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Curva (e) em detalhe. (f) AC 270° apresentando magnetorresisténcia positiva de
aproximadamente 11,61%, e magnetorresisténcia negativa de aproximadamente 59,6%. (g)

Curva (f) em detalhe.

Figura A1 — Imagens feitas por AFM. (a) amostra depositada por DC-magnetron sputtering.

(b) RF-magnetron sputtering.
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Figura A2 — Gréafico polar para a variacdo angular da (a) Coercividade e (b) Remanéncia das
duas amostras.

Figura A3 — Imagens de AFM para os substratos de silicio. (a) substrato hidrogenizado no
plano (1 TO) (b) substrato hidrogenizado no plano (1 15)

Figura A4 — Imagens de AFM. (a) Filme e ferro crescido sobre o substrato com o padrao de
degraus. (b) Filme de ferro crescido sobre o substrato sem o padrao de degraus.

Figura A6 — Curva de histerese peculiar obtida por MOKE para 58° com relagdo a dire¢ao
paralela aos degraus na amostra

Figura A7 — Imagens de AFM. (a) Amostra crescida a 0,7 A/s e (b) Amostra crescida a 0,087
AJs.

Figura A8 — Curvas de histerese para as duas amostras.
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RESUMO

A proposta deste trabalho foi relacionar as caracteristicas morfologicas com as
respostas magnéticas, resistivas e magnetorresitivas de trés amostras compostas de filmes de

ferro (com espessuras de 60, 120 e 245 A) depositados, por desbaste idnico magnético, sobre

silicio vicinal com direcdo cristalografica de corte [111]. A caracterizacdo morfoldgica foi

realizada por Microscopia de For¢a Atomica (AFM) e mostra que até uma determinada
espessura o filme fino de ferro cresce de forma a acompanhar a estrutura de degraus do
substrato. Curvas de histerese foram obtidas apresentando uma clara anisotropia uniaxial
planar que se apresenta maior na amostra de 60 A. Medidas de resistividade elétrica
mostraram que, resistivamente, as amostras sdo anisotropicas (com excecao da mais espessa)
apresentando menor resistividade nas direcdes paralelas aos degraus. Medidas de
magnetorresisténcia pelo método padrio de quatro pontas, na amostra de 60 A, apresentaram
valores expressivos na direcdo paralela aos degraus, que podem ser explicados a partir de
modelos j& existentes para magnetorresisténcia anisotropica (AMR) em amostras
policristalinas. Valores expressivos da magnetorresisténcia foram encontrados para a amostra
de 120 A para configuragdes em perpendicular (método de van der Paw, onde a corrente flui
na direcdo paralela aos degraus e a voltagem ¢ medida perpendicularmente a eles), que podem
ser explicados através do efeito Hall planar (PHE), hoje em dia bastante estudado devido a

sua importancia na induastria da micro e da nanoeletronica.
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ABSTRACT

In this work, the relationship between the morphological and the magnetic, resistive
and magnetoresistive characteristics of three nanostructured samples was studied. These

samples were constituted of nanotexturized iron thin films (60, 120 and 245 A of thickness),

deposited by Magnetron Sputtering on vicinal silicon (plane of cut in the[lll]direction)

composed of patterned plane steps. Morphological characterization was performed by Atomic
Force Microscopy (AFM) which shows that up to a certain thickness the iron film grows
following the structure of the substrate steps. Hysteresis curves were obtained showing a clear
plane uniaxial anisotropy which is higher in the 60 A sample. Electrical resistivity
measurements showed that samples respond anisotropically (except in the thicker one), and
present lower resistivity in the direction parallel to the steps. Measurements of
magnetoresistance (using the four probes method) in the 60 A sample showed significant
values in the direction parallel to the steps and that can be explained based on existing models
for anisotropic magnetoresistance (AMR) in polycrystalline samples. Significant
magnetoresistance values were found in the 120 A sample, in a configuration where the
current flows in the direction parallel to the steps using the van der Paw method. These results
can be explained by planar Hall effect (PHE) which, nowadays, is widely studied because of

its importance in micro and nanoelectronics industry.
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1 INTRODUCAO

A Nanotecnologia, nos dias de hoje, tem sido uma area bastante estudada com objetivo
de desenvolvimento de produtos em escala industrial. Materiais € objetos que apresentam ou
tem componentes com dimensdes da ordem de magnitude de 1 a 100 nm (nanométricos)
apresentam propriedades elétricas, Opticas, mecéanicas e outras, que ndo sdo observaveis em
sistemas de dimensdes maiores que esta ¢ que podem ser exploradas para a construgdo de
nanodispositivos e para uma variedade de outras aplicacdes.

Um dos ramos de pesquisas, em escala nanométrica, sdo estudos de materiais
magnéticos, de grande importincia para a indistria da informatica. Dentro destes estd o
estudo das propriedades elétricas de filmes finos magnéticos metalicos.'™ O interesse nesta
area de pesquisas advém de dois fatores: a possivel aplicagdo para a construgdo de
dispositivos envolvendo micro e nanoeletronica e por ser um problema fundamental de Fisica

da Matéria Condensada.

As pesquisas em filmes finos de ferro depositados sobre substratos de silicio (1 1 1)

(Si(lll)) com estruturas de degraus vicinais apresentam caracteristicas peculiares na

morfologia do filme, pois quebram a simetria de superficie do filme. Pesquisas anteriores
mostraram que, em casos particulares, a morfologia do filme é anisotropica apresentando
graos de forma alongada em uma dire¢do (esferdide prolato) e que sdo fundamentais para
determinar o comportamento das propriedades magnéticas do material. Utilizando-se medidas
de curvas de histerese magnética, onde se aplica um campo magnético externo ¢ mede-se a
resposta magnética da amostra, verificou-se que dependendo da maneira com que tais graos
sdo crescidos poderiam ser observadas anisotropias magnéticas induzidas. ®'' Ademais estas,
estruturas diferenciadas acima descritas podem influenciar significativamente o transporte
eletronico.

Nos filmes de ferro depositados sobre silicio, a conducgdo elétrica ¢ duplamente
afetada. Em primeiro lugar, pelos efeitos de forma: quando as dimensdes dos graos
namométricos forem menores que o livre caminho médio eletronico, estes determinam um
novo comprimento do livre caminho médio eletronico efetivo, modificando desta forma a
resistividade do material. Como os graos nao sao isotropicos, este tipo de influéncia também
depende das diregdes relativas de medida. Em segundo lugar, pelos efeitos da interagdo spin-

orbita que se refletem na magnetorresisténcia anisotropica (AMR) que por sua vez pode ter



como consequéncia a manifestacdo do efeito Hall planar (PHE). Neste caso, como a
magnetizacdo varia com respeito ao campo magnético aplicado, a anisotropia magnética do
sistema ird atuar diretamente na condutividade dos filmes. As espessuras dos filmes também
influenciam na resistividade.

A influéncia da estrutura e morfologia de filmes deste tipo na condutividade elétrica
foi estudada por Mayadas®, onde o autor salienta a importancia de se considerar a fronteira de
grao e, portanto seu formato nos estudos sobre conducdo elétrica em amostras policristalinas.
Este estudo serviu de base para a investigacdo do comportamento da magnetorresisténcia para
filmes finos policristalinos. Rijks" estudou a interferéncia da anisotropia dos grdos nos
efeitos de transporte eletronico em filmes finos e, posteriormente, Dieny'* e Rijks'>'®
estudaram a influéncia das fronteiras de graos na magnetorresisténcia.

Recentemente, o PHE tem recebido uma atencdo especial e ¢ de grande importancia
para a induastria da informatica, pois, com base em suas propriedades, ¢ possivel construir
sensores magnéticos de alta sensibilidade para medigdo de campo entre eles, sensores de
rotagdo, sensores de rotacdo de biomoléculas magnéticas marcadas, ou ainda de
potencidmetros de contato.'” Tais sensores seriam construidos com apenas uma camada
nanométrica de filme fino ferromagnético, o que atrai a aten¢ao da industria na construgdo em
escala industrial pela simplicidade da estrutura do material se comparada com outras técnicas
de fabricacdo. Este interesse levou a um aumento significativo no estudo das propriedades de
magnetotransporte de filmes finos de materiais ferromagnéticos.'> "%

O presente estudo teve como objetivo entender com mais profundidade o
comportamento da magnetizagdo, da resistividade e da magnetorresistividade de filmes finos
de ferro, depositados sobre silicio por desbaste i6nico com campo magnético, em fun¢do da

estrutura dos mesmos. Para tanto, foram depositados filmes finos de ferro em substratos

vicinais de Si (111) e feitas caracterizacdes morfologicas, magnéticas, resistivas e

magnetorresistivas.

A seguir, serd apresentada a Revisdo Bibliografica sobre a relagdo da morfologia de
filmes finos e suas propriedades magnéticas, resistivas e magnetorresistivas. No Capitulo Trés
serdo apresentados os procedimentos experimentais € um resumo sobre as técnicas utilizadas.
No Capitulo Quatro serdao mostrados os resultados obtidos e as discussdes sobre os mesmos.
Os Capitulos Cinco e Seis referem-se a Conclusdo e as Perspectivas Futuras da continuidade
da pesquisa. No Anexo A serdo apresentados alguns resultados obtidos relacionando os

parametros de preparagdo de algumas amostras ¢ suas respostas magnéticas, mas para um



estudo mais completo sera necessario a confeccao e andlise de outras amostras. No Anexo B

sera apresentado o difratograma de Raios-X para uma das amostras e sua interpretacao.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nestes ultimos anos a pesquisa de materiais em escala nanométrica (1-100 nm) tem
recebido grande atencdo. Este interesse decorre principalmente de fenomenos elétricos,
eletronicos, macénicos, magnéticos e outros que surgem de estruturas com esta ordem de
grandeza e que ndo sdo observados em sistemas massivos.

De importancia para aplicagdes na industria micro e nanoeletronica, estudos de
anisotropias em filmes finos magnéticos depositados sobre substratos de silicio tem sido alvo
de atenc¢ado ultimamente. Dentre estes estudos, filmes finos de ferro com crescimento ordenado

6-11, 24-36

de estruturas e padrdes nanométricas ganham espaco. Neste capitulo sera feita a

revisdo bibliografica dos assuntos relativos ao estudo de filmes finos de ferro depositados por

desbaste i6nico magnético (magnetron sputtering) sobre substratos vicinais de Si(l | 1) e as

suas caracteristicas morfoldgicas, magnéticas, resistivas e magnetorresistivas.

2.1 0 SUBSTRATO DE SILICIO (111)

A utilizagdo de silicio puro e de baixa rugosidade em pesquisas envolvendo

microeletronica ¢ hoje em dia, um amplo campo de estudo por meio de conhecimentos ja

consolidados. O uso do silicio monocristalino com orientagdo cristalografica [111]

(Si(l 1 1) ), € pouco utilizado, entre outras razdes devido a sua alta rugosidade superficial, se

comparada a rugosidade do Si(l 00) 3738

Porém, se a intencdo for a de fazer o material magnético crescer numa certa direcao
(grios orientados), durante a deposi¢do, o Si(l 1 1) € um substrato a ser considerado. Este € o

1 Em alguns

caso da deposi¢do de filmes finos de ferro, como mostram estudos anteriores.
destes estudos, o substrato possui um desvio de aproximadamente 0,5° com o plano (1 1 1)

criando padrdes de degraus na superficie deste, este tipo de substrato ¢ conhecido como silicio

. . 6-11
vicinal.



2.1.1 Silicio Vicinal (1 1 1) — Estrutura Cristalografica

Em um monocristal de silicio, cada atomo estd ligado a outros quatro atomos por
ligagdes covalentes. A disposi¢do espacial das ligacdes subseqlientes sofre, sucessivamente,

uma rotagdo de 180°. O resultado deste arranjo espacial ¢ uma estrutura cristalina "tipo

diamante". Segundo Munford®’ a superficie do Si (1 1 1) quase ideal apresenta anisotropias

superficiais ndo observadas na superficie do Si (100) onde os atomos de silicio apresentam
apenas uma ligagdao pendente. Por outro lado, devido a estrutura do silicio, as extremidades
dos terracos monoatdmicos (vértice superior dos degraus) na superficie Si (1 1 1) sdo
ocupadas por d&tomos com uma ou duas ligacdes pendentes, conforme a dire¢do cristalografica

que o terrago termina. Estas anisotropias presentes na superficie do Si (1 1 1) ¢ que viabilizam

a produgao de degraus monoatomicos. (Ver Figura 1).

Si(111)
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Figura 1 — Vista de topo e lateral da estrutura de superficie, com terracos e degraus

monoatomicos, de silicio monocristalino orientadas nas diregdes: <1 1 l> (Si(l 1 1) ).

