo mostram que o padrao de
DRX é praticamente o mesmo para o sistema IrMn/Cu/Co"**. Portanto, foi optado que a amostra
Si-Si10,/Ta(5 nm)/Ru(15 nm)/Co(3 nm)/IrMn(15 nm)/Cu(0.75 nm)/Co(7 nm)/Ru(3 nm) fosse a
inica a ser caracterizada por dois motivos principais: 1)a camada inferior de Co apresenta a
mesma espessura nominal, portanto o resultado seria 0 mesmo e 2) € a amostra que contém o

valor médio de Cu.
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As medidas foram feitas no difratdmetro do Laboratério de Altas Pressdes do Instituto de
Fisica da UFRGS na configuragdo v — 2v utilizando a linha K, do cobre (1.5418 A). Para
refletdncia foram utilizados 20 = 0.2 a 6° e passo de 0.01° com tensdo de 11.5kV e corrente de
5SmA e a difracdo foi realizada com 2v entre 30 e 50° com precisao de 0.05°, onde a tensao foi
de 40kV e corrente de 17.5 mA.

A figura 3.3 apresenta as medidas de refletancia na amostra como-feita e tratada termica-
mente com seus respectivos ajustes, feitos utilizando o software WINGIXA®. Os pardmetros
de ajuste sao dados na tabela 3.1, onde nota-se que as espessuras nominais e calculadas sao bas-
tante proximas e que ndo hd mudancas significativas nos parametros de ajuste, pois os padroes
sdo bastante parecidos. As maiores diferencas se encontram nas rugosidades médias das cama-
das de Co e da primeira camada de Ru. A diminui¢do da rugosidade média para a camada de
Co depositada sob o IrMn indica que ndo seria interdifusdo entre as camadas de Co e IrMn o

3 4 t ~
agente responsével pelo decrésimo de Hyps ©* 1%,

Ajuste amostra tratada
Ajuste amostra como-feital
1E7
‘S 100000
2
8 100
c
o)
&)
10
O,l T T T T T
1 2 3 4 5
2u (graus)

Figura 3.3: Refletancia de raios-X para a amostra Cos/IrMn/Cug 75/Co7. Em preto estd representada a
amostra no estado como-feita e em vermelho a amostra tratada termicamente. As linhas cheias represen-

tam os ajustes, enquanto os simbolos (o) representam as medidas.

A figura 3.4 mostra as medidas de DRX na amostra como feita e tratada. Para ambas notam-
se os picos caracteristicos do IrMn na textura (111) em 2v = 41.35°; do Ru (002) em 2v =
42.1°; e os picos do Co (111) e do Ru (101) sobrepostos em 2v = 43.85°. O pico do Cu (111)
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Tabela 3.1: Parametros utilizados nos ajustes das medidas de refletincia de raios-X da amostra de

Cos/IrMn/Cuy 75/Co7. As espessuras calculadas foram mantidas constantes para ambos ajustes.

Espessuras (nm) Rugosidades (nm)
Camada Nominal Calculada | Como-feita Tratada
Ta 5 5.225 0.117 0.1051
Ru 15 15.135 0.226 0.285
Co 3 3.046 0.328 0.271
IrMn 15 14.834 0.955 0.951
Cu 0.75 0.727 0.143 0.137
Co 7 6.888 0.749 0.867
Ru 3 3.169 0.740 0.761

se apresenta em 2V = 43.45°. Tanto para a amostra como-feita quanto tratada termicamente os

padrdes sdo praticamente idénticos, mostrando que o tratamento térmico a 215 °C por 15 min

ndo proporciona energia suficiente para modificacdes significativas na estrutura cristalina do

sistema, tais como cristalizacdo e relaxamento das tensdes internas do material. Desta forma,

a diminuicao do grau na textura (111) do IrMn nao deve ser responsavel pela diminui¢cdo do

deslocamento referente a fase top-pinned FM 4.

Ru 0020 —— amostra como-feita
* —— amostra tratada
16000
IrMn 1110
< l
3 12000
5 Cu 1110
g’ 8000 - Co (11101
@)
S Ru 1010
4000 l
0 T T T T T
40 a1 42 43 w4 ®
20 (u.a)

Figura 3.4: Difracdo de raios-X para a amostra Cos/IrMn/Cug7s/Co7. Em preto estd representada a
amostra no estado como-feita e em vermelho a amostra tratada termicamente. O padrdo referente a

amostra tratada termicamente foi deslocado verticalmente para melhor visualizacao.
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4 Resultados e Discussoes

4.1 Introducao

Neste capitulo serdo apresentados os principais resultados, enquanto a totalidade destes
apresentar-se-4 no apéndice A. Os resultados aqui expostos estdo organizados da seguinte
forma: a secdo 4.2 apresenta o estudo preliminar da influéncia dos parametros de tratamento
térmico sobre as caracteristicas magnéticas do sistema Co/IrMn/Cu/Co; os resultados das amos-
tras como-feitas sdo apresentados na subse¢ao 4.3.1; amostras tratadas termicamente, cujos re-
sultados sdo apresentados na secao 4.3.2, e a variacao angular do Hgp para cada um dos casos,
secdo 4.4. Os resultados das irradiacOes i0nicas estdo separados dos das amostras como-feitas

e tratadas termicamente e sdo mostrados na secdo 4.5.

Em todas as amostras — nos estados como-feitas e tratadas a 0 e 100° e irradiadas com He ™
— foi medida a variag¢do angular, onde o angulo de aplicacao do campo magnético de medicao,
6y, fora variado entre 0 e 360° com passo de dez graus. Este procedimento torna capaz a
determinagdo do sentido do EB, i.e., a 90° da medida cujo deslocamento é mais préximo de
zero. Tendo em vista que, mesmo nas amostras como-feitas, o EB das configuracdes fop- e
bottom-pinned FM nido estdo em fase, foi escolhida a primeira como referéncia. O angulo

6, = 0° representa o sentido preferencial do EB para a camada inferior de Co.

As amostras apresentam uma competicado de anisotropias magnéticas. A anisotropia de
forma e o exchange bias sdo as principais, a primeira faz com que a magnetiza¢ao se mantenha
no plano do filme enquanto a segunda € responsavel pelo deslocamento horizontal do lago de
histerese. A anisotropia roddvel se apresenta no aumento da coercividade em relacdo ao Co

puro e as anisotropias magnetoeldstica e magnetocristalina sdo as menos evidentes.

As medidas de magnetizacdo foram realizadas a temperatura ambiente via AGFM, apresen-
tado na se¢@o 2.1, com campo maximo aplicado de 1 kOe para as amostras de Co3/IrMn/Cuy. /Coy
com fcy = 0, 0.5 e 0.75 nm como-feitas e de 1.5 kOe para as outras medidas. O passo maior de

campo magnético foi de 50 Oe entre £ o valor do campo méaximo e 0.5 kOe. Entre 0.5 kOe
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o passo utilizado foi de 10 Oe pois nesta regido € que se encontram as peculiaridades do sistema.

4.2 Influéncia dos Parametros de Tratamento Térmico

Um estudo preliminar dos efeitos de tratamentos térmicos variados fora realizado no préprio
Laboratorio de Magnetismo do IF/UFRGS e, pelos interessantes resultados obtidos® 8], mereceu
maior atencao e um estudo sistemdtico. Apenas os principais resultados deste trabalho e uma
breve discussdo sobre estes sdo apresentados nesta secdo, pois o artigo ja fora publicado e se

encontra anexado no apéndice B.