Na Figura 2 (a), ¢ mostrada a relacdo entre o plano at()mico(l 1 1) e o plano de corte

do silicio. Na Figura 2 (b) ¢ apresentada a superficie do silicio, com o padrdo de degraus

empilhados devido a combinag¢ao entre o desvio do angulo de corte e o angulo azimutal.



[111]

Linha de corte
do Fabricante

(a) “ (b
Figura 2 — (a) Relagdo entre o plano atdmico (111) e o angulo de corte (o) de 0,5° em

relagdo a diregdo cristalografica [1 1 1] . (b) representac¢do do padrio de degraus na superficie

do silicio com padrao de degraus onde ¢ € o angulo azimutal.

2.1.2 Preparacéo do Substrato: Remocao do Oxido Nativo

Para que a estrutura cristalografica acima descrita (com terracos atdmicos) seja
exposta, ¢ necessario que a camada de 6xido nativo (aproximadamente 200A de espessura)
que ¢ criado logo apos o corte destas laminas na industria devido a exposicao da superficie ao
ambiente, seja removida.

Antes da retirada do 6xido, € necessario que se remova as contaminagdes organicas da
superficie da lamina de silicio, utilizando a primeira etapa da limpeza RCA*°, padrio utilizado
pela indistria de semicondutores, e desenvolvido pela empresa Radio Corporation of
America. Esta etapa consiste em aquecer o substrato a 80°C em uma solugdo de 1:4 de
perdxido de hidrogénio (H,0,) e acido sulfurico (H,SO4). O processo de limpeza RCA pode
ser aplicado de forma simplificada, pois ldminas de silicio produzidas em escala industrial ndo
possuem contaminagdes metalicas.

A limpeza RCA completa ¢ bastante utilizada para a limpeza e passivagdo da
superficie de Si (100). 39 Ja para o Si (1 1 1), existem alguns procedimentos que permitem

passivar a superficie com terminagdes de hidrogénio. Vamos entrar em detalhes em apenas
um destes procedimentos.

O procedimento de limpeza e hidrogeniza¢do em que a geragao de defeitos superficiais
¢ menor para a retirada do oxido, consiste em mergulhar o substrato (j& limpo de

contaminagdes organicas) em uma solucao de Fluoreto de Amdnio, NH4F, que ¢ previamente
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desoxigenizada durante 20 minutos por borbulhamento com argonio, onde o oxigénio diluido

na solugio ¢ removido por arraste’” *. O substrato é colocado com o plano (110) para baixo,

tomando os cuidados descritos na Se¢do 3.2.2. O recipiente deve ficar aberto o minimo tempo
possivel para que ndo ocorra a incorporagdo do oxigénio no liquido. O substrato fica imerso
na solucdo até atingir o equilibrio dinamico, que pode ser visto macroscopicamente pelas
bolhas formadas na parte amorfa do substrato de silicio, isto €, no lado oposto ao lado polido

da bolacha de silicio. “0*

Experimentos preliminares mostram que a superficie ¢ composta
por mono-hidretos de silicio (H—Si=). Detalhamento das bolhas formadas, informagdes sobre
os experimentos preliminares, consideragdes sobre a hidrogeniza¢io utilizando Acido
Fluoridrico (HF) e maiores informagdes podem ser encontradas na referéncia 37.

O modelo que explica a formagdo dos mono-hidretos de silicio em escala molecular

foi desenvolvido por Allongue e colaboradores. *!

2.2 DEPOSICAO POR DESBASTE IONICO MAGNETICO (MAGNETRON
SPUTTERING)

Devido a sua maior facilidade de uso em produgdo em larga escala acompanhada de
altas taxas de deposicdo e boa reprodutibilidade na industria, hoje em dia a técnica de
deposicdo de filmes finos por desbaste iOnico (sputtering) tem sido a mais utilizada pela
industria e pelos laboratorios de pesquisa.”®

Para o estudo de propriedades térmicas e Oticas, por exemplo, mostra-se necessario o
estudo das propriedades estruturais e morfoldgicas do filme fino. Muitas pesquisas t€ém sido
feitas para a comparagdo das caracteristicas estruturais, tanto para comparar filmes
depositados por diferentes técnicas de deposi¢ao, quanto para comparar apenas filmes
depositados por desbaste i6nico magnético aplicado, mas, porém utilizando dois processos
diferentes: radiofreqiiéncia (RF) e corrente continua (DC). A caracterizagdo que ¢ feita através
de Espectroscopia de Absor¢ao de Raios-X na maioria dos resultados mostra claramente que
existe uma diferenca entre tais filmes, pois os depositados por DC apresentaram estrutura nao
organizada formado por grios e os depositados por RF apresentaram estrutura cristalina. *’
Nanoestruturas auto-organizadas de ferro e suas propriedades magnéticas vém sendo

estudadas desde a década de 1990.°°% **3¢ Geralmente, utiliza-se condi¢des especiais de

deposi¢ao para induzir anisotropias, resultando em filmes com propriedades magnéticas



diferenciadas. A indugdo de uma anisotropia uniaxial, direcionando o crescimento dos graos
de filmes finos de ferro sobre substratos nanoestruturados vem sendo um ramo promissor de
pesquisas atuais por serem uteis para a gravagdo magnética de dados uma vez que dados
podem ser gravados em midias magnéticas de altas densidades®'"> **% 23648 Referente ao
ferro foram encontradas propriedades e comportamentos com relagdo aos valores de campo
coercivo e de magnetizagdo remanente, conseqiiéncia da inducdo do crescimento do filme
durante a deposi¢do. Curvas de histerese invertidas®, reorientagio magnética e boa qualidade
do filme®, anisotropia uniaxial induzida®®, foram encontrados sobre filmes finos de ferro
depositados em substratos de Si (111) "', Ag(001)*3°, Au (001) ¥, W(110)*° e W (001)*"**.
O crescimento de ferro sobre substratos vicinais usando desbaste i6nico tem por
objetivo a obtencdo de filmes finos que apresentem anisotropia magnética uniaxial devido a
uma direcdo preferencial de crescimento do material depositado. Tal crescimento ¢ uma tarefa
desafiadora, pois depende tanto da qualidade e condigdes de preparagdo do substrato (como
corte e limpeza) quanto das condi¢des de deposicdo (temperatura, pressao de base e limpeza

A . 33
da camara de vacuo).

2.3 MAGNETISMO EM FILMES FINOS

2.3.1 Anisotropias Magnética

O termo Anisotropia Magnética significa que as propriedades magnéticas variam
dependendo da direcao que elas sdo medidas em relacdo as estruturas e morfologias presentes
nos materiais. Quando o material apresenta 0 mesmo comportamento magnético em todas as
direcdes diz-se que ele ¢ magneticamente isotropico. Algumas propriedades, induzidas ou
ndo, mas relacionadas com a disposi¢do espacial, podem ou nio favorecer uma orientacao
preferencial para magnetizagao espontdnea. Uma forma de observar a anisotropia magnética ¢
através de medidas de curvas de histerese, analisando a forma destas curvas juntamente com
parametros extraidos delas como campo coercivo, magnetizagdo remanente € magnetizagao de
saturagdo. A direcdo onde o campo de saturagdo ¢ menor ¢ a dire¢do conhecida como eixo
facil magnético. °*!

Existem as anisotropias intrinsecas ao material e as induzidas. A unica intrinseca ¢ a

Anisotropia Magnetocristalina, que € conseqliéncia da estrutura cristalina. As Anisotropias

extrinsecas sdo a Anisotropia de Forma e a Anisotropia Magnetoestatica, sendo que a primeira



faz com que a magnetizacdo recaia sobre o plano do filme pela grande diferenga entre as

dimensdes no plano e perpendicular a ele, e a segunda esté relacionada com distor¢des da rede
. . 50 . . . . . . Lq . . .

cristalina.”™ A seguir discutiremos em mais detalhe a anisotropia cliibica magnetocristalina e a

anisotropia de forma, pertinentes para filmes finos de ferro.

2.3.1.1 Origem das Anisotropias Magnéticas

Segundo Vleck, as forcas entre os 4tomos que sdo primariamente responsaveis pelo
ferromagnetismo sdo as forcas de intercambio. Contudo, elas ndo conduzem a nenhuma
anisotropia, pois tais forgas dependem apenas do angulo entre os spins e ndo da forma ou da
orientacio espacial da rede cristalina.’> A origem fisica da anisotropia magnética pode ser
dividida em duas partes:

1) Acoplamento spin-Orbita: ¢ o responsavel pela anisotropia magnetocristalina

e magnetoelastica, e é representada por (1)
]:ILS =As (Zz Sz) (1)

onde A, ¢ um termo que depende essencialmente da derivada do potencial central

(independente do spin) em relagdo a r, e L, e S, sdo os momentos angulares e de spin

respectivamente.A discussdo completa e o tratamento matemadtico sdo encontrados na
referéncia 53.

Este acoplamento possui carater de longo alcance e depende da forma geométrica da
amostra. Em suma, a interagdo spin-orbita acopla o momento magnético total com os orbitais
cristalinos.

2) Acoplamento Dipolar: responsavel pela anisotropia de forma e é representada
por (2)>:

. 1 O T T .
HdZW S[-S[—R—;(S,.-R,.j)( R, ) )
onde &, ¢ a constante de permissividade elétrica do vacuo (8,85-10"% —), R, ¢ a distancia
m

entre dois spins com momentos S, e S, localizados nos sitios i e j, respectivamente da rede

cristalina.



No caso de filmes finos, a contribui¢do da anisotropia de superficie, devido a quebra
de simetria do sistema, ¢ compardvel a anisotropia magnetocristalina devido a parte

. 50,51
massiva.™”’

2.3.1.2 Anisotropia Cubica Magnetocristalina

Esta anisotropia se deve principalmente ao acoplamento spin-orbita dos elétrons, pois
devido a esta interacdo, o campo magnético externo necessario para saturar o material
depende de sua orientagdo em relagdo aos eixos cristalinos. Tal acoplamento ¢ tdo forte que
mantém os spins da vizinhanga, paralelos ou antiparalelos (interagdo entre os spins do elétron
e o campo elétrico gerado pelos ions do cristal), por isto que existem certas direcdes mais
faceis de magnetizar, os eixos faceis.”">’

A energia associada ¢ isotropica, e depende apenas do angulo existente entre os spins
adjacentes e pode ser expressa em forma de expansdo por série de poténcias™:
E ,=K,cos’ ¢+ K,cos" ¢ +... 3)
Geralmente o primeiro termo j& ¢ uma boa aproxima¢do nos casos em que K, ¢
pequeno se comparado a K;. Em materiais cibicos como o ferro, por exemplo, a anisotropia
magnetocristalina deve ser expressa em termos dos cossenos diretores da magnetizagdo com
relacdo aos eixos cristalinos (a; + o, + a3) e existem muitas direcdes para as quais a energia
tem o mesmo valor, devido a alta simetria destes eixos. Nestes casos a energia pode ser
expressa como”":
E=K,+K, (aja; +aja; +a;a}) + K, ala;a;... 4)
Onde Ky, K;, K>, sdo constantes de anisotropia cubica do material e expressas em
ergs/cm’. Geralmente K e K, sdo desconsiderados porque o primeiro independe do dngulo e o

segundo por ser pequeno comparado com os demais termos.

2.3.1.3 Anisotropia de Superficie

Em filmes finos a propor¢ao de atomos que constituem a superficie ¢ muito maior do
que em materiais massivos. Os dtomos que compdem a superficie possuem uma energia
diferente com relagdo aos atomos internos do material. Logo, as camadas atOmicas nas

vizinhangas das superficies possuem propriedades magnéticas distintas daquelas que estdo no
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volume da amostra devido a quebra de simetria. Verifica-se experimentalmente que para

filmes finos essa anisotropia de superficie se manifesta como anisotropia uniaxial, e depende

do angulo entre a magnetizacdo e a normal do filme, como pode ser visto na expressao (5)
33,50,51.

E=-Kcos’¢ (5)

Onde E ¢ a energia que depende da orientagdo da magnetizagdo, ¢ ¢ o angulo entre a

magnetizacdo ¢ a normal do filme e K ¢ a constante de anisotropia que determina a
intensidade desta.

Por defini¢do, uma constante de anisotropia positiva descreve o caso de uma direcdo
preferencial da magnetizacdo perpendicular ao plano da camada. A energia de anisotropia K
definida por unidade de volume inclui todas as contribui¢des das varias fontes e ¢ a chamada
anisotropia efetiva K. Geralmente, levam-se em consideragdo as contribui¢des de volume e

0

. . 5
de superficie e que pode ser escrita como™ :

2K

Ky=K, + ; - (6)

Onde ¢ ¢ a espessura do filme, K, a constante de anisotropia devido ao volume e, K ¢

a anisotropia devido a superficie.

2.3.1.4 Anisotropia de Forma ou Magnetoestatica

A anisotropia de forma, ou magnetoestatica, origina-se de um campo antiparalelo a
magnetizacdo. Tal campo surge porque a condi¢do de alinhamento para todos os momentos
magnéticos (que procuram minimiza¢do de energia) faz com que o comportamento da
amostra parega ter cargas magnéticas nas extremidades do material gerando um campo
contrario, chamado campo desmagnetizante. Este campo desmagnetizante (7) e sua
intensidade estdo vinculados ao inverso das dimensdes da dire¢do a que se refere, e depende
apenas da geometria da amostra, por isto ¢ uma anisotropia muito expressiva em amostras
tipo filmes finos. O campo desmagnetizante ¢ dado por:

H,=NM (7)

Onde N, ¢ o coeficiente de desmagnetizagao (dependente das dimensdes do sistema) e
M a magnetizagdo.

A energia magnetoestatica esta relacionada com o campo desmagnetizante e ¢:
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E _ L J.dev (em ergs) (8)
87

onde a integracdo ¢ feita em todo o espago e dv € o elemento de volume.
A Figura 3 mostra o esferdide prolato, que como se pode perceber ¢ uma esfera

alongada com a=b<c.

Figura 3 — Desenho representativo de um esferéide prolato.

Os fatores desmagnetizantes para uma amostra esferéide magnetizada na dire¢ao de ¢

sdo dados por (Stoner™* e Osborn’”)

N, = f”l \/21 lln(r+,/r2—1)—1J ©.1)
ro— ro—

N =N, =@ 9.2)

Entdo a energia pode ser escrita como:

M -u
Eprolal‘o = _Ku [TJ . onde (93)
K, = —% (N,-N,)M* (9.4)

onde K, ¢ a constante de anisotropia do termo da anisotropia uniaxial devido a forma do

esferdide prolato.

2.4 RESISTIVIDADE ELETRICA ANISOTROPICA

A resistividade elétrica da maioria dos metais a temperatura ambiente ¢ dominada por
colisdes dos elétrons de condugdo com fonons da rede cristalina. Uma grandeza importante
para o tratamento da resistividade elétrica ¢ o tempo de relaxacdo médio (10), que

.o~ . 57
corresponde ao tempo entre duas colisdes sucessivas.

O tempo de relaxagao médio € dado por:
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11,1 a0
T T, T,

onde 1. € T4 sd0 os tempos médios entre colisdes para o espalhamento por fonons e por

defeitos na rede, respectivamente. O espalhamento por defeitos na rede ¢ independente do

espalhamento por fonons e domina a resistividade apenas para temperaturas proximas ao zero

absoluto.

Medir resistividade elétrica consiste em aplicar uma corrente ¢ medir a diferenca de
potencial. O modelo aceito para descrever a resistividade de um material ¢ o Modelo de Duas
Correntes de Mott. Este considera a existéncia de dois canais de condugdo para os elétrons,
um para cada estado de spin. A densidade de corrente para cada canal depende quase que
absolutamente da densidade de estados dos elétrons de conducao. A cada canal de conducao ¢
associada uma resistividade que pode ser representada como:

1

1o
11, (11)
p p P

onde ,oT ¢ a resistividade devido aos spin- up e ,o¢ ¢ a resistividade devido aos spin-down.

A relacdo entre o campo elétrico (E) e a densidade de corrente local (}') ¢:

E=pj (12)
onde p ¢ o tensor resistividade elétrica e depende do material e das dimensdes do mesmo,

assim como da direcdo do campo elétrico aplicado. Para o caso geral p é um tensor.””*

O Modelo de Drude ¢ a teoria da condugao elétrica e térmica nos metais descrevendo
estes como um gas de elétrons, utilizando a teoria cinética dos gases. A expressao do Modelo
de Drude para representar a resistividade em um metal ¢ obtida supondo que os elétrons de
condugdo formam um gas livre, e ¢ dada por:”’

m

p= (13)

ne’r
onde ne ¢ a densidade de carga transportada, t o tempo de relaxa¢do, e/m entra na equagao
porque a aceleragdo para um dado campo elétrico ¢ proporcional a carga e inversamente
proporcional a massa.

Quando a medida de resistividade em uma amostra apresenta valores distintos em
direcdes diferentes desta amostra, temos a resistividade anisotropica.

A teoria de Fuchs' explica o fato de, em filmes finos de metais alcalinos, a

resistividade ser maior do que no bulk, e aumentar rapidamente quando a espessura diminui
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devido a existéncia de condi¢des de contorno impostas pela superficie além do espalhamento

C, . . .. . 1.13
ordinario existente nos materiais bulks. O resultado de Fuchs foi:

(i =e T
p—p{l (zkj(l p)_!.(tz tsjl_pem df} (13)

a , ~ . . ,oqe . ,
onde k= 7 ¢ a razdo entre a espessura a do filme e o livre caminho médio intrinseco do

i
elétron /, e p € um pardmetro completamente fenomenologico que ¢ a probabilidade que um
elétron tera de refletir especularmente em conseqiiéncia do espalhamento proveniente da

superficie, e possui valores de 0 a 1. Segundo Mayadas®, a menor resistividade ¢ encontrada
em filmes policristalinos e o valor de p ~0, enquanto que para filmes epitaxiais o valor
p~0,5.

Mayadas® propés um modelo para explicar a resistividade em filmes policristalinos,
fazendo algumas simplifica¢des que permitem que o problema do espalhamento para casos de
fronteiras de graos de diferentes tamanhos, formas e orientagdes seja explicado. Segundo ele,
os filmes depositados por evaporagdao ou desbaste i0nico ndo sdo isotropicos, mas tendem a
crescer em colunas com o eixo maior perpendicular ao plano do filme (sdo as fronteiras
consideradas). A proposta se baseia em dois tipos de fronteiras de planos espagados
aleatoriamente, umas paralelas ao campo elétrico e outras perpendiculares, propds ainda que o
potencial que descreve a fronteira de grao é suave e de curto alcance, entdo os planos de
fronteiras paralelas apresentam uma reflexdo especular.> O problema permanece em
encontrar a resistividade causada pelo espalhamento proveniente de uma série de reflexdes
parciais (provocados pela cristalinidade do filme) que ocorrem simultaneamente com o
espalhamento de fundo isotrépico que ¢ causado pelos defeitos da rede cristalina e fonons.
Isto foi resolvido assumindo que uma fronteira de grao pode ser representada por um tipo
simples de potencial de curto alcance e suave. Sendo assim, os estados dos elétrons podem ser
escritos como estados de elétrons livres. Conclui que a contribuicdo do espalhamento pela
fronteira de grao ¢ de fato dominante sobre as outras duas: a contribui¢do isotropica descrita
pelo tempo de relaxagcdo e a contribuicdo devido a superficies externas. Mayadas escreve

entéo, a relagéo entre a resistividade dependente da fronteira de graos (p, ) e a resistividade

dependente do pardmetro p( p, ) que pode ser descrita com a expressdo (14):

14



&=1+la, a<xkl
Py 3
&:ia, a>1 (14)
p, 3
Onde «a __hR_
d(1-R)

onde /; ¢ o livre caminho médio de fundo, R ¢ o coeficiente de reflexdo e d € a separagdo

média entre os planos aleatdrios supostos no modelo e pé o pardmetro fenomenologico
proveniente da Teoria de Fuchs-Sondheimer.'

Rijks"* combinou a teoria de Fuchs-Sondheimer '* ¢ o Modelo de Mayadas® para
mostrar que, em amostras de NigyFey, possuiam tamanho de grio menor e,
consequentemente, mais fronteiras de graos do que as amostras de Cu (todas crescidas em
buffer de Ta), ainda postulou que a resistividade dependia, neste caso, mais da quantidade de
fronteiras de grao do que da dependéncia do spin para o espalhamento. Ele entdo mostrou que
a média do tamanho de grao das amostras de NigoFe,( era significantemente menor do que o
livre caminho médio intrinseco, isto leva a considerar o fato de que as fronteiras de grao se
tornam fontes importantes de espalhamentos, mas resultam em outro termo a ser considerado
ao analisar o livre caminho médio. Nesta andlise foi assumido um espalhamento de elétrons

difusos e o livre caminho médio é tomado como:

l—+1— (15)
A A, A

1

onde 4, ¢ o livre caminho medio devido as fronteiras de gréo e 4, ¢ o livre caminho medio

intrinseco.

2.5 MAGNETORRESISTENCIA

Quando um campo magnético ¢ aplicado a uma amostra da qual se estda medindo a
resistividade, ocorrem dois fendmenos basicos: 1) a mudanga na resistividade elétrica, a qual
chamamos de magnetorresisténcia, que ocorre devido ao fato que, quando um campo
magnético ¢ imposto, os livres caminhos médios dos elétrons tornam-se curvados e, portanto,
aumentados, ndo exatamente na direcdo do campo elétrico aplicado; 2) a indu¢do de uma

tensao na direcao perpendicular ao campo magnético aplicado a corrente, denominada de

Efeito Hall, este ultimo ¢ originado pela forca de Lorentz, que tende a curvar as trajetorias
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eletronicas, os elétrons da sua trajetoria original. Por conta deste fendmeno, com o tempo,
cargas negativas acumulam-se no material na direcdo transversal a dire¢do do campo elétrico
aplicado e também na direcdo do campo magnético aplicado e, simetricamente, para cargas
positivas. Os excessos de cargas positivas e negativas geram um sistema no qual o material se
comporta como se fosse um capacitor de placas paralelas. Quando a for¢a de Lorentz curva as
trajetorias eletronicas, cria-se um campo elétrico transversal a direcao da corrente elétrica para
compensar a deflexdo destas trajetorias. Aparecera entdo um campo elétrico perpendicular
formado pelos campos externos que ¢ o chamado campo Hall e que gera uma voltagem Hall.
A componente desta voltagem que depende da magnetizagdo, ¢ o chamado efeito Hall
andmalo ou extraordinario.**'

O modelo que melhor explica a magnetorresisténcia ¢ o0 Modelo de Duas Correntes de
Mott. (Ver Equacao 11).

Como ja foi mencionado, a resistividade espontanea ¢ representada por um tensor que

¢ escrito como:®!

P =P 0
I:py} =\ Pen P1 0
0 0 p

onde p, € p, sdo as medidas de resistividades paralelas e perpendiculares & magnetizagao, €

Py € aresistividade devido ao efeito hall extraordinario.
Este tensor ¢ composto por dois dos principais tipos de magnetorresiténcia: o efeito

Hall extraordinario que sd@o as componentes nao diagonais do tensor [ Py] e tém origem nas

forgas de Lorentz; e a magnetorresisténcia anisotrdpica, que sdo as componentes diagonais do
tensor em questdo. A origem do efeito estd na interagcdo spin-orbita que provoca uma mistura
anisotropica das sub-bandas do spin-up e do spin-down fazendo com que esta mistura seja
mais importante na dire¢io paralela 4 magnetizacio local do que na direcdo perpendicular'”.
Existe entdo uma relacao espacial entre o fluxo de corrente € o campo magnético externo.
Outros dois principais tipos de magnetorresisténcia sdo os efeitos valvula de spin,
onde o campo magnético externo muda a configuracdo magnética de um dos canais e a
resistividade depende da orientagdo relativa entre o elétron e a magnetizacao, e o efeito Hall
planar que, apesar do nome, ndo estd relacionado com as componentes nao diagonais do

tensor resistividade e sim, ¢ uma conseqiiéncia da magnetorresisténcia anisotropica.
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2.5.1 Magnetorresisténcia Anisotropica

A dependéncia da resistividade com o angulo ¢ entre o campo magnético aplicado ¢ a

.61
corrente €:

2p, ,
p= M +(p”-pl)(cos ¢-%J (16)

onde p ¢ a medida de resistividade na dire¢do paralela a magnetizagdo ¢ p, € a medida de

resistividade na dire¢do perpendicular a magnetizagao.
Quando a mudanga na resistividade depende do angulo em que o campo magnético ¢
aplicado e a direcdo em que a corrente flui, temos a Magnetorresisténcia Anisotropica, que ¢
medida por:
Ap _[R(H)-R(0)]
D R(0)

onde R (H) ¢ a resisténcia com campo magnético maximo aplicado e R (0) ¢ a resisténcia para

(17)

campo aplicado idéntico ao campo coercivo.
Uma forma de abordar a magnetorresisténcia € utilizar a expressao fenomenologica de

r, . . 61
campo elétrico generalizado:

— - - M — -
CRPyRUSALI T (19)

onde p, e p, séo as medidas de resistividades paralelas e perpendiculares a magnetizagéo,

}' ¢ a densidade de corrente, p,,, ¢ a resistividade devido ao efeito Hall extraordinério e Méa
magnetizacao.