No referido trabalho, o sistema Co3/IrMn/Cu,. /Co7, onde tc, = 0.75, 1, 1.2 e 1.5 nm foi
submetido a tratamentos térmicos onde foram variadas a magnitude e a dire¢ao do campo apli-
cado bem como a duragdo e a temperatura, Tyn,, de tratamento. Os resultados mostraram que
o sinal do campo de exchange bias da camada bottom-pinned FM pode ser modificado de uma

maneira controlada.

Na figura 4.1 estdo mostradas curvas de histerese com 8, = 0° para as amostras de Co3/IrMn/
Cuy,/Co7, com tcy = 0.75, 1 e 1.2 nm, tratadas termicamente por 15 min com campo aplicado
de 1.6kOe. A fase bottom-pinned FM da amostra de Co3/IrMn/Cug75/Co7 teve sua coerci-
vidade diminuida e o deslocamento aumentado. O aumento de HEbgt também foi observado
na amostra de Cos/IrMn/Cu;/Co7, todavia a coercividade do subciclo relacionado a camada
bottom-pinned FM sofreu um leve aumento. Quando a espessura € de 1.2,nm nao é mais ob-
servado o exchange bias para a camada de Co superior, pois a quantidade de Cu € suficiente
para que ndo hajam mais pinholes; evitando, assim, o contato entre atomos FM e AF. Os sub-

ciclos referentes as configuragcdes FM/AF de todas as amostras sofreram um decréscimo nos

deslocamentos de aproximadamente 295 Oe para ~ 175 Oe.
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Figura 4.1: Curvas de histerese para as amostras de Cos/IrMn/ Cu,. /Co7 (tcy = 0.75, 1 e 1.2 nm) sub-
metidas a tratamento térmico com campo magnético aplicado de 1.6,kOe cuja duragdo foi de 15 min. Os
outros pardmetros de tratamento sdo dados na figura. As linhas cheias representam as amostras tratadas

e as tracejadas correspondem as amostras como-feitas.

A figura 4.2 apresenta as curvas de magnetizacdo correspondentes aos eixos faceis das
fases top- e bottom-pinned FM para a amostra de Co3/IrMn/Cug 75/Co7 submetida a tratamentos
térmicos onde 0,5, variou entre 90 e 150°. Em todos estes tratamentos, o campo aplicado fora de
20 Oe, a duragdo se manteve em 15 min e a temperatura fora de 200 °C. Os resultados mostram
que, enquanto o sentido do EB da camada top-pinned FM nao varia, para a configuragcdo AF/FM

tem o sentido do EB modificado.
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Figura 4.2: Variacdo do deslocamento da fase bottom-pinned FM em funcdo da direcdo de Hy,, para a
amostra de Cos/IrMn/Cug 75/Coy tratada termicamente com H,,, = 20 Oe. Esquerda: curvas de histerese
medidas com o campo no sentido do EB da configuracio FM/AF; direita: o mesmo para o campo de

medi¢do no sentido do EB da camada bottom-pinned FM.

Quando o campo de tratamento, mesmo que baixo, € antiparalelo ao sentido do EB, fi-
gura 4.3, o deslocamento da fase bottom-pinned FM € positivo e Hgg’ decresce bastante, pois
uma parte substancial dos momentos AF foram reorientados em direcao ao campo, como pode
se ver pela curva obtida com 6, = 90° que apresenta dois subciclos praticamente idénticos
deslocados em oposi¢ao, indicativo de que aproximadamente metade dos spins interfaciais AF
nao-compensados foram revertidos durante o tratamento. Este resultado se mostrou menos fa-
voravel para obtencao de subciclos deslocados para dire¢des opostas. O tratamento que se mos-
trou o mais efetivo para obter oposi¢c@o de fases neste tipo de amostra foi com campo magnético

aplicado cuja magnitude foi de 20 Oe e 0,,, = 100°.

Verificou-se neste trabalho que o valor e o sinal do campo de exchange bias do subciclo
referenta a camada bottom-pinned FM podem ser modificados de forma controlada quando
os parametros (temperatura, duragdo, magnitude e orientagdo do campo magnético aplicado)
sdo adequados, o que permite a modificacdo de uma curva de histerese que apresenta uma
estrutura negativamente/negativamente deslocada em uma cujos subciclos podem ser orientados

em sentidos opostos.
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Figura 4.3: Curvas de magnetizag¢do para a amostra de Co3/IrMn/Cug 75/Co7 tratada termicamente com
Hynn = 200e. Os outros parametros sdo dados na prépria figura. Esquerda: curvas de histerese no
sentido do EB da camada top-pinned FM. Direita acima: curvas correspondentes no eixo de dificil de
magnetizacdo. As linhas tracejadas correspondem ao estado como-feita das amostras. Hgg em fungdo
de 6, para a amostra tratada com 6,,, = 100° para ambas as fases estdo apresentados no canto inferior
direito.

Um exemplo de aplicagdo tecnoldgica destes resultados € apresentado na referéncia 27, na
qual é proposto um sensor linear de campo magnético que usa magnetoimpedancia (variagao
da impedancia, Z, do material em funcdo do campo magnético aplicado), MI. A figura 4.4
apresenta trés curvas de MI medidas a 900 MHz em multicamadas de [NiFe/FeMn],q: 4.4(a) €
a medida original, 4.4(b) € a mesma medida, invertida tanto vertical quando horizontalmente
via manipulacdo numérica, e 4.4(c) € a soma das curvas (a) e (b). Com os resultados obtidos
neste estudo sobre a influéncia dos parametros de tratamento térmico, esta possibilidade se
torna mais vidvel, pois os subciclos deslocados em sentidos opostos produziriam picos de MI
também opostos no eixo do campo magnético. Neste caso, a inversdo vertical de um dos picos

ainda seria feita por maipulagdo numérica.
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Figura 4.4: Composicdo de sinais de magnetoimpedancia para obtengdo de um sensor linear®”!: (a) sinal
medido em uma multicamada de NiFe/FeMn; (b) mesmo sinal invertido vertical e horizontalmente;
(c)soma de (a) e (b), a qual torna possivel um sensor linear de campo magnético baseado em MI cuja
regido de medida se encontra entre —50 e +50 Oe, aproximadamente.

4.3 Medidas de Magnetizacao

4.3.1 Amostras Como-Feitas

A figura 4.5 mostra as medidas de magnetiza¢do da amostra Co3/IrMn/Co7 entre 0 e 360°
com passo de 30° para melhor visualizagdo. Nesta figura € possivel notar a evolucdo do EB da
camada de Co depositada sob o IrMn, apresentando os minimos de Hgg’ em 6, =90 e 270°. Os

valores mdximos de deslocamento apresentam-se em 6, = 0 e 180°.

As figuras 4.6, 4.7 e 4.8 representam curvas de histerese para 6, = 0, 30, 60 e 90° das
amostras de Coz/IrMn/Cu,. /Co7, onde tcy = 0 € 1.5 nm, e para a amostra cujo espagador de Cu
tem 0.75 nm de espessura e a camada superior de Co tem espessura de 3 nm, respectivamente.
As figuras 4.6 e 4.7 apresentam, para 6, = 0°, 70% da magnetiza¢do em seus lagos de histerese

pretencentes a camada bottom-pinned FM enquanto a camada inferior de Co representa 30%.

A figura 4.7 apresenta deslocamento somente na configuracdo FM/AF; isto se da porque a
camada de Cu esta totalmente preenchida, ndo havendo mais contato atdmico entre as camadas

de IrMn e Co superior e, portanto, ndo havendo interag¢do de troca.