Na Equagdo (18), o primeiro termo ¢ a componente de origem 6hmica e transversal do
campo elétrico, sendo o segundo termo o responsavel pela magnetorresisténcia anisotropica
(AMR) e o terceiro termo responséavel pelo efeito Hall extraordinario.®®?
Fenomenologicamente, o efeito AMR pode ser interpretado como o resultado da

interagdo entre a densidade de corrente elétrica (elétrons de condu¢do) e a magnetizacao.

Experimentalmente estas medidas apresentam, em geral, a forma representada na Figura 4.
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Figura 4 — Curva caracteristica da dependéncia da resistividade elétrica de um material na

y . .y 60
presenga de um campo magnético externo variavel.

2.5.2 Magnetorresisténcia Anisotrépica em Filmes Finos de Ferro

Apesar de ser um assunto cujos estudos iniciaram-se ha décadas, a magnetorresisténcia
anisotropica ainda ¢ uma area pouco explorada. O estudo deste fendmeno em filmes finos de
ferro estd apenas no inicio. Considerando filmes finos de ferro depositados em substratos
vicinais, em geral, pode-se dizer que estes crescem morfologicamente anisotropicos sobre os

substratos e, portanto, sdo induzidos a apresentarem uma anisotropia magnética uniaxial. *'%

6354 Valores encontrados para AMR nestes casos nio ultrapassam os 0,2% ®, outros trabalhos
afirmam haver independéncia do valor da magnetorresisténcia °*®’ das variagdes da espessura
dos filmes finos e outros confirmam ainda a falta de simetria do efeito atribuindo as possiveis

tensdes geradas entre a interface substrato/filme.'®

2.6 EFEITO HALL PLANAR

O efeito Hall planar em filmes finos ndo tem relacdo com o efeito Hall e ¢ uma mera
conseqiiéncia da magnetorresisténcia anisotropica. *'

Quando uma corrente ¢ aplicada numa direcdo da amostra, por esta ser
morfologicamente e magneticamente anisotropica, uma tensdo serd induzida em todas as
diregoes. Mas dependendo destas caracteristicas anisotropicas, algumas dire¢des terdo um
valor maior de tensdao induzida. Quando a tensdo ¢ medida perpendicularmente a direcdo da
corrente aplicada e a magnetizagdo estiver no plano da amostra prevé-se um campo elétrico

que ¢ escrito por:
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E, = (ap.)sinC9)], (19)

onde E, € a componente do campo elétrico perpendicular a dire¢do da corrente aplicada (na

dire¢do x) e os demais pardmetros sao os mesmos identificados anteriormente.

O efeito Hall planar ¢ um dos melhores métodos experimentais para estudar o
processo de magnetizacdo reversa, uma vez que ¢ uma funcdo sensivel da direcdo da
magnetizagdo.'’

O interesse neste efeito provém do fato de que pode ser usado para construir sensores
magnéticos de alta sensibilidade, para medigdo de campo, sensores de rotacao de-
biomoléculas magnéticas marcadas, sensores de rotagdo ou potenciémetros de contato.'”*

Os estudos feitos em filmes finos de ferro depositados sobre substratos vicinais sao
recentes e concluem que o efeito Hall planar sofre interferéncia da anisotropia cubica® ¢ da
vicinalidade do substrato. A investigacdo de filmes finos de ferro crescidos sobre substratos
vicinais de GaAs apresenta resultados promissores para a construcdo de dispositivos de

memoria quaternaria, usando apenas uma camada de material ferromagnético e a temperatura

. 1
ambiente."”
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3 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Neste capitulo serdo apresentados os procedimentos experimentais utilizados na
preparagdo e caracterizagdo das amostras € um resumo sobre as técnicas empregadas. As
amostras foram caracterizadas morfologicamente por AFM, magneticamente por
magnetometria Gtica por efeito Kerr, resistivamente e magnetorresistivamente pelo método de
quatro pontas e pelo método van der Paw.

O capitulo esta disposto em cinco se¢des. Na secao 3.1 serdo apresentadas as amostras
e na se¢do 3.2 o processo de preparagdo destas que ¢ dividido em: procedimento utilizado
para a preparagao dos substratos e, deposicao dos filmes finos de ferro. Nessa mesma secao
também serd apresentado o processo de hidrogenizacao dos substratos de forma resumida e o
desbastamento i16nico magnético (magnetron sputtering), técnica utilizada para a deposi¢cao
dos filmes aqui estudados. Na secdo 3.3 serd apresentada a técnica utilizada para
caracteriza¢cdo morfoldgica dos substratos e das amostras (microscopia de forga atomica) e, na
secdo 3.4, a técnica de magnetometria-Optica por efeito Kerr utilizada para caracterizagao
magnética das amostras. Por fim, na secdo 3.5 serd apresentada a técnica de quatro pontas e

van der Paw utilizada para caracterizagao resistiva e magnetorresistiva das amostras.

3.1 APRESENTACAO DAS AMOSTRAS

Buscando abordar melhor o problema da relagdo entre a resposta resistiva e
magnetorresitiva de filmes finos policristalinos e relacionando com as caracteristicas

morfologicas dos mesmos, foram fabricadas amostras de filmes finos de ferro depositados
sobre Si (1 1 1), previamente hidrogenizado, com a utilizagdo de uma madascara de
sombreamento representada na Figura 5 para que a corrente fosse confinada nas medidas de
magnetotransporte, cujo detalhamento sera explicitado na Se¢do 3.5. As amostras diferem
entre si devido a espessura do filme fino de ferro, assim como pelas condi¢des e métodos de

deposicdo, pois a inten¢do era a de obter filmes que crescessem seguindo a nanoestrutura do

substrato de silicio.
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3.2 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

As amostras foram preparadas em duas etapas: a primeira envolveu a limpeza e a
hidrogenizacdo dos substratos e a segunda envolveu a deposicdo dos filmes de ferro por
desbastamento i6nico magnético, durante a deposicdo foi utilizada uma mascara de

sombreamento de cobre-berilio representada na Figura 5.

> 3
A
0,50

0,50 14
Y
A 4 _ v
A II I'l'lu 1
0,75) 15

o 14

Figura 5 — Mascara utilizada na deposi¢do dos filmes finos de ferro que consistiu de uma
placa retangular de cobre-berilio de 0,5 mm de espessura e recortada eletroquimicamente

conforme o desenho interno da figura (medidas em milimetros).

3.2.1 Corte do Substrato

Os substratos utilizados foram laminas de silicio policristalino, produzidas

comercialmente pela empresa AJA International, Inc., cujo plano cristalino de corte estava
orientados na direc¢do cristalografica [1 1 1] com um leve desvio (0,5°) em relagdo ao eixo

normal a superficie’, como pode ser visto na Figura 6. As laminas de silicio apresentam

dopagem do tipo # resultando em uma resistividade entre 5-10 pQ.m.
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O corte ¢ o primeiro passo para a preparagao do substrato, este € cortado ao longo do
plano (110) (Ver Figura 6), pois como veremos mais adiante, importancia fundamental no

processo de hidrogenizacao.
3.2.2 Limpeza e Hidrogenizac¢édo do Substrato

Para a limpeza e hidrogenizagdo, foram utilizados frascos e pingas de teflon que foram
tratados em solugdo de peréxido de hidrogénio (H,0O,) e acido sulfurico (H,SO4) na propor¢ao
1:2, a uma temperatura de aproximada de 80°C, durante 2 horas. Este tratamento permite que
os frascos tornem-se livres de contaminacdes organicas adequando-os para serem utilizados

no processo de limpeza e hidrogenizagdo do substrato.

Figura 6 — Esquema representativo da Lamina de silicio com angulo de corte, o, com desvio
de aproximadamente o = 0,5° na direcdo cristalografica [1 1 l] e indicacdo dos planos

cristalograficos importantes para a hidrogenizacao.

Todos os produtos quimicos utilizados possuem grau de pureza eletronico (Merck-

Selectipur).
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O primeiro passo na preparacdo das amostras ¢ a retirada das contaminagdes organicas
dos substratos de silicio. Este procedimento ¢ realizado utilizando-se a primeira etapa do
processo de limpeza quimica da Radio Corporation of America conhecido como, RCA.*

Este passo consiste em fazer uma solug¢do de H,O, e H,SO4, na proporcao (1:4) e
mergulhar nela o substrato durante 20 minutos a uma temperatura de 80°C. Para manter o
substrato e a solugdo a esta temperatura, utilizamos um aquecedor elétrico com controle de
temperatura e monitoramento manual.

O passo seguinte consiste na hidrogenizacdo. O objetivo é remover a oxidacao
superficial resultante do processo de fabricagdo do substrato e expor a sua estrutura atomica o
que se tornou irregular no momento em que a lamina € cortada, com a oxidagdo da superficie.
Este passo da limpeza permite retirar a camada de 6xido nativo e, a0 mesmo tempo, passivar a
superficie com terminac¢des de hidrogénio, fazendo com que a estrutura atomica do cristal

possa ser novamente exposta ao ar e permanecer estavel. Como o substrato utilizado ¢ Silicio

(1 1 1), ao se retirar a camada de O0xido e expor a estrutura atdmica, teremos um padrao de

degraus paralelos ao plano (110) (Ver Figura 2(b)). *7%40#

O estudo da formacdo dos degraus em silicio foi feito detalhadamente por Munford
que estudou diversos métodos para criagio dos mesmos.” Aqui neste trabalho, foi utilizado
um dos métodos estudados nesta referéncia: a técnica de desbastamento com solucao de
fluoreto de amonio, NH4F, que faz aflorar superficies atomicamente planas e protegidas
contra oxidagdo por algumas horas, >4

Enquanto o substrato estd imerso na solugdo de H,O, e H,SO4, € preparada uma
solugdo de 40 % NH4F (fluoreto de amonio) borbulhada com gas Argonio para que o oxigénio
diluido na solugdo seja removido por arraste. Uma pesquisa indica que este oxigénio ¢ um dos
responsaveis pelo surgimento de defeitos na superficie dos degraus caso permaneca na
solucdo durante o processo de afloramento.**

Apo6s ser retirado da solugao de H,O, e HySO4, o substrato foi lavado com agua
deionizada e em seguida, transferido individualmente para o recipiente contendo fluoreto de
amoOnio, previamente desoxigenizado, tomando-se o cuidado de deixa-lo apoiado

diagonalmente na lateral do frasco, com a superficie polida virada para baixo, com o plano
(110) proéximo a parte inferior do recipiente e, em seguida, o recipiente foi fechado. Este

procedimento deve ser feito o mais rdpido possivel para evitar a0 maximo a exposi¢do do

substrato ao ar. Nesta geometria, as bolhas de hidrogénio, produzidas em maior nimero na
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superficie rugosa da amostra durante o desbaste quimico de Si(lll), soltam-se mais

facilmente. O substrato fica imerso durante 20 minutos para garantir que apds a remogao do
oxido o processo de corrosdo do silicio atinja um equilibrio dindmico. Na etapa final o
substrato foi retirado da solucdo de desbaste e lavado com agua deionizada para a retirada
total do NH4F remanescente, o que evita a criagdo de defeitos e pontos de oxidagao na
superficie. Os substratos foram entdo secos com jato de nitrogénio gasoso e cortados com a
utilizacdo de uma ponta de diamante. Uma parte foi colocada na cadmara de vacuo para
deposicdo dos filmes finos de ferro e outra parte foi levada ao Microscopio de Forca Atdmica
para a andlise da superficie. A Figura 7 mostra um esquema do processo de limpeza e
hidrogenizacao do substrato, inclusive chamando a atencdo para a geometria deste durante o

processo de hidrogenizagao.

Etapa 1: Limpeza do Substrato

20 minutos .~ T .o @~ © b 5 minutos
Simultaneamente,

|

| Lavagem com Agua

| Deionizada

I i
borbulhamento com | / -

Sol. H,0 + H,S0O (1:3)

|
|
l
|
Substrato |
|

Argdnio em solugio de NH;F/

5 minutos

Etapa 2: Colocagao do

% substrato em solugao de NH4F
20 minutos

Lado amorfo

Lavagem com Agua
Deionizada

Lado polido

Figura 7 — Esquema representativo da limpeza e hidrogenizagdo do substrato de silicio, onde

estdo explicitados a posigdo e a diregdo cristalografica [l IE} do mesmo durante a

hidrogenizacdo dentro do frasco.
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3.2.3 Deposicao dos Filmes Finos de Ferro

A técnica utilizada para a deposi¢do dos filmes finos de ferro foi o desbaste i6nico
magnético.

O desbaste i6nico ¢ um dos fendmenos que ocorre quando particulas colidem com um
solido com energias entre 5 eV e 10 KeV. Estas colisdes transferem energia aos atomos da
rede cristalina, fazendo com que estes sejam empurrados para novas diregdes e gerando
colisdes em cascata. Neste processo, existe possibilidade de ocorrer eje¢cdo de atomos da
superficie o que ¢ denominado de desbaste i6nico. Os atomos ejetados possuem energias de
102 100 eV.”

Uma vez colocado o substrato na camara de deposi¢ao, foi feito vacuo com o objetivo
de remover residuos indesejaveis de componentes da atmosfera e das paredes da camara. Ao
chegar a uma pressdo de trabalho na ordem de 107 Torr, injetou-se argonio de alta pureza
(99,999%) na camara e ajustou-se a pressao no interior desta para a pressdo de trabalho
quando entdo foi possivel gerar e manter o plasma necessario para iniciar o processo de
desbaste 16nico. O objetivo € ionizar estes d&tomos de argdnio e acelera-los para que colidam
no alvo, gerando entdo, o processo de desbaste idnico.

Na camara temos gés argonio e dois eletrodos, um negativo (ou catodo) que ¢ o alvo
com o material a ser desbastado e o positivo (ou anodo) onde se situa o substrato sobre o qual
se depositara o material desbastado e que resultara na amostra de interesse deste estudo.

O processo de desbaste 10nico se inicia quando os eletrodos sao ligados numa fonte de
tensdo DC, ou RF ou pulsada, mas como inicialmente ndo existem portadores de carga entre
os dois eletrodos, ndo existira fluxo de corrente e a tensdo sera aplicada uniformemente entre

. 69,70
os dois eletrodos.”

Para que o processo inicie (isto €, que ocorra a ionizacao dos atomos de
argdnio e que estes sejam acelerados até o alvo), € necessaria uma descarga luminosa que tem
origem quando elétrons livres aparecem, no campo elétrico existente entre o catodo e o anodo,
por conta da incidéncia de radiacdo cosmica. O primeiro elétron livre ¢, entdo, acelerado em
dire¢do ao anodo. Este elétron pode colidir com um 4tomo de Argonio e, pela conservacao de
energia pode levar a ionizagdo deste atomo ou a emissdo de um ou mais fotons de luz. Se
ocorrer a ionizagao, teremos um ion livre ¢ um elétron livre, e assim o processo se repete,
gerando a cascata de colisdes num processo que ¢ instavel. A ionizagdo dos atomos do

argbnio ¢ uma estratégia utilizada para que estes ions sejam acelerados e provoquem o

desbaste do alvo quando com ele colidirem.
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Quando a pressdao na camara ¢ de aproximadamente 7,5 mTorr, o efeito de desbaste
i6nico passa a ser detectado. Com a descarga auto-sustentavel, passa-se a ter um plasma que
consiste em um espago de cargas com um numero significativo e igual de elétrons e ions
positivos.*"

Para que o plasma seja formado e sustentado, existem alguns processos de desbaste
i6nico: DC, RF, magnético e reativo. 33,69, 70

e Desbaste i0nico por DC: desbaste 10nico por aplicacdo de um potencial continuo DC.

e Desbaste i0nico por RF: desbaste i6nico por aplicagdo de um potencial alternado RF.

e Desbaste i6nico magnético por DC: desbaste i6nico por aplicagdo de um potencial
continuo DC na presenga de um campo magnético.

e Desbaste i6nico magnético por RF: desbaste idnico por aplicacdo de um potencial
alternado RF na presenca de um campo magnético.

e Desbaste i6nico Reativo por RF: desbaste idnico por aplicagdo de um potencial
alternado RF na presenga de um campo magnético numa atmosfera gasosa reativa
(Argonio e Oxigénio), geralmente utilizada na deposicao de oxidos.

No caso do desbaste i6nico por DC, a fonte produz um campo elétrico acelerando os
elétrons em dire¢do ao alvo e, no caminho, poderdo causar a ionizacdo do géas quando
colidirem com os atomos que o compdem. Estes ions, por sua vez, serdo entdo acelerados pelo
campo elétrico e poderdo causar desbaste i6nico no alvo. O plasma ¢ mantido pela produgao
de elétrons secundarios, que podem causar ionizacao subseqiiente, aumentando a eficiéncia do
processo. Este processo ¢ utilizado quando os eletrodos sdo condutores elétricos.

Para alvos isolantes, utiliza-se o processo de desbaste i6nico por RF no qual a fonte
RF opera por meio de um potencial alternando AC aplicado aos terminais provocando uma
descarga luminosa que por sua vez gerard o plasma. A tensdo AC opera em freqiiéncias de
13,56, 27,12, ou 40,68 MHz (especificados pela Federal Communications Comission — FCC
dos EUA), sendo indicada por esta comissao, a freqiiéncia de 13,56 MHz para processos de
geracdo de plasma. Neste processo, ndo hd geracdo de elétrons secundarios. Apenas os
elétrons acompanham a flutuacdo do campo, atingindo, assim, valores suficientes para
provocar a ionizacdo através das colisdes, pois os elétrons na freqii€ncia de RF oscilam entre
os dois eletrodos. Os ions, por serem pesados, pouco interagem com o campo RF.*

O desbaste i0nico magnético proporciona um processo de desbaste muito mais
controlado e eficiente e consiste na aplicagdo de um campo magnético através da instalagdo

de imas na parte inferior do alvo (catodo) com o objetivo de aumentar a eficiéncia de desbaste
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através do confinamento do plasma préximo a superficie do alvo. Os elétrons produzidos no
alvo sdao acelerados contra o anodo em um movimento helicoidal em torno das linhas do
campo magnético devido a presenca do campo elétrico, consequentemente o tempo em que o
elétron fica no plasma aumenta e, portanto, a probabilidade de colisdes ¢ maior evitando
assim a recombinacao dos ions com os elétrons (que € uma causa das limitagdes da eficiéncia
desta técnica). *7°.

Num processo denominado de pré-desbaste (pre-sputtering) e que se executa na fase
anterior a deposicdo da amostra e logo apods o plasma ter sido criado, deixa-se o obturador que
separa o substrato do alvo fechado temporariamente para que as contaminagdes que estdo
sendo desbastadas da superficie do alvo ndo se depositem no substrato. Apds a remogao das
primeiras camadas atomicas do alvo, o obturador ¢ aberto, permitindo que o material
desbastado seja depositado no substrato. A taxa de deposicdo da amostra ¢ uma medida
relativa da taxa de erosdo do alvo e depende do material, distancia do canhdo ao porta-
amostra e poténcia utilizada. Um esquema ilustrativo do processo de desbaste pode ser visto
na Figura 8.

Foram utilizados dois processos para a confeccdo dos filmes em questdo neste
trabalho: desbaste i6nico magnético por RF (RF magnetron sputtering) e desbaste ionico
magnético por DC (DC magnetron sputtering).

A amostra Sy4s foi depositada no Laboratério de Magnetismo do Instituto de Fisica da
Universidade Federal do Rio Grande do Sul (LAM-UFRGS), utilizando Desbaste I6nico
Magnético por Radio Freqiiéncia (RF Magnetron Sputtering).

As amostras Sey € Sj9 foram depositadas no Departamento de Fisica da Universidade
Federal de Pernambuco Utilizando Desbaste I16nico Magnético por Corrente Continua (DC-

Magnetron Sputtering).

3.2.3.1 Sistema de Deposicao do Laboratorio de Magnetismo da UFRGS

O sistema de deposicdo tipo desbaste idnico magnético (RF ou DC), (magnetron
sputtering) do LAM, foi integralmente desenvolvido no laboratdrio e consiste em uma camara
de vacuo de ago inox V304, com anéis de vedacdo de neoprene, e com vacuo produzido por
uma bomba difusora (sob pré-vacuo mecanico) que utiliza 6leo polifenil Santovac 5 (6leo
produzido pela Santovac Fluids, Inc) acoplada a uma armadilha de nitrogénio liquido. Esta
armadilha fica estrategicamente posicionada entre a cadmara e a bomba difusora, tendo o

objetivo de evitar a contaminagdo da camara com os Oleos provenientes das bombas e
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funcionando também como uma eficiente bomba criogénica, pois melhora o vacuo
"capturando" principalmente vapores de agua e solventes organicos.

Dentro da camara de deposi¢do, ¢ possivel fazer seis amostras por vez, devido ao
conjunto de portas-amostra existentes ¢ utilizando-se cinco materiais diferentes, pois existem
5 canhdes acoplados ao sistema. Entre os portas-amostra e os canhdes existe um obturador
para evitar o acumulo de material durante a deposi¢do de um filme em outra amostra. O

equipamento possui duas fontes DC e duas fontes RF.

blindagem
ov _FonteAr | magnética

porta amostra

porta amostra

ima
(porta amostra)
Fonte DC | Fe0 3
Ar?® e~ (porta amostra)
e plasma
trajetéria € s
Ar+ B (canhao)
Fe- alvo Fe
im&s (canhao)
blindagem
|______magnética (canhio)

Figura 8 — Esquema ilustrativo do processo de desbaste i0nico magnético (magnetron

sputtering).

Para a deposi¢ao do filme de ferro, a configuracdo do sistema ficou um pouco
diferente da convencional, o canhao utilizado e adequado para o alvo de ferro (38,1 mm de
diametro) ¢ disposto numa posi¢do mais baixa em relacdo aos outros dentro da camara, sendo

assim, s6 foi possivel fazer uma deposi¢do por vez, com um porta-amostra adaptado (Ver
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Figura 9) e o obturador foi acoplado no préprio canhdo. Foram utilizados imas ao lado do

substrato durante a deposicdo, para induzir a dire¢do de crescimento do filme. Os filmes de

ferro foram crescidos sobre os substratos de Si(lll) hidrogenizados (descritos na sec¢do

anterior), utilizando pressio de base na ordem de 107 Torr, 10 minutos de pré-sputtering, taxa
de deposi¢do de 0,6 A/s (no modo RF) e pressdo de deposicdo de 7,5 mTorr em atmosfera de

argonio.

Detalhe Inferior

Porta amostras
original

Estensor

Mascara

Amostra

Porta amostras
modificado

Presilhas

Figura 9— Porta amostra utilizado para a deposi¢do dos filmes finos de ferro.

3.2.3.2 Sistema de deposi¢ao da UNIVERSIDADE FEDERAL DE PERNANBUCO

O sistema de deposi¢do ¢ do tipo desbaste idnico de fabricagdo comercial da marca
Balzers modelo BSL 500. O vacuo na camara de deposi¢do € realizado por uma bomba turbo-
molecular. Na camara, ¢ possivel fazer nove amostras por vez, devido ao conjunto de portas-
amostra existente sendo possivel depositar quatro materiais diferentes. O equipamento possui
uma fonte DC e uma fonte RF. Entre o portas-amostra e os canhdes existe um obturador para
evitar o acumulo de material durante a deposicao sobre substratos vizinhos.

Foram utilizados imas ao lado do substrato durante a deposicao para induzir a dire¢cdo
de crescimento do filme. Os filmes de ferro foram crescidos sobre os substratos descritos na
secdo anterior, utilizando pressdo de base na ordem de 10 Torr, 5 minutos de pré-sputtering,

taxa de 4,7 A/s (DC) e pressdo de deposi¢io de 3,5 mTorr de atmosfera de argonio.
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3.3 CARACTERIZACAO MORFOLOGICA

A caracterizagdo morfologica dos substratos de silicio hidrogenizados e dos filmes
finos de ferro foi feita utilizando a técnica de Microscopia de For¢a Atomica (AFM) fora do

ambiente de producdo das amostras (ex-situ), no modo contato.

3.3.1 Microscopia de Forga Atdomica (AFM) — Modo Contato

Esta técnica consiste na interacdo entre os dtomos da superficie de uma amostra e os
atomos de uma sonda. Na ponta da sonda existe uma quantidade de aproximadamente trés
atomos, que interagem através de potencial coulombiano com os atomos da amostra. A ponta
¢ aproximada gradativa e verticalmente da superficie da amostra que se move
transversalmente através de um transdutor piezoelétrico (scanner). A ponta entra em contato
com a superficie e o sistema de realimentacdo do aparelho a mantém apoiada sobre ela com
uma forca constante de maneira que o conjunto permita que se faca uma varredura da
superficie obtendo-se a sua topografia. O braco que sustenta a ponta sensora deflete
dependendo da diferenca de altura dos diversos pontos da amostra, enquanto ocorre a
varredura para manter a for¢a constante. O sistema de deteccdo deste movimento ¢ composto
por um espelho localizado na parte superior da haste (atras da ponta) que deflete um feixe de
luz que passa entdo por um fotodetector e provoca o aparecimento de uma diferenca de
potencial, que ¢ convertida posteriormente na imagem topografica da superficie.”"