A figura 4.8 tem suas curvas de histerese praticamente divididas igualmente para ambas
camadas, pois a quantidade de material magnético em cada uma destas € igual. A pequena
diferenca em altura das camadas pode ser explicada pelo fato de que uma ou duas camadas
atomicas do FM depositado sob o AF estdo tao fortemente acopladas com os momentos AF que

nao modificam sua direcdo durante o ciclo de histerese; desta forma, ndo contribuem para o sinal
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Figura 4.5: Variacdo angular da amostra Cos/IrMn/Co.

A JES—
B / B
o) — Mo e
6,=0 6, = 30° /

M/M

1.0 4

0.5 ]
o eh = 60° /7"‘ eh _ope /’7

-0.5 4

-1.0

&
g

450 -300 -150 O 150 300 H (Oe)

Figura 4.6: Curvas de magnetizacio da amostra de Cos/IrMn/Co7 como-feita para 6, = 0, 30, 60 e 90°.

magnético medido diminuindo a magnetizacao relativa do subciclo de histerese da configuracao

FM/AF.

O deslocamento do subciclo de histerese para 6, = 0° da configuracdo FM/AF ¢ pratica-

1 .
mente 0 mesmo para todas as amostras estudadas, HE(g’ ~ 275 Oe nas amostras como-feitas.
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Figura 4.7: Curvas de magnetizagdo da amostra de Co3/IrMn/Cu; 5/Co; como-feita para 8, = 0, 30, 60
e90°.
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Figura 4.8: Curvas de magnetizacdo da amostra de Cos/IrMn/Cug 75/Coz como-feita para 8, = 0, 30, 60
e 90°.

A figura 4.9 apresenta os subciclos referentes a camada bottom-pinned FM das amostras
de Co3/IrMn/Cu,. /Co7 (tcy = 0, 0.5, 0.75, 1.0 e 1.5nm. Quando ndo hé espacador de Cu,
o subciclo referente a camada superior de Co apresenta um padrio tipico de uma estrutura

magnética composta por dois tipos de dominios magnéticos orientados em oposi¢ao, isto se
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deve 2 interface AF/FM parcialmente compensada®*!, o pequeno deslocamento é devido ao
desbalanco magnético causado pelo campo de confinamento do magnetron sputtering. A me-
dida que a camada de espacgador tem sua espessura aumentada, o subciclo deslocado positiva-
mente ¢ diminuido, tornando o laco de histerese mais organizado, como pode ser visto quando
tcy = 0.75 nm.

Co(3 nm)/IrMn/Cu/Co(7 nm)

1,0

0,5

0,0
-0,5

M/M_

1.0 nm

1.5nm

150 0 150
H (Oe)

Figura 4.9: Curvas de magnetizacdo da fase bottom-pinned FM no sentido do EB para as amostras de
Co3/IrtMn/Cu,, /Co7 para diferentes espessuras de Cu.

A existéncia de uma estrutura que apresenta dois tipos de dominios magnéticos orientados
em oposi¢do e seu desaparecimento com o aumento da espessura de espacador nao magnético
pode ser explicada da seguinte forma: na interface entre o AF e o material bottom-pinned FM
ha uma estrutura parcialmente compensada, com alguns degraus mais macios magneticamente,
originados da prépria rugosidade do material, conforme ilustrado na figura 4.10(a). A deposi¢ao

de uma fina camada de Cu forma ilhas sobre o IrMn, cobrindo majoritariamente a regiao com-
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Figura 4.10: Ilustracdo esquematica da superficie rugosa da camada de IrMn. A superficie € praticamente
compensada, com alguns degraus que, por serem mais macios magneticamente, podem ser orientados
no sentido do campo de confinamento do magnetron sputtering. (a) superficie antes da deposi¢do de Cu;
(b) superficie parcialmente coberta por uma fina camada de Cu. As ilhas de Cu crescem sobre a regiao
mais baixa do IrMn, deixando os degraus descobertos.

pensada do AF, deixando os degraus descobertos [conforme figura 4.10(b). Como os degraus
sd0 mais macios, o campo de magnetron (Hp,) € capaz de orientar uma parte substancial destes.
O material FM que € depositado sobre o AF e o espacador acopla-se principalmente com os
degraus, diminuindo a contribuicdo da regido compensada do AF. Consequentemente, o laco de

histerese tem o deslocamento positivo em campo diminuido.

4.3.2 Tratamentos Térmicos

As amostras foram submetidas a dois tratamentos térmicos diferentes. Foram mantidos
constantes a magnitude do campo de tratamento, a temperatura, a pressao e a duragdo do tra-
tamento em, respectivamente, Hyy, = 200e, T =215°C, P =4 X 10~®mbar e = 15 min. O
parametro variado foi a direcdo entre o vetor campo de tratamento e o sentido preferencial do
EB, 0,1, = 0 e 100°. O resfriamento da amostra até a temperatura ambiente foi realizado em

vacuo, na presenca de Hypy.

Tratamento no Sentido Preferencial do EB

Os resultados do tratamento no sentido do EB para a amostra Co3/IrMn/Co7 sao mostrados
na figura 4.11. Mesmo com o campo de 20 Oe, foi praticamente possivel unir os subciclos

de histerese provenientes de cada camada em uma curva onde ndo sdo mais identificadas duas
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fases. O deslocamento da configuragdo Co/IrMn decaiu de 275 para aproximadamente 200 Oe
enquanto a camada de Co depositada sobre o IrMn aumentou o médulo de seu deslocamento de

H'Ef’gt ~ 6 Oe para 138 Oe, aproximadamente.

o] o il o
6,=0 [[ 8, =30 f

0,5 ]
00 B, =60 / 8, =90 |
> .“,—*"/ A,_ﬂ.’*‘"'/
-1,0 A 4

-450 -300 -150 0 150 300 H (Oe)

M/M

Laa0e0e®

1,0 4

Figura 4.11: Curvas de magnetizagdo da amostra de Co3/IrMn/Co7 tratada termicamente com 6,,, = 0°
e Hynn = 20 Oe para 6, = 0, 30, 60 e 90°.

Com o aumento da espessura do espacador de cobre, 0 mesmo tratamento térmico nas amos-
tras em que hd uma camada de Cu ndo € suficiente para unir os dois subciclos. A figura 4.12
apresenta o resultado deste tratamento para a amostra de Coz/IrMn/Cug 75/Co7. Nota-se que as
duas fases se mantém separadas nas curvas apresentadas, exceto para 6, = 90°. Os desloca-

mentos encontrados foram de Hgg’ =—1550e¢¢ H'ngt = —21 Oe para 6, = 0°.

A figura 4.13 mostra a dependéncia de |HEb%t} com fc, para as amostras tratadas termica-
mente. Esta figura apresenta apenas decaimento do deslocamento do campo de exchange bias
relativo a camada de Co crescida sobre o [rMn, pois a maioria dos momentos AF interfaciais
foram ativados termicamente, tornando agentes do EB. A reducdo do deslocamento em fungao

de ¢y acontece porque a quantidade de atomos FM em contato com atomos AF é menor.
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Figura 4.12: Curvas de magnetizacdo da amostra de Cos/IrMn/Cug 75/Co; tratada termicamente com
Oann = 0° € Hypy = 20 Oe para 6, = 0, 30, 60 e 90°.
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Figura 4.13: HE%‘ em funcdo da espessura da camada de Cu para as amostras de Cos/IrMn/Cu,,/Coy
tratadas com 6O,,, = 0° € Hypn = 20 Oe.