O microscopio utilizado foi um DI SPM Illa fabricado pela Digital Instruments. As
ponteiras utilizadas foram fabricadas pela mesma empresa e sdo constituidas de silicio com
constantes de forca variadas (entre 0,1-1 N/m -da ordem de nN) e cujo esquema pode ser

observado na Figura 10.
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Figura 10 — Esquema representativo do Microscopio de Forca Atomica.

3.4 CARACTERIZACAO MAGNETICA

A caracterizagdo magnética das amostras foi feita utilizando um Magnetometro-optico
por Efeito Kerr (MOKE), montado e aprimorado no Laboratério de Magnetismo da UFRGS.

Existem dois fenomenos magneto-Opticos: Efeito Faraday e Efeito Kerr. Este ultimo
foi descoberto em 1875 por John Kerr e ¢ o efeito de rotagdo de um plano de polarizagao de
um feixe de luz durante a reflexdo em uma amostra magnética. Este efeito consiste em uma
luz monocromatica e polarizada que ao refletir sobre uma superficie magnética, interage com
o material modificando sua polarizagdao. A origem do efeito provém de uma birrefringéncia
circular, ou seja, a onda incidente linearmente polarizada ¢ resolvida em uma onda
circularmente polarizada a esquerda e em outra onda circularmente polarizada a direita com
distintos indices de polarizago.” ">

A técnica de caracterizagdo magnética por MOKE ¢ muito utilizada em filmes finos
metalicos por apresentar maior sensibilidade se comparada as técnicas mais usadas, como por
exemplo, magnetometria de amostra vibrante (VSM). Além disto, por ser um fendmeno que
ocorre na superficie do material, com o efeito Kerr eliminamos interferéncias indesejaveis do

substrato e do suporte da amostra.
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Considerando-se entdo a disposi¢do espacial, o Efeito Kerr pode ser separado em trés

tipos: transversal, longitudinal e polar. A Figura 11 representa os trés tipos:

-
3
-
|
.
|

A — ll\

Tranversal Longitudinal Polar

A Diregao de magnetizagao
(7 Onda Incidente
T Onda Refletida

Figura 11 — Representacao dos trés tipos de Efeito Kerr.

O efeito Kerr polar ¢ devido a componente da magnetizagdo perpendicular ao plano da
amostra. Ja o efeito Kerr longitudinal ¢ devido a componente da magnetizacdo no plano da
amostra e paralela ao plano de incidéncia da luz. Por ultimo, o efeito Kerr transversal ¢
sensivel a componente da magnetizagdo paralela a superficie do material e perpendicular ao
plano de incidéncia da luz.

Como ja foi comentado, para uma dire¢do arbitraria de magnetizagdo em relagdo ao
plano de incidéncia, que ndo seja normal, o sinal de MOKE detectado vai ser proporcional a
magnetizacdo paralela ao campo magnético. Esta caracteristica faz com que esta técnica seja
utilizada para obtenc¢do de curvas de histerese, estudo de dominios magnéticos e aplicagdes na
tecnologia para armazenamento de dados. *> 7'

Neste trabalho, foi utilizada a geometria transversal. A vantagem de tal configuragao ¢
que neste caso, a componente magnética da reflexdo depende apenas da quantidade de
momentos magnéticos na dire¢do do campo magnético aplicado.

O equipamento utilizado ¢ composto de um sistema de amortecimento com molas,
para a reducdo dos ruidos mecanicos transmitidos pelo ambiente. Na Figura 12 ¢ apresentado
um diagrama esquematico da montagem do equipamento que foi utilizada nos experimentos.

Um feixe produzido por um laser monocromatico polarizado (A = 650nm) ¢ modulado
com uma frequéncia de 484 Hz que ¢ determinada por um gerador de fungdes. A escolha foi
feita de forma a excluir as interferéncias de ruidos presentes no laboratério. Em seguida, a luz
passa por um divisor, onde parte do feixe ¢ enviada para o fotodiodo de referéncia (para que

se crie um sinal de referéncia), e a outra parte ¢ enviada para a amostra. O feixe refletido na
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amostra passa pelo polarizador-analisador e, ¢ capturado pelo fotodiodo onde o sinal
luminoso ¢ convertido num sinal elétrico, pré-amplificado, ¢ enviado a um amplificador
sincrono e sensivel a fase (Lock-in Amplifier), que detecta a diferenca de sinal entre os
fotodiodos (da amostra e da referéncia) e, entdo, envia esta informagdo para o programa
HPVEE que faz a conversao dos sinais, organiza os dados em um arquivo e apresenta os
resultados na forma X-Y, onde no X tem-se o campo magnético aplicado (variavel) e no Y o

sinal proporcional & magnetiza¢do na amostra gerando curvas de histereses magnéticas.

Polarizador Divisor

T
-
4

Computador

4
B
E E I Fotodiodo

de referéncia

Fotodiodo 2

Gerador Lock-in
de funcoes A-B

Fonte de corrente
do eletroima

Figura 12 — Diagrama Esquematico do MOKE.

Curvas de histerese foram obtidas para as amostras girando as mesmas no plano de 10°

em 10° e onde necessario maior detalhamento de 5° em 5° entre 0° a 360°.

3.5 CARACTERIZACAO RESISTIVA E MAGNETORRESISTIVA

A técnica aqui utilizada consiste em monitorar a variacdo da resistividade elétrica de
uma amostra em fun¢do do campo magnético aplicado. As medidas foram feitas utilizando

dois métodos: 0 método convencional de quatro pontas e o método de van der Paw®®, onde os
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contatos foram feitos com fios de cobre aderidos a amostra com uma cola a base de prata.
Para tanto, foi desenvolvido um porta-amostra que possibilitasse tal configuragao.

A técnica convencional de quatro pontas se baseia em quatro eletrodos igualmente
espagados e colineares, em que a pontas externas aplicam corrente (I) e as pontas internas
medem a diferenga de potencial (V), ou seja, podemos medir a resisténcia elétrica diretamente
pela definicdo de resisténcia. A necessidade de alinhamento das quatro pontas consiste em
garantir que ao longo desta linha o campo elétrico seja uniforme. ™*

As amostras foram depositadas com a utilizacdo da méscara descrita na Se¢do 3.1. A
mascara foi projetada e confeccionada de modo a confinar a corrente elétrica em diregdes
especificas tais que se evitasse a contribuicao das correntes de direcdes nao desejadas. Se isto
ndo fosse feito haveria a necessidade de trabalhar com a resistividade na forma de tensor. Esta
configuracio ¢ discutida por Van der Paw.®®

As medidas resistivas ¢ magnetorresistivas foram realizadas com aplicacdo de uma
corrente em diferentes diregdes da amostra. A Figura 13 apresenta um diagrama esquematico
do sistema adotado. A nomenclatura utilizada no texto, de agora em diante, segue as
defini¢cdes representadas no diagrama, isto €, a primeira letra ¢ a dire¢do onde a corrente foi
aplicada e a segunda letra ¢ a direcdo onde a diferenca de potencial foi medida.

As medidas de quatro pontas convencionais foram realizadas nas quatro configuragdes
possiveis (Ver Figura 13), com a corrente sendo aplicada na dire¢do A e a tensdo medida na
dire¢do A, com a corrente sendo aplicada na direcdo B e a tensdo medida na dire¢do B, com a
corrente sendo aplicada na dire¢ao C e a tensao medida na dire¢cdo C e com a corrente sendo
aplicada na direcao D e a tensdo medida na diregdo D. Para cada uma destas configuracoes,
primeiramente, foi medida a tensdo, sem campo externo aplicado e posteriormente calculada a
resistividade. Depois cada configuragdo foi medida com a aplicacdo de um campo magnético
externo que foi aplicado em diferentes dire¢des com relagdo a aplicacdo da corrente elétrica
(45° em 45°), com a intengdo de encontrar manifestagdes do efeito de magnetorresisténcia
anisotropica, ja que este pode ser interpretado como a dependéncia que a resisténcia elétrica
possui com relagdo ao angulo entre a direcdo que ¢ aplicada a corrente elétrica e a
magnetizacao.

As medidas que foram feitas utilizando o Método de van der Van der Paw’”, foram
realizadas em quatro configuracdes em perpendicular, AC, CA, BD e DB, tais configuragdes

de medida foram utilizadas para detectar o efeito Hall planar.
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Figura 13 - Para as medidas magnetorresisténcia os contatos foram feitos entre o fio condutor

225° 313"

270°

e a amostra, utilizando cola prata (ver Detalhes das Conexdes). A notacdo representa: as letras
A, B, C e D foram utilizadas para designar as dire¢des da corrente aplicada e a diregdo sobre a
qual foi realizada a medida de tensdo em relacdo ao centro do arranjo. Por exemplo: A4
significa que os terminais de tensdo e de corrente foram instalados na dire¢ao A e a corrente
flui na direcdo A; AB corrente aplicada na direcdo e no sentido 4 e tensdo medida entre os
terminais da direcdo B. Para os resultados de magnetorresiténcia, a nomenclatura inclui o
angulo entre o campo magnético aplicado e a corrente, por exemplo, para um angulo de 45°

na configuracdo AA, a nomenclatura serd: AA45°.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 DESCRICAO DAS AMOSTRAS

Como ja mencionado anteriormente, o objetivo deste trabalho foi estudar o
comportamento magnético, resistivo e magnetorresistivo de filmes finos de ferro com a

influéncia de suas caracteristicas morfologicas e para isto foram preparados substratos de

Si (111) e fabricadas amostras de ferro na forma de filmes finos com as seguintes

caracteristicas:

Amostra Sy - Substrato vicinal de Si(111) — hidrogenizado

Amostra Sgo - Substrato vicinal de Si(111) - hidrogenizado /Fe(60A)
Amostra Sy, - Substrato vicinal de Si(111) - hidrogenizado /Fe(120A)
Amostra Syss - Substrato vicinal de Si(111) - hidrogenizado /Fe(245A)

A amostra Sy4s foi depositada no Laboratorio de Magnetismo do Instituto de Fisica da
Universidade Federal do Rio Grande do Sul (LAM-UFRGS), utilizando Desbaste I6nico
Magnético por RF (RF Magnetron Sputtering).

As amostras Sep € Si29 foram depositadas no Departamento de Fisica da Universidade
Federal de Pernambuco Utilizando Desbaste I6nico Magnético por Corrente Continua (DC-

magnetron sputtering).

Neste capitulo serdo apresentados os resultados das propriedades morfologicas,
magnéticas ¢ de condugdo elétrica, as caracteristicas das amostras estudadas neste trabalho e
as discussoes referentes a estes resultados. Serdo apresentadas: na seg¢do 4.1 as imagens
obtidas por AFM; na sec¢do 4.2 os resultados da caracterizacdo magnética por MOKE; na
secdo 4.3 os resultados da resistividade; e, por fim, na secdo 4.4 serdo apresentados os

resultados da magnetorresistividade.

4.2 RESULTADOS DA ANALISE MORFOLOGICA

Nas imagens feitas no substrato hidrogenizado Sy, por AFM no modo contato,
mostraram a presenca de um padrdo de degraus provenientes da estrutura cristalografica do

silicio (Figura 14). O padrao possui em média 10A de altura e 40A de largura.
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As imagens topograficas realizadas nos filmes finos depositados com ferro - Seo, Si20 €
Sa4s, - revelaram que para uma espessura pequena o padrdo foi mimetizado pelo ferro
depositado. Por outro lado, conforme a espessura do filme foi aumentada, o padrdo foi
desaparecendo. Na Figura 15(a) ¢ mostrada a imagem da Sgy onde o padrdo é reproduzido,
informacgdes sobre a estrutura desta amostra estdo no Anexo B. Na imagem topografica da
Figura 15(b), percebe-se que o padrdao ndo ¢ reproduzido pela amostra Siy € os vales sdo
cobertos pelo ferro, mas a estrutura de graos ¢ alongada e orientada ao longo da direcao
paralela aos degraus. Na Figura 15(c) a imagem mostra que na Sys os vales sdo cobertos € 0

padrdo ndo pode mais ser visto e o ferro ¢ formado de graos com distribuigdo aleatoria.

0 5.00 pm

Figura 14— Imagem obtida por AFM do substrato de silicio (111) hidrogenizado (amostra Sy).
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0 1.77 pm

Figura 15 — Imagens topograficas obtidas
por AFM das amostras (a) Se¢p onde se
percebe que o padrao dos degraus da Sy ¢
mantido. (b) Siz onde percebe-se que os
vales sdo cobertos, mas o que resta da
memoria do padrao ainda ¢ visivel com
graos de ferro na forma alongada e
alinhada com os degraus. (c¢) S,4s onde o
padrdo ¢ indefinido e ndo € possivel ver os

vales. Neste caso o ferro apresenta formas

granulares nao alongadas e estdo

aleatoriamente orientados.

4.2 RESULTADOS DA ANALISE MAGNETICA

As medidas de histerese magnética foram feitas em intervalos de 10° em 10° conforme
mencionado anteriormente. Com base nestas curvas foram obtidos os valores correspondentes
a coercividade e a remanéncia das amostras e apresentadas na forma graficos polares na figura
16 que tornam mais facil evidenciar o comportamento da anisotropia ferro sobre o substrato

vicinal que apresenta degraus e que provoca um crescimento diferenciado do filme.

38



As amostras Sep € Sj29 apresentam contribuicdes de anisotropia uniaxial sendo que na
amostra Sep a contribui¢do ¢ maior, resultado da auto-organizagdo dos graos que foi induzida

pela presenca de degraus no substrato durante a deposi¢ao do filme.

J& a amostra Syss apresentou um comportamento magnético tipico de um sistema
isotropico (geralmente associado a grdos aleatoriamente distribuidos e orientados) e a
contribui¢cdo da anisotropia uniaxial ¢ menor do que a que apresentou a Sy, Percebe-se que o

eixo magnético facil esta na direcdo proxima a dos degraus.

270

Figura 16-(a) Grafico polar da magnetizacao remanente para as mesmas amostras. (b) Grafico
polar do campo coercivo das amostras Sep, Si20 € Sz4s como fungdo do campo magnético
aplicado. (os valores de coercividade da amostra Sy4s estdo divididos por dois para facilitar a

visualizacao).

Alguns resultados complementares sobre a relacdo entre o processo de confeccdo da

amostra e a analise magnética sdo apresentados no Anexo A.
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4.3 RESULTADOS DO ESTUDO DA RESISTIVIDADE

Para determinar a influéncia da morfologia e da estrutura dos graos na resistividade
das amostras, foram executadas medigdes pelo método padrao de quatro pontas, em diferentes
diregdes no plano das amostras e relativas ao eixo de anisotropia do filme, isto ¢ foram
medidas as configuragdes AA, BB, CC e DD (Ver Figura 13), com a aplicagdo de uma
corrente de 1 mA, medida a tensdo induzida por esta corrente. A resisténcia ¢ obtida através

da definigdo de resisténcia, e com o valor da resisténcia calculamos o valor da resistividade.
Por se tratar de filmes finos, a resisténcia em questdo ¢ a resisténcia de folha e sua
relagdo com a resistividade ¢ a seguinte: "°

R=P-

od (15)

onde p ¢ a resistividade, /€ o comprimento do filme, wé a largura e d a espessura. (Valores
de 1 e w estdo na Figura 1).

Os resultados sdo apresentados na Tabela 1, a precisio ¢ determinada pelos
equipamentos de medida (multimetros) e consiste em trés casas decimais. Vale observar as
variagOes da resistividade (pp - pa/pa) em relagdo ao eixo de anisotropia. Para a amostra Se, a
mudanga foi de 2,3 e para a amostra Si¢ de 0,965. Este efeito ndo estd relacionado a efeitos
magnetorresistivos, mas com a estrutura anisotropica do filme devido a estrutura morfologica
dos graos que sdao mais alongados na dire¢do paralela aos degraus, isto €, diregdo A. Nesta
dire¢do, inclusive, ¢ onde se observa os menores valores de resistividade para as amostras que
apresentam anisotropia, pois nesta dire¢do o caminho percorrido pelos elétrons ¢ composto
por menos obstaculos. Na direcdo perpendicular ao alongamento dos graos (dire¢do C), a
resistividade ¢ maior se comparada com a medida para a direcao paralela aos degraus, devido
a maior quantidade de fronteiras de grdos no caminho que a corrente percorre. Nas
configuragdes BB e DD, os valores de resistividade sdo intermediarios, pois a quantidade de

fronteiras de graos ¢ maior que na diregdo A e menor que na dire¢ao D.

Na amostra Syss 0 resultado remete a um entendimento de que a resistividade tem

resposta isotropica para medidas no plano.

Estes resultados sdo interpretados pelas hipoteses de Mayadas® e Rijks'?, de que existe
uma contribui¢do eletronica das reflexdes nas fronteiras de grdo. Quando os grios sao

anisotropicos, a contribui¢cdo deve ser diferente dependendo da dire¢ao de medida. Por isto na
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direcdo onde os graos sao mais alongados (menos fronteiras de graos) a resistividade ¢ menor

e este fator acaba sendo determinante para o valor da resistividade.

Tabela 1. Resistividade (uQ.cm) para as trés amostras.AB

Configuracéao Seo S120 Saas
AA 0,465 0,585 1,85
BB 0,825 0,779 1,79
CC 1,5 1,11 1,81
DD 0,48 0,795 1,79

4.4 RESULTADOS DO ESTUDO DA MAGNETORRESISTIVIDADE

O objetivo do estudo da magnetorresitividade nestas amostras foi observar se os
efeitos de magnetotransporte somados a caracteristica dos graos alongados, que interfere na
resistividade, maximizam o efeito de mudanca da resistividade ao aplicar-se um campo

magnético externo a um certo angulo da corrente elétrica aplicada.

A investigacdo dos efeitos de magnetotransporte envolveu medidas elétricas por dois
processos diferentes: no primeiro, medidas de magnetorresisténcia em linha e no segundo,
medidas de efeito Hall planar, cujos contatos de corrente e tensdo foram arranjados em
configuragdes nao colineares, conforme sera apresentado mais tarde. As trés amostras foram
medidas em todas as variagdes de configuracdes, tanto quatro pontas, quanto efeito hall planar
e para variagdes angulares de 45° em 45°. Serdo apresentados aqui os resultados com
variagdes maiores do que valores encontrados para ferro bulk. O calculo foi feito utilizando as

dimensdes da amostra como pode ser visto na Figura 5.

Quando se aplicou um campo magnético externo ¢ mediu-se a resistividade na
configuracdo padrdo de quatro pontas, valores expressivos (maiores do que 2%) foram
obtidos apenas para a amostra Sep, para algumas direcdes entre o campo magnético € a
corrente aplicada e para o caso da configuragdo de medicdo AA (Figura 17(a)) onde a corrente

¢ aplicada e a tensdo medida na dire¢do paralela aos degraus. A Figura 17 (b), (d) e (f)
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AP g

mostram as curvas de magnetorresisténcia obtidas experimentalmente ( J, as curvas

P amr
(c), (e) e (g) sdo as curvas (b), (d), e (f) mostradas a uma escala de campo magnético menor.

No caso (b) o campo magnético foi aplicado em um angulo de 15° e a magnetorresisténcia

obtida [Mj foi de 22 %; no caso (c) o angulo foi 45° e a variagdo detectada foi 30%; e

Pamr

no caso (c) 90° foi o angulo e 17 % a variagdo medida.

Estes valores demonstram que o angulo entre o campo magnético aplicado e a direcao
em que a corrente flui influencia na mudanca da resisténcia da amostra, confirmando a

manifestagdo do efeito de AMR mediado pela presenga de graos anisotropicos no filme.

Para as medidas de efeito hall planar (EHP) os contatos de corrente e tensdo foram
dispostos perpendicularmente entre si. A Figura 18 (a) ¢ um exemplo, onde a corrente fluiu na

direcdo B e a tensdo foi medida entre terminais colocados na direcao D (medida BD). Nesta

~ ) C C A
configuragdo, para a amostra S;,9, foram obtidas variagdes de resistividade (M] de 46%
Prup

e 26% para angulos entre o campo magnético aplicado e a corrente de 45° e 315°,
respectivamente. (Ver Figuras 18 (b) e (d), novamente as curvas (c) e (e) sdo as curvas (b), e

(d) mostradas a uma escala de campo magnético menor).

Outro exemplo das medidas de Efeito Hall Planar esta representado na Figura 19(a)
(medida AC), nesta configuracao a corrente fluiu na diregdo A e a tensdo foi medida na
diregdo C. As Figuras 19 (b), (d) e (f) representam trés das curvas de magnetorresisténcia
EHP obtidas. No caso (b) o campo magnético foi aplicado em um angulo de 45° em relagdo a
diregdo A da corrente elétrica - AC 45° - e a variagdo EHP obtida foi 520%. No caso (d)
configuracdo AC 225°a variagdo EHP foi 20%, e no caso (f) o campo foi aplicado a 270° -
AC 270° - e resultou em magnetorresisténcia positiva de aproximadamente 11,61% (refere-
se as medidas onde a resisténcia decai préximo ao campo externo zero), € negativa de
aproximadamente 59,6% (refere-se as medidas onde a resisténcia aumenta proximo ao campo
externo zero). As curvas (c), (e) e (g) sdo as curvas (b), (d), e (f) mostradas a uma escala de
campo magnético menor.

O efeito Hall planar nas amostras medidas apresentam valores maiores do que os
encontrados na literatura porque aqui a corrente ¢ confinada em diregdes especificas devido

a mascara que ¢ utilizada durante a deposicao.
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Figura 17 — Medidas de magnetorresisténcia para Seo, (a) Configuragdo de medida

Pamr
AA. Medidas experimentais realizadas nesta configuragdo: (b) AA 15° apresentando variacao
na resistividade de 22%. (c) Curva (b) em detalhe. (d) AA 45°, e varia¢do de 30%. (e) Curva
(d) em detalhe. (e) AA 90° e 17% de variagdo. (f) Curva (g) em detalhe.
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Penp
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na resistividade de 46%. (c) Curva (b) em detalhe. (d) BD 315°, a variagdo cai a 26%. (e)
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Curva (f) em detalhe.
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5 CONCLUSOES

O objetivo do presente estudo foi entender com mais profundidade o comportamento
da magnetizacdo, da resistividade e da magnetorresistividade de filmes finos de ferro,
depositados sobre silicio vicinal por desbaste i0nico na presenca de um campo magnético

orientado, em fun¢do da estrutura morfoldgica dos mesmos. Para tanto, foi necessaria a

obtengdo de substratos vicinais de silicio que foram fabricados hidrogenizando Si (111),

onde foram depositados trés filmes finos de ferro com espessuras de 60 A (amostra Se), 120
A (amostra Syy0) € 245 (amostra Sy4s).

Para analise, foram medidas: imagens topograficas, utilizando um Microscopio de
For¢a Atomica; Curvas de Histerese, com um Magnetdmetro-Optico por efeito Kerr (MOKE)
e medicoes de resistividade e magneto-resistividade, através do método padrdo de quatro
pontas e o método de Van der Paw.”

A analise morfoldgica revelou que os filmes crescidos nestes substratos exibem graos
orientados em um padrio que mimetiza os degraus do substrato, quando a espessura do filme
¢ menor que 245 A e que possuem eixo maior nas diregdes paralelas aos degraus. A amostra
Seo apresenta graos distribuidos ao longo dos degraus do substrato mantendo sua morfologia
visivel, enquanto a amostra Sjyp mostra os degraus encobertos, sendo ainda possivel ver os
graos de ferro na forma alongada e alinhada com os degraus. Ja na amostra Sy4s 0 padrao se
torna indefinido e a visualizagdo dos degraus ¢ impossivel. Neste caso o ferro apresenta
formas granulares ndo alongadas e estdo aleatoriamente orientadas.

As curvas de magnetizagdo obtidas por MOKE mostraram diferentes comportamentos
magnéticos para cada dire¢do do campo aplicado. E deixaram claro que a proposta de indugao
do crescimento do filme provocou uma anisotropia uniaxial nas amostras com menor
espessura, pois o eixo facil de magnetizagdo estd ao longo da direcdo das estruturas mais
alongadas Ja as amostras mais espessas ndo apresentam este comportamento € sim um
comportamento isotropico.

A resistividade elétrica do sistema ¢é visivelmente influenciada pela morfologia do
filme. Tal conclusdo pode ser obtida através das medidas feitas pelo método padrdao de quatro
pontas. Para a amostra mais anisotropica resistivamente, a S¢o, a diferenca percentual entre a
resistividade das direcdes A e B se aproxima dos 50% e a variacdo geral ¢ de 230%. Para a
amostra Sjyo a variacdo geral é de 96%. Para estas duas amostras a resistividade menor foi

obtida para a direcdo paralela aos degraus e quando a medida ¢ feita na direcao perpendicular

46



aos degraus (configuracdo CC), a resistividade ¢ maior se comparada as mesmas medidas
feitas para outras as configuragdes (AA, BB, DD), pois o eixo dos grdos nesta direcdo ¢
menor que na dire¢do paralela a estes, provocando maior espalhamento dos elétrons ao
percorrerem este caminho, isto ¢, como aumentou o numero de obstaculos,
consequentemente aumentou a resistividade como propds Mayadas® para filmes
policristalinos. Ja para a amostra Sy45 este comportamento ndo foi observado, pois esta
amostra ndo possui a mesma organizacdo que as demais devido a sua espessura elevada.
Sendo assim, uma conclusio importante ¢ que a resistividade do material depende da estrutura
e da orientacdo relativa entre os degraus (eixo maior dos graos) e a corrente.