Tratamento a 100° do Sentido Preferencial do EB

O tratamento com 6O,,, = 100° resulta em uma estrutura magnética deslocada negativa-
mente para a camada fop-pinned FM e positivamente para a camada bottom-pinned FM para as

amostras de Co3/IrMn/Cu, /Co7 com fcy = 0 e 0.5 nm.
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A figura 4.14 apresenta as curvas de histerese da amostra de Coz/IrMn/Cug 5/Co7 . Nesta
figura vé-se que o eixo fécil fora alterado em relag@o ao da amostra como-feita, pois em 6, = 90°
ainda se nota a presenca de deslocamento da fase rop-pinned FM, onde o deslocamento desta
fase € de —149 Oe enquanto HEb%t =59 Oe para 6, = 0°.

M/M

10

05 + 1
o186 8, =90

-05 A

, — ] A

Figura 4.14: Curvas de magnetizacdo da amostra de Cos/IrMn/Cugs5/Co; tratada termicamente com
Oann = 100° e Hyyn = 20 Oe para 6, = 0, 30, 60 e 90°.

O sentido preferencial do EB para a fase top-pinned FM variou de 0° para 50° conforme
mostra a figura 4.15, a qual claramente apresenta o eixo de dificil magnetizacao em 140°. O
tatamento térmico com 6, = 100° e campo magnético baixo, incapaz de saturar magnetica-
mente qualquer das camadas FM, modifica a orientagdo dos momentos interfaciais AF para
uma direcdo intermedidria entre os sentidos de Hyy, € do EB. Por este motivo, este tratamento

resultou na modificagcao do sentido do EB para todas as amostras.

A figura 4.16 mostra a dependéncia de |HEb%‘} com fcy para as amostras tratadas termica-
mente. Como a figura 4.13, esta figura apresenta apenas decaimento do deslocamento do campo
de exchange bias da camada de Co crescida sobre o IrMn. O comportamento destas figuras €
praticamente o mesmo; todavia, para a amostra sem espacador de Cu, o tratamento no sentido
do EB resulta em um H]'g%t = 138.5 Oe enquanto para o tratamento com 6,,, = 100° o desloca-
mento € de 120.1 Oe.
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Figura 4.15: Curvas de magnetizacdo da amostra de Cos/IrMn/Cugs5/Co7 tratada termicamente com
0.nn = 100° para 6, = 50, 80, 110 e 140° para visualizagao dos novos eixos facil e dificil da amostra.
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Figura 4.16: HE%‘ em funcdo da espessura da camada de Cu para as amostras de Cos/IrMn/Cu,,/Coy
tratadas com 0,,, = 100° e H,y, = 20 Oe.

4.4 Variacao Angular do Campo de Exchange Bias

A variacdo do campo de exchange bias em func¢ao de 6}, pode resumir os resultados obtidos.
O calculo de Hgp foi feito com base na equagdo 2.2. Os resultados estdao dispostos por amostra €

subdividos em resultados das amostras como-feitas, tratadas termicamente com H,,, no sentido
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do EB e as tratadas com 6,,, = 100°.

As figuras 4.17 a 4.22 mostram Hgg vs 6 para cada uma das amostras. E importante
ressaltar que, para 6, proximo de 90°, € muito dificil distinguir as fases. Por este motivo, alguns
pontos nao puderam ser calculados e, portanto, ndo sdo apresentados. Nestas figuras, vé-se que
os valores de H]E:%’ para as amostras tratadas termicamente diminuem em aproximadamente

40%, conforme explicado na secao 2.2.

As amostras com fc, < 0.5nm tratadas termicamente com H,p, = 200e e 0,,, = 100°
apresentam separacgdo total de fase, ou seja, enquanto uma das camadas esta deslocada negati-
vamente, Hgg > 0 para a outra. Esta condi¢do € mostrada nas figuras 4.17(c) e 4.18(c). Ja o
mesmo tratamento com a Unica diferenca sendo a direcdo de Hyy, no sentido do EB apresenta
os deslocamentos sempre no mesmo sentido [figuras 4.17(b) e 4.18(b)]. Estas amostras também
apresentam H'Ij:’%t com valores em moddulo praticamente iguais para ambos os tratamentos. Este
resultado pode indicar que o niimero de clusters nao-compensados ativados termicamente €

praticamente O mesmo para ambos os tratamentos.

—o— Fase top-pinned — o — Fase bottom-pinned

o Comow -
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Figura 4.17: Variagdo angular de Hgg da amostra de Co3/IrMn/Co7; para os estados (a) como-feito, tra-
tado termicamente com 0,,, = 0° e tratado termicamente com 6,,, = 100°.

A amostra de Co3/IrMn/Cug 75/Co7 (figura 4.19) apresenta menor deslocamento na fase fop-
pinned que a amostra com as mesmas caracteristicas a exece¢ao da camada de Co superior ter
3 nm (apresentada na figura 4.22) de espessura, este resultado reflete o fato de Hgg o< 1/ M,

mostrado nos casos da expressao 1.14.
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Figura 4.18: Variagc@o angular de Hgg da amostra de Cos/IrMn/Cug s5/Co7 para os estados como-feito,
tratado termicamente com 6,,, = 0° e tratado termicamente com 6,,, = 100°.
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Figura 4.19: Variagdo angular de Hgg da amostra de Cos/IrMn/Cug 75/Co7 para os
tratado termicamente com 6,,, = 0° e tratado termicamente com 6,,, = 100°.
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estados como-feito,

A amostra de Co3/IrMn/Cu;/Co; ainda apresenta exchange bias, indicando que esta es-

pessura de cobre ndo foi suficiente para preencher totalmente uma camada. Poucos graos AF

ficaram descobertos e, mesmo com os tratamentos térmicos, o resultado é um deslocamento
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Figura 4.20: Variacdo angular de Hgg da amostra de Co3/IrMn/Cu/Co; para os estados como-feito,
tratado termicamente com 6,,, = 0° e tratado termicamente com 6,,, = 100°.

bastante pequeno (em torno de 4 Oe) e deveras ruidoso.
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Figura 4.21: Variag@o angular de Hgg da amostra de Cos/IrMn/Cu; 5/Co; para os estados como-feito,
tratado termicamente com 6,,, = 0° e tratado termicamente com 6,,, = 100°.

Quando a camada de Cu tem espessura maior que 1 nm o deslocamento da camada superior

de Co é comparavel ao erro da medida (aproximadamente £2.5 Oe), como pode ser visto
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na figura 4.21. O HEb%t pode ser considerado nulo, pois 0 contato atdmico entre 0s 4tomos
FM e os AF adjacentes € praticamente inexistente. Estes resultados sdo corroborados pelas

referéncias 34 e 35.

A amostra de Co3/IrMn/Cuy 75/Cos apresenta separacao de fases no estado como-feita,
como mostrado na figura 4.22(a). A amostra tratada termicamente com 6, = 0° [figura 4.22(b)]
mostra que as fases fop- e bottom-ppinned FM nao estdao mais defasadas, indicando que o campo
magnético de 20 Oe foi suficiente para reorientar os spins interfaciais AF em contato com o Co
através dos pinholes da camada de Cu. Para o tratamento térmico com 6, = 100° nao foi

possivel realizar o calculo de HEbgt.
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Figura 4.22: Variagdo angular de Hgg da amostra de Cos/IrMn/Cug75/Cos para os estados como-feito,
tratado termicamente com 6,,, = 0° e tratado termicamente com 6,,, = 100°.

Tendo em vista que, como apresentado na sec¢ao 3.3, os tratamentos térmicos utilizados
neste trabalho ndo modificam significativamente as caracteristicas estruturais e interfaciais das
amostras, este trabalho propde uma forma diferente para interpretacdo da diminuigdo de Hgg’
com o tratamento térmico. A figura 4.23 esquematiza esta interpretacdo. As primeiras cama-
das AF depositadas sobre o material FM apresentam caracteristica paramagnética, pois ndao ha
material suficiente para que estas ordenem-se magneticamente. O momento magnético destas
primeiras camadas se orientam facilmente no sentido da magnetiza¢ao do material FM, por sua
vez orientado no sentido do campo de confinamento dos elétrons, Hy,, no magnetron sputtering
[figura 4.23(a)], fazendo com que a interface seja bastante ndo-compensada, melhor condi¢ao

para o EB. Continuando a deposi¢do do material AF, o volume de material € suficiente para
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Figura 4.23: Esquema das estruturas de spin na interface Co/IrMn durante a deposicdo, (a) e (b), e
pOs-tratamento térmico (c).

que haja organizacdo magnética, representado na figura 4.23(b). O tratamento térmico cede
energia ao sistema e a camada AF recupera alguns dos seus momentos interfaciais tendo em
vista que esta € a condicao mais favoravel para o material AF, diminuindo o deslocamento [fi-
gura 4.23(c)]. A figura 4.23(d) apresenta os lagos de histerese medidos para uma amostra nos

estados como-feita e tratada termicamente.

4.5 Amostras Irradiadas com He ™

As amostras de Coz/IrtMn/Cu,., /Co7, com fcy = 0, 0.5 e 0.75 nm foram sujeitas a irradiacao
i6nica. O campo aplicado foi de ~ 5.5kOe. A dose de fons foi de 5 x 10'3 fons/cm?, a energia de
40keV, a densidade de corrente de 100 nA/cm?. O angulo de aplicacdo do campo em relagio ao
sentido do EB, 6y, foi de 100°. Um trabalho anterior realizado em conjunto com o Laboratério

1521 mostrou que estes pardmetros poderiam ser adequados para inversio

do Implantagdo Ionica
do sentido do EB. A energia de 40keV se mostrou adequada para reorientacao do sentido do
EB; a dose baixa fora escolhida porque esta modificaria menos as propriedades magnéticas da

camada top-pinned FM.

As figuras 4.24, 4.25 e 4.26 apresentam os resultados destas irradiacdes sobre as amostras
com fcy, = 0, 0.5 e 0.75 nm, respectivamente, comparadas com as mesmas amostras no estado

virgem.
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Figura 4.24: Curvas de magnetizacdo da amostra de Co3/IrMn/Co; virgem (linha tracejada) e irradiada

(linha e circulos cheios) com 6, = 100° para 8, = 0, 30, 60 e 90°.
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Figura 4.25: Curvas de magnetizacdo da amostra de Cos/IrMn/Cugs/Co; virgem (linha tracejada) e
irradiada (linha e circulos cheios) com 6;; = 100° para 6, = 0, 30, 60 e 90°.

As amostras com espacador de Cu com espessuras de 0 e 0.5 nm apresentaram uma dimi-

nui¢do da coercividade dos subciclos relacionados as camadas bottom-pinned FM e um pequeno
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acréscimo no campo de exchange bias. As camadas fop-pinned FM tiveram seus deslocamentos

e suas coercividades aumentados quando 6, = 30 e 60 Oe.
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Figura 4.26: Curvas de magnetizacdo da amostra de Co3/IrMn/Cug 75/Co; virgem (linha tracejada) e
irradiada (linha e circulos cheios) com 6;; = 100° para 6, = 0, 30, 60 e 90°.

A amostra de Cosz/IrMn/Cuy 75/Co7 apresentou como resultados um aumento significativo
da coercividade da configuragdo AF/FM e um aumento de seu deslocamento. A camada fop-

pinned FM ndo sofreu alteracdes significativas, apenas um pequeno aumento na coercividade
para 6, = 30°.

Sobre os resultados das irradiac@o, pode ser especulado que: 1) o aumento do deslocamento
e da coercividade da camada top-pinned FM em 6, = 30° nas amostras com espagador de Cu
de 0 e 0.5nm mostra uma pequena reorientacdo do sentido do EB, causada pelo campo de
irradiacdo ter sido aplicado com 6;;; = 100°; 2) a amostra de Co3/IrMn/Cuy 75/Co7 também tem
a direcdo do EB modificada em alguns graus e também sofre uma quebra de seus dominios
magnéticos efetivos AF na interface, tornando muitos deles rodaveis. Isto leva a um acréscimo
da coercividade de ambas as camadas de Co sendo, que para a camada bottom-pinned FM o au-
mento na coercividade também pode ser atribuido ao Cu que pode mover-se formando ilhas so-
bre o IrMn, ao receber energia proveniente dos ions (vale ressaltar que Co e Cu sdo imisciveis).
A reorientacdo do EB para irradiacio com dose de 5 x 10'3 fons/cm?, mesmo que ndo para o
sentido do campo aplicado durante a irradiacdo, j fora notada em outros trabalhos™> >, O

aumento da coercividade nao coincide com os resultados encontrados na literatura.
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5  Perspectivas

Foram realizados dois outros tratamentos térmicos na amostra de Co3/IrMn/Co7, nos quais

o tempo foi de 15 min e a temperatura de 215°, em que se variou apenas a magnitude do campo
aplicado durante o tratamento, Hypy = 0 e 2kOe. A figura 5.1 mostra os resultados obtidos
com estes tratamentos € com o tratamento no qual o campo aplicado foi de 20 Oe, todos os trés
realizados com By, = 0°. E possivel notar que a coercividade diminui com o aumento de Hypy,
pois o FM estd saturado magneticamente fazendo com que os graos interfaciais AF ativados
termicamente se orientem na direcdo deste durante o resfriamento, tornando seus dominios
efetivos mais estaveis e ndo-contribuintes a coercividade via anisotropia rodavel. neste caso, a
distribuicdo de eixos faceis dos dominios AF € mais estreita, sendo uma evidéncia disto o lago de
histerese tornar-se mais “quadrado”. Quando Hyy, € baixo ou inexistente, 0 momento magnético
dos graos AF na interface, distribuidos em direcao, tornam a curva de magnetizacdao mais larga
e arredondada. A inversdao da magnetiza¢cdo na descida € mais rapida quando os dominios AF

sd0 maiores, pois nucleagdo e propagacdo de paredes de dominio sdo mais provaveis no interior

destes.
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Figura 5.1: Curvas de histerese da amostra composta por Cos/IrMn/Co7 tratada termicamente com 6,,, =

0° e Hann = 0, 20 e 2000 Oe.
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Estes resultados sdo bastante ricos e intrigantes. Nota-se que, mesmo com coercividades
diferentes, as tré€s curvas estdo sobrepostas quando a magnetizacdo comega a rotacionar para
o sentido do campo aplicado durante o tratamento (em H ~ —165 Oe). Este resultado indica
que, nos trés casos, a camada de 3 nm de Co sofre praticamente o mesmo torque dos dominios
AF magneticamente mais estaveis ao qual esta acoplada. O deslocamento € praticamente o
mesmo para os tratamentos sem campo magnético aplicado e com campo aplicado de 2 kOe,
aproximadamente 140 Oe. J4 quando o campo de tratamento foi de 20 Oe, Hgg € um pouco
maior (= 147 Oe). Os motivos para que os deslocamentos sejam tdo préximos precisam ser
melhor investigados, uma vez que, quando Hyy, € alto o suficiente para saturar o FM, € esperado
que seus dominios magnéticos, e também os dominios efetivos AF a eles acoplados, sejam
maiores e mais estaveis, o que deveria causar um aumento no deslocamento, nao apenas uma

reducao no campo coercivo.
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6 Conclusoes

Neste trabalho foram estudados os efeitos de dois tratamentos térmicos distintos com baixo
campo aplicado, no sentido do EB e a cem graus deste, em filmes de Co/IrMn/Cu/Co depo-
sitados por magnetron sputtering, visando o controle da fase bottom-pinned FM modificando
0 menos possivel as propriedades magnéticas da configuracio FM/AF. Bombardeamento com

ions de He™ foi feito e os resultados de ambos procedimentos foram comparados.

A caracterizagdo estrutural foi realizada antes e depois de um dos tratamentos térmicos.
Medidas de magnetizacdo e do campo de exchange bias foram realizadas para compreensao

dos efeitos e mudancas causados por cada um dos procedimentos.

A interpretacdo dos resultados levam as seguintes conclusoes:

e ainteracdo de troca do EB € de contato direto entre os materiais AF e FM, pois o desloca-
mento apresenta decaimento mondtono com o aumento da espessura de cobre, tornando-
se praticamente nulo para fcy, = 1.5nm. A partir desta espessura o Cu tem sua camada
totalmente preenchida e nao hé pinholes para que os materiais AF e FM entrem em con-

tato;

e asuperficie superior da camada de IrMn apresenta uma estrutura nao-compensada com al-
guns degraus que sao mais macios magneticamente que podem ser facilmente orientados
no sentido dos momentos FM interfaciais. Quando nio hd espacador ndo-magnético de
Cu, o ciclo referente a fase bottom-pinned apresenta um comportamento de uma estrutura
magnética composta por dois tipos de dominios magnéticos em oposicao. A deposicao de
uma fina camada de Cu preenche primeiramente a regido nao compensada, diminuindo o

subciclo deslocado positivamente e tornando a curva mais “quadrada”;

e 0s tratamentos térmicos aumentam o deslocamento do subciclo de histerese referente a
camada bottom-pinned FM para as amostras com fcy < 1.0nm e diminuem sua coerci-
vidade. Na camada fop-pinned FM os tratamentos térmicos agem de forma a diminuir o

t . - . . . , ~
H é)]g. Pode-se explicar esta redu¢do da seguinte forma: os primeiros atomos de IrMn s@o
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paramagnéticos e, portanto, sua magnetizacao assume a do Co sobre o qual esta sendo
depositado. Esta estrutura € metaestavel e a melhor para o EB. No volume da camada AF,
esta assume ordem antiferromagnética. O aquecimento da amostra durante o tratamento
térmico faz com que o AF recupere alguns dos momentos interfaciais organizando-os se-
gundo sua ordem antiferromagnética caracteristica, desta forma tornando a interface mais

compensada e diminuindo o deslocamento;

e 0 tratamento térmico com 6,,, = 0° aumenta o deslocamento da fase bottom-pinned FM
no sentido do deslocamento da camada fop-pinned FM e, para tcy, = 0 nm, os subciclos

relativos a cada camada sdo indistinguiveis;

e quando Oy = 100°, as amostras de Cos/IrtMn/Cu,, _ (g, 0.5)/Co7 apresentam estrutura
deslocada negativamente/positivamente, com defasagem de 180° entre os deslocamen-
tos das camada fop- e bottom-pinned FM. A amostra de Cos/ IrMn/Cug 75/Co7 também

apresentam esta configuracdo, todavia a defasagem entre fases é de 100°;

e a irradiagio com He™ com campo aplicado a 100° do sentido do EB apresenta uma
reorientagdo do sentido EB da camada fop-pinned FM em torno de trinta graus, o sen-
tido do EB ndo foi modificado para o sentido do campo aplicado durante a irradiacao
pelo fato de a dose ter sido baixa, ndo possibilitando um ndmero suficiente de colisdes
dos ions com os atomos da camada AF. A amostra de Coz/IrMn/Cug 75/Co3z apresentou
um aumento da coercividade de ambas as camadas de Co, resultado da quebra dos divisao
dos dominios AF mais estdveis em dominios menores € menos estaveis, responsdveis pela

anisotropia rodavel.
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Apéndice A - Resultados dos Tratamentos Térmicos

Neste apéndice serdo apresentados todos os resultados relativos aos tratamentos térmicos

obtidos durante este trabalho.

Os resultados estdo organizados por amostra. Tanto os resultados para as amostras como-

feitas como para as tratadas termicamente se encontram dentro de cada se¢do.

Para o tratamento com 6,,, = 100° ha trés figuras para cada amostra. Isto se dé pelo fato
de que este procedimento alterou o sentido do EB das amostras. As ultimas figuras de cada
secdo sdo das amostras que sofreram esta alteracdo e, para apresentar os sentidos facil e dificil,
tiveram o angulo 6y, (angulo entre o campo aplicado durante a medida e o sentido preferencial

da amostra como-feita) alterado.
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Figura A.1: Variacdo angular da amostra de Cos/IrMn/Co; como-feita.
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Figura A.2: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Co; como-feita para 6, = 0, 30, 60 e 90°.
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Figura A.3: Variac@o angular da amostra de Cos/IrMn/Cos tratada termicamente com 6,,, = 0° € Hypy =

20 Oe.
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Figura A.4: Curvas de histerese da amostra de Co3/IrMn/Co; tratada termicamente com O,,, = 0° e
Hynn = 20 Oe para 6, = 0, 30, 60 e 90°.
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Figura A.5: Variacdo angular da amostra de de Co3/IrMn/Co7 tratada termicamente com 6,,, = 100° e

Hapn =20 Oe.
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Figura A.6: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Co; tratada termicamente com 6,,, = 100° e

Hynn = 20 Oe para 6, = 0, 30, 60 e 90°.
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Figura A.7: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Coy tratada termicamente com 6B,,, = 100° e

Hynn = 20 Oe para 6, = 30, 60, 90 e 120°.
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Figura A.8: Variag¢do angular da amostra de Co3/IrMn/Cug 5/Co; como-feita.
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Figura A.9: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Cug 5/Co; como-feita para 6, = 0, 30, 60 e 90°.
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Figura A.10: Variagao angular da amostra de Co3/IrMn/Cuyg 5/Co7 tratada com O,y = 0° € Hypp = 20 Oe.
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Figura A.11: Curvas de histerese da amostra de Cos3/IrMn/Cug 5/Co7 tratada com 6,,, = 0° e Hypp =

20 Oe para 6, = 0, 30, 60 e 90°.
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Figura A.12: Varia¢do angular da amostra de Cos/IrMn/Cug s/Coy tratada com 6O,y = 100° e Hypp =

20 Oe.
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Figura A.13: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Cug 5/Co7 tratada com O,p, = 100° € Hypy =

20 Oe para 6, =0, 30, 60 e 90°.
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Figura A.14: Curvas de histerese da amostra de Co3/IrMn/Cug 5/Co7 tratada com 6,,, = 100° e Hypy =

20 Oe para 6, =50, 80, 110 e 140°.
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Figura A.15: Variagao angular da amostra de Cos/IrMn/Cuy 75/Co7; como-feita.
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Figura A.16: Curvas de histerese da amostra de Co3/IrMn/Cug 75/Co7 como-feita para 6, = 0, 30, 60 e
90°.
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Figura A.17: Variagao angular da amostra de Cos/IrMn/Cug 75/Co7 tratada com 6,,, = 0° € Hy,, = 20 Oe.
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Figura A.18: Curvas de histerese da amostra de Co3/IrMn/Cug 75/Co7 tratada com By, = 0° € Hypp =

20 Oe para 6, =0, 30, 60 e 90°.
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Figura A.19: Variacdo angular da amostra de Cos/IrMn/Cug75/Co7 tratada com 6,y = 100° e Hypp =
20 Oe.
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Figura A.20: Curvas de histerese da amostra de Co3/IrMn/Cuyg 75/Co7 tratada com 6,,, = 100° € Hyyy =
20 Oe para 6, =0, 30, 60 e 90°.

o | _ o 1 _ o
8, =20 f 6, =50 /

I
7| |~

1,0 - ,.»""’"‘M 1 MW“

05 | / - /[
6 = 80° 6 =110°
00 h h

.MM/J | /j}

-1,0 A i I———

M/M

-450 -300 -150 0 150 300 H (Oe)

Figura A.21: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Cug 75/Co7 tratada com 6,,, = 100° € Hypy =
20 Oe para 6, = 20, 50, 80 e 110°.
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Figura A.22: Variacdo angular da amostra de Coz/IrMn/Cu;/Co; como-feita.
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Figura A.23: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Cu;/Co7 como-feita para 6, = 0, 30, 60 e 90°.
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Figura A.24: Variagc@o angular da amostra de Cos/IrMn/Cu;/Coy tratada com O,,, = 0° e Hapy = 20 Oe.
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Figura A.25: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Cu;/Co7 tratada com By, = 0° € Hypy = 20 Oe
para 6, = 0, 30, 60 e 90°.



77

1,0
0,5
[0
= 0,0
=
-0,5
-10¢ & ‘o 8 1000

0

180

% (gf%\sy -

360 -1500

Figura A.26: Variagdo angular da amostra de Cos3/IrMn/Cu;/Co7 tratada com 6,,, = 100° € Hypy = 20 Oe.
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Figura A.27: Curvas de histerese da amostra de Co3/IrMn/Cu;/Coy tratada com 6y, = 100° e Hyyy =
20 Oe para 6, = 100, 30, 60 e 90°.
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Figura A.28: Curvas de histerese da amostra de Cos/IrMn/Cu;/Co; tratada com 6,,, = 100° ¢ Hypp =
20 Oe para 6, = 60, 90, 120 e 150°.
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80

s”16=0° f 6, =30° r
= ’W/}
e s
_,/f/ o s
1,0 A osassneaseanesid 7 200909
]
6 = 60° 6 =90°
0,0 h h
J | J
3900
10 Mﬁ*’ _M"’M
-4'50 -3;00 -1'50 0 1'50 300 | | | H (Oe)

Figura A.30: Curvas de histerese da amostra de Co3/IrMn/Cu; 5/Co; como-feita para 6, = 0, 30, 60 e
90°.

05

0,0

M/Mg

-0,5

1500

-10¢9 1000
920 500
9 180 ‘
% (gfau 270 \Oe\
S 360  -1500
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Co(3 nm)/IrMn(15 nm)/Cu(dg,)/Co(7 nm) films were subjected to magnetic annealing where its
temperature and duration as well as the direction and amplitude of the applied field were varied. We
demonstrate that the exchange-bias field magnitude and sign of the subloop of the bottom-pinned Co
layer can be tailored in a controlled manner allowing the whole hysteresis loop to be tuned from a
double negatively/negatively shifted to a double negatively/positively shifted with the shifts of the
subloops in antiphase. © 2009 American Institute of Physics. [doi:10.1063/1.3227840]

The exchange-bias (EB) phenomenon®~ results from the
magnetic coupling between a ferromagnet (FM) and partially
uncompensated interfacial spins in an adjacent antiferromag-
net (AF). During the past decades, EB has been extensively
studied owing to the fascinating physics involved and also
due to its applicability in magnetoelectronic devices. The
most known EB manifestations are the hysteresis loop shift
along the field axis, called EB field, Hgg, and an increase of
the coercivity, He. The EB is defined (initialized) by a mag-
netic field applied during the fabrication of the sample, a
thermal postannealing, or ion bombardment;** if the FM has
very low anisotropy, even its remnant magnetization is able
to set the EB.® Tailoring the magnetic properties of EB sys-
tems by using postdeposition treatment is very appealing
from a technological point of view as well as for a better
understanding of the microscopic mechanisms leading to the
effect and their parameters.’

In the present letter, we demonstrate that in Co/lrMn/
Cu/Co films the EB field magnitude and sign of the subloop
of the bottom-pinned Co layer can be tuned in a controlled
manner by means of appropriate magnetic annealing. This
allows the hysteresis loop to be changed from a double
negatively/negatively shifted to a negatively/positively
shifted one, which can be useful for development of linear
magnetic field sensors.®°

Our Si/Si0,(400 nm)/Ta(5 nm)/Ru(15 nm)/Co(3 nm)/
IrMn(15 nm)/ Cu(dg,)/ Co(7 nm)/Ru(3 nm) films were
deposited by magnetron sputtering with base pressure of
5.0x 107 mbar, Ar pressure of 1.0x 1072 mbar for the
IrMn deposition, and 2.5x 107 mbar for the others. Here,
thicknesses of the Cu layer d.,=0.75, 1.0, and 1.2 nm were
chosen in an attempt to produce samples with top Co layer
weakly coupled to IrMn. This would allow easier modifica-
tion of the respective EB direction, the value of Hgg and
even its sign.>*

The magnetic characterization was done at room tem-
perature via alternating gradient-field magnetometer with the
measurement magnetic field, H, applied in the plane of the
films. After determining the common (to both FM and AF)
easy magnetization axis (i.e., the EB direction) induced by
the stray field from the magnetron during the deposition,

®Electronic mail: julian@if.ufrgs.br.

0003-6951/2009/95(11)/112501/3/$25.00

95, 112501-1

hysteresis loops were traced for different H orientations.
Subsequently, the films were subjected to different annealing
procedures, varying the following parameters: each sample
was heated to the annealing temperature, T, and kept for a
given time interval, t, in certain magnetic field, H, applied in
different in-plane directions, 6, (=0° for H, along the EB
direction of the as-deposited samples). None of our samples
showed considerable training effects.

The easy-axis hysteresis loops of the as-deposited
samples are shown in Fig. 1. The thinner, first-deposited
(henceforth, hard magnetic phase, h) Co layers represent
30% of the films’ magnetization, show relatively high Hg
value of ~60 Oe, and Hf};~300 Oe. A conventional for
IrMn/Co annealing procedure, i.e., high H, of 1.6 kOe, 6,
=0°, T,=200 °C, and t,=15 min, led to a 30% decrease of
Hc and almost 50% lower Hgg for all films, as seen from the
corresponding loops, also plotted in Fig. 1 (the loops for the
sample with dc,=1.0 nm, not shown, are very similar to
those for 0.75 nm). Whether the IrMn layer is deposited be-
low (i.e., AF/FM, or bottom-pinned FM configuration) or on
top of the FM (FM/AF, or top-pinned) layer is rather imPor-
tant in both in-plane and perpendicular EB systems.**
Magnetic field annealing of bottom-pinned structures en-
hances Hgg and normally exceeds that of top-pinned films.
However, large decrease of Hgg (also obtained here) has
been found upon heating for the FM/AF configuration, fre-

'
’
'

9,=0° T,=200°C Fggcw
t, =15 min, H, = 1.6 kOe [2 !
I
1

Normalized magnetization

-4;0 -32)0 -150 0 150
Magnetic Field (Oe)

FIG. 1. (Color online) Hysteresis loops of the samples annealed for 15 min
at 200 °C with high H, along the original EB direction; the dashed lines
correspond to the as-deposited samples. The lines are only guides to the
eyes.

© 2009 American Institute of Physics
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[ 6,=100°, 7,=200°C, H,=20Oec
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Normalized magnetization

-450 -300 -150 0 150
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FIG. 2. (Color online) Solid lines: hysteresis loops for the samples with
dc,=0.75 and 1.2 nm annealed for 60 min. The annealing parameters are
given in the body of the figure; dashed lines correspond to the as-deposited
samples.

quently attributed to a realignment of the pinned interfacial
AF spins.ll'14 Conflicting reports about the role of grain size
and texture of IrMn films can be found (e.g., Refs. 12 and 15
and the references therein). Employing numerical simula-
tions as in Ref. 10, we estimated the Co(3 nm)/IrMn ex-
change coupling constant of the as-deposited samples as Jg
=0.15 erg/cm?, practically coinciding with that of a similar,
however inverted, annealed IrMn/Co(5 nm) film.2° The drop
of Hgg and subsequently of Jz of the hard phase of top-
pinned Co layers after heating could be due to Mn diffusion
toward the Co layers; bottom-pinned CoFe/lrMn interfaces
have been found to be more stable against such a Mn
outdiffusion.™®

The modifications of the bottom-pinned (soft magnetic
phase, s) Co layers after this annealing are also in agreement
with above-cited literature data. IrMn and Co are practically
decoupled™ for de,>1.0 nm, so no change is detected for
this phase, as clearly shown in the bottom panel of Fig. 1.
The corresponding s-part of the hysteresis loops of the an-
nealed films are clearly displaced in the same direction as the
h parts, as expected.

Annealing the as-deposited sample with dc,=1.2 nm at
slightly higher T, and the same H, (Fig. 2) decreased signifi-
cantly Hc of both phases; H; 15% lower than that of the
sample annealed at 200 ° C was measured as well. Thermally
activated interdiffusion at the IrMn/Co interface during pro-
longed annealing could be responsible for the apparent diffi-
culty to saturate the soft phase at low measuring fields. The
same features regarding the hard phase are also observed
when the sample with the thinnest spacer layer was subjected
to prolonged annealing with H,=20 Oe applied at 6,
=100°, i.e., a field with very small negative component along
the original EB direction. The hysteresis loop of the soft
phase, however, showed a significant positive field shift.

To study this effect, pieces of the as-deposited sample
with dc,=0.75 nm were annealed for 15 min at the same
temperature and field amplitude, where the in-plane direction
of H, was varied. The loops corresponding to the EB direc-
tion of the hard and soft phases for three particular orienta-
tions are plotted in Fig. 3. Neither treatment changed the EB
direction of the hard-phase, i.e., 0'§B=O° for all 6,; the only
effect on the magnetization of this phase is a reduction of
Hc when 6, is increased. 625, however, showed a very
strong dependence on the H, orientation. The soft-phase

Appl. Phys. Lett. 95, 112501 (2009)
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FIG. 3. Variation of the soft-phase shift with the direction of H, for the
sample with dc,=0.75 nm, annealed for 15 min at 200 °C in H,=20 Oe.
Left: loops traced for measuring field along the EB direction of the hard
phase; right: the same for measuring field along the EB direction of the soft
phase.

EB direction gradually rotates with 6,, being 6¢5=-90° for
0,=150°.

The top panels of Fig. 4 show the hysteresis loops mea-
sured along the easy and hard directions for a sample treated
in the same conditions as above but with H, antiparallel to
the original EB direction. The subloop of the soft phase is
positively displaced and although the hard phase presents the
same H{; as that obtained after the conventional treatment
(Fig. 1), now Hc is twice lower. This shows that low-field
annealing with 6,=180° is not the best treatment if one is
looking for oppositely displaced and well-defined subloops.
Note also that the magnetization of the 3 nm thick Co layer,
when measured along the hard axis (Fig. 4, top right), is split
into two identical and oppositely shifted subloops. This
means that, as a result of the annealing, approximately half
of the uncompensated AF spins at the interface (responsible
for the EB of the as-deposited sample) are reversed during
the annealing and the rest remained along the deposition-
field direction.

Sizable reduction of Hgg and even change of its sign
have been obtained after prolonged reverse-field annealing®’
in temperatures lower than 200 °C, attributed to reversal of
AF spins due to thermally induced frustration of the coupling
at the FM/AF interface, whatever the influence of the H, on

A 6,=90°

110

Normalized magnetization
(=]

S Hgy (Oe)

-200 0 200 90 180
Magnetic Field (Oe) 6y (degree)

FIG. 4. (Color online) Magnetization curves for the sample with dg,
=0.75 nm, annealed for 15 min in H,=20 Oe; the other parameters are
given in the figure. Left: the EB-direction loops. Top right: the correspond-
ing hard-axis curve. The dashed lines correspond to the as-deposited
samples. Hegg(6y) of both phases for the sample annealed at 215 °C and
0,=100° are plotted in the bottom right corner.
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the AF; theoretical interpretation of this effect can be found,
e.g., in Refs. 18 and 19 and the references therein. The re-
orientation of AF interface spins only at the side of the in-
complete Cu spacer layer during our short-duration thermal
treatment strongly indicates that, in our case, if the effect is
caused by exchange-coupling frustration, the latter comes
from the incomplete separation of the IrMn and the 7 nm
thick Co layer. At T, even a field of only 20 Oe is sufficient
to completely orient the soft FM layer moments which, on
their turn, align the interface AF spins, thus reorienting the
EB direction. This field is not able to saturate the thinner Co
layer, so no change is observed in its magnetic behavior.
However, we verified that for H;=50 Oe, both h and s EB
directions are reoriented along the h, direction through
annealing.

Thus, performing low-field off-aligned annealing at
200 °C we succeeded to reorient the EB direction of only
one of the two Co layers. Still, as seen in Figs. 2 and 3, when
the two subloops coexist, at least one of these is not very
well defined. A better result was obtained for T,=215 °C
and 6,=100°. The hysteresis loop for measuring field along
the original EB direction is shown in the bottom left corner
of Fig. 4. Both hard and soft subloops have characteristics
very similar to those of the conventionally annealed sample
(Fig. 1), the only difference being the oppositely shifted soft-
phase subloop. As seen from Hgg(6,) of both Co layers plot-
ted in Fig. 4, these shifts are, practically, in antiphase.

In summary, we demonstrated that appropriate low-field
off-aligned annealing of Co/IrMn/Cu/Co films can transform
a double negatively/negatively shifted loop to a negatively/
positively shifted one. Certainly, more systematic research
needs to be conducted to further clarify the role of each of
the annealing parameters on this rearrangement, which will
be the aim of a forthcoming study.

Appl. Phys. Lett. 95, 112501 (2009)
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