A magnetorresistividade também evidencia comportamentos anisotropicos associados
com a estrutura morfologica. Para a amostra S¢), medidas feitas pelo método padrdo quatro
pontas com aplicagdo de campo magnético externo apresentaram resultados da ordem de 30%
para angulo de 45° entre este e a corrente, ¢ 17% para 90°, por exemplo. Neste ultimo caso, os
valores elevados, se comparados aos valores usuais para o ferro (2%), se devem a
magnetorresisténcia anisotrépica mediada pela morfologia dos graos que nesta dire¢do sdo
mais alongados, portanto o numero de fronteiras ¢ menor diminuindo a resisténcia e
consequentemente a resistividade nesta direcao.

As medidas de efeito Hall planar para a amostra Sj;, apresentaram resultados da
ordem de 20% e 50%, para o caso em que a corrente ¢ aplicada na dire¢do paralela aos
degraus (A) e a tensdo medida na dire¢do perpendicular aos degraus (C). Para esta mesma
configura¢do, com um angulo entre a corrente ¢ o campo magnético aplicado de 45°, temos
um resultado de 520%por volta dos 20 Oe (caracteristicas importantes para serem usadas para
aplicagdes em sensores) e que ¢ um valor expressivo se comparado a resultados existentes na

literatura'>?

. Estes valores significativos provavelmente provém da manifestagdo do efeito
Hall planar que ¢ maximizado pela peculiaridade da amostra ter sido depositada com uma
mascara de sombreamento, assim a corrente foi confinada, reduzindo as possibilidades de
novos obstaculos e também da menor resistividade existente na dire¢ao onde a corrente flui
devido as caracteristicas morfoldgicas da amostra.

Em resumo, obteve-se amostras policristalinas que apresentaram, anisotropia resistiva
devido a inducdo do crescimento dos graos no momento da deposi¢do, através da técnica
utilizada e do substrato vicinal. Conclui-se que amostras que crescem mantendo o padrao de
degraus apresentam um comportamento que foi interpretado como sendo magnetorresisténcia

anisotropica mediada pela morfologia dos grdos. Se o filme de ferro cresce sem manter o

padrao de degraus, mas mantendo a direcdo de crescimento dos graos (mais alongados ao
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longo dos degraus) observou-se associada a variagdo resistiva a manifestacao do efeito hall
planar, o que ultimamente tem recebido aten¢ao devido a importancia na facilitagdo da
construcao de sensores. Ja a amostra espessa onde o crescimento dos graos € aleatério, ndo se

observa nenhum efeito expressivo.
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6 PERSPECTIVAS FUTURAS

Para completar o trabalho, ¢ importante a constru¢do de conjuntos de amostras com
variacao sistematica dos parametros de deposi¢do € com o objetivo de encontrar materiais que
apresentem grandes variagdes de suas propriedades de magnetotransporte € possam servir
como sensores de campo e outros dispositivos. Com um nimero maior de amostras e com
morfologias controlaveis sera possivel complementar o estudo aqui realizado avaliando e
comparando de forma compreensiva as caracteristicas estruturais, morfologicas e suas
propriedades resistivas e magnetorresistivas dos filmes e, ainda, propor modelos de
comportamento das mesmas em fun¢cdo dos parametros de deposi¢do. Alguns ensaios
preliminares podem ser encontrados no Anexo A. A seguir, serdo descritos alguns exemplos
de amostras onde o impacto da variagao das condi¢des de deposi¢do nas propriedades dos

materiais podem ser avaliados.

6.1 CONJUNTO DE AMOSTRAS I e 11

O que diferenciara os dois conjuntos de amostras aqui propostas sera o processo de
desbaste i6nico utilizado para a deposicdo dos filmes finos de ferro, de modo a avaliar a
influéncia do processo de geragdo de plasma no crescimento do filme. O primeiro conjunto
sera depositado por desbaste i6nico por aplicagdo de um potencial continuo DC na presenca
de um campo magnético. Ja, o segundo conjunto, por desbaste i6nico por aplicagdo de um
potencial RF na presen¢a de um campo magnético. Apesar dos processos diferentes, as taxas
de deposi¢do usadas serdo as mesmas o que, a priori, ndo modifica a energia com a qual os
atomos chegam ao substrato no momento da deposicao, reduzindo assim a variavel apenas ao
método como o plasma ¢ gerado.

Cada conjunto consistird em trés amostras de espessuras 60, 120 e 245A.

Para os dois conjuntos, a limpeza e hidrogenizag¢ao dos substratos sera realizada como
descrito na subse¢do 3.2.2. A caracterizagdo morfologica devera ser feita por microscopia de
tunelamento (STM) e a caracterizagdo estrutural e fisico-quimica sera feita por espectroscopia
de absorcdo de raios-x. As caracterizagcdes magnéticas, resistivas e magnetorresitivas serao
realizadas da mesma forma que neste trabalho, portanto, e estdo descritas no capitulo 3. Pode-
se fazer medidas de transporte em outras configuragdes a fim de determinar se existe a

manifestagao do efeito Hall anomalo.
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Os resultados obtidos serdo comparados e discutidos.

6.2 CONJUNTO DE AMOSTRAS Il e IV

Nestes dois conjuntos o processo de deposi¢ao serd o mesmo, desbaste i6nico por
aplicacdo de um potencial continuo DC. O que diferenciard os dois conjuntos serd a taxa de
deposicao onde haverd a diferenca de aproximadamente dez vezes de uma em relagdo a outra.

Cada conjunto também consistira em trés amostras de espessuras 60, 120 e 245 A.

. . . . . . , 75
Com isto serd possivel avaliar o efeito da energia com que o 4&tomo chega ao substrato.

A limpeza, hidrogenizagdo, caracterizagdes estruturais, fisico-quimicas, magnéticas,

resistivas e magnetorresistivas serdo realizadas utilizando as mesmas técnicas dos conjuntos

de amostras da se¢do 6.1.
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ANEXO A - COMPARACAO ENTRE DIFERENTES CONDICOES DE
DEPOSICAO DO FILME DE FERRO E SUA RESPOSTA MAGNETICA

Com o objetivo de entender mais detalhadamente a relagdo entre os parametros de
deposicdo do filme fino de ferro e sua resposta magnética, foram feitos varios estudos
complementares que serdo apresentados neste anexo. Tais estudos consistem em variar os
parametros nos processos de preparagao das amostras e depois comparar os resultados através
da caracterizacdo magnética realizada por MOKE, seguindo o procedimento experimental
descrito na secdo 3.4. As imagens apresentadas aqui foram feitas por Microscopia de Forca
atdmica, cuja metodologia foi apresentada na se¢ao 3.3.

A seguir, serdo apresentadas duas secdes, em cada uma expondo os parametros
utilizados para a confec¢ao das amostras e os resultados da andlise magnética. A se¢ao Al
tratard de uma amostra que foi depositada por RF-magnetron sputtering e outra que foi
depositada por DC-magnetron sputtering. A se¢dao A2 mostrara duas amostras em que uma o
substrato de silicio ndo possuia as estruturas de degraus. A secdo A3 apresentara duas
amostras depositadas a taxas diferentes devido a mudanga da corrente fornecida pela fonte

DC.

A1 METODO DE DEPOSICAO DIFERENTE

Nesta secdo serdo apresentadas duas amostras com espessura de 245 A. A primeira ¢ a
amostra S,4s apresentada no Capitulo 4. Esta amostra foi depositada por RF-magnetron
sputtering no equipamento apresentado na subse¢do 3.2.3.1 com taxa de 0,7 A/s e a outra
amostra foi depositada por DC-magnetron sputtering no equipamento apresentado na

subsecdo 3.2.3.2 com tava de 4,7 A/s. Ambas as amostras foram depositadas sobre o substrato
de silicio vicinal (Si (1 1 1)) hidrogenizado (procedimento descrito na subse¢io 3.2.2).

A Figura Al mostra as imagens de AFM das duas amostras, em nenhuma ¢ possivel
reconhecer algum padrdo. Percebe-se, no entanto que na amostra depositada por DC, existe
uma estrutura de graos esferoidais ndo existente na amostra Sy4s.

Nao ha registros de um estudo comparativo entre estas duas técnicas para o ferro.
Porém, para alguns materiais, os filmes por DC resultam amorfo formado por graos e os

depositados RF, filmes cristalinos.***’



0 1.00 pm

Figura A1 — Imagens feitas por AFM. (a) amostra depositada por DC-magnetron sputtering.

(b) RF-magnetron sputtering.

Tecnicamente falando, embora seja mais facil o processo de deposicdo com REF,
devido ao processo ndo necessitar da geracdo de elétrons secundarios para que o plasma seja
mantido como acontece na DC, a taxa torna-se até dez vezes menor, isto mantendo os outros
parametros fixos. Se a taxa for muito baixa, o tempo de deposi¢do aumenta o que pode ser
bom, pois os atomos de ferro que chegam ao substrato se acomodam, mas também pode ser
um empecilho ja4 que aumenta a possibilidade de outros elementos presentes na cdmara serem
depositados junto ao filme, j4 que a cadmara ndo ¢ de ultra-alto vacuo. Portanto os dois
processos sao adequados para deposicdo de ferro, a escolha depende das caracteristicas
pretendidas do filme. Magneticamente, pode-se ilustrar estas afirmativas com os resultados
obtidos das duas amostras analisadas nesta se¢do, a Figura A2 apresenta o grafico polar para
campo coercivo e remanéncia das duas amostras, a amostra S,4s apresenta um comportamento
isotropico, como ja foi discutido, j4 a amostra depositada por DC apresenta anisotropia
uniaxial, provavelmente induzida durante a deposicdo, a forma de agrupamento dos atomos
no filme, em graos esferoidais, provoca o crescimento do filme em forma de tiras, provocando
uma direcdo preferencial magnética, a anisotropia uniaxial apenas ndo ¢ mais acentuada
devido a espessura elevada do filme. J4 a amostra depositada por RF, é mais cristalina, além
de ser espessa, espessura esta que € quatro vezes maior que a espessura dos degraus, o que
explica a falta de rugosidade e anisotropia morfoldgica, o padrio se perdeu devido ao

aumento da espessura.
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—a— Deposicao por RF

—e— Deposigao por DC

Figura A2 — Grafico polar para a varia¢do angular da (a) Coercividade e (b) Remanéncia das

duas amostras.

A2 ESTRUTURA DE DEGRAUS DOS SUBSTRATOS

Nesta secdio serdio apresentadas duas amostras com espessura de 60 A. As duas
amostras foram depositadas no equipamento apresentado na subsecao 3.2.3.1 utilizando DC-

magnetron sputtering ¢ com a distdncia de 8 cm do alvo ao porta-amostra ¢ com taxa de

deposicdo de 1 A/s. Utilizando um substrato de silicio vicinal (Si(l 1 1) ). A primeira passou

pelo processo de hidrogenizagdo exatamente como estd descrito na subsecdo 3.2.2. A
segunda também foi hidrogenizada, porém ao ser colocada no recipiente com NH4F (como

descrito na subse¢ao 3.2.2) a dire¢ao do plano cristalografico que foi posto na horizontal ndo
foi o (ITO) e sim foi o (1 15) :
A Figura A3 mostra as imagens de AFM para os dois substratos, o que foi

hidrogenizado no plano (ITO) ficou com a estrutura de degraus, o substrato que foi

hidrogenizado no plano (1 15) ndo.
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Figura A3 — Imagens de AFM para os substratos de silicio. (a) substrato hidrogenizado no

plano (1 TO) (b) substrato hidrogenizado no plano (1 15) .

A Figura A4 mostra as imagens feitas por AFM dos dois filmes onde se percebe que a
amostra que cresceu sobre os degraus acompanhou a morfologia do substrato, seguindo o

padrdo de degraus, ja a outra ndo cresceu em nenhum padrao.

0 1.25pm 0 "~ 2.00 pm

Figura A4 — Imagens de AFM. (a) Filme e ferro crescido sobre o substrato com o padrdo de

degraus. (b) Filme de ferro crescido sobre o substrato sem o padrao de degraus.

A Figura AS mostra a varia¢do angular da coercividade e remanéncia de 0° a 180°
para as duas amostras, fica evidente que a amostra crescida sobre o substrato com degraus ¢

mais anisotrépica magneticamente, a anisotropia uniaxial ¢ tdo evidente chegando que a
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coercividade chega quase ao valor nulo e foram obtidas curvas de histerese peculiares como a

da Figura A6.

—o— substrato com degraus

—e— substrato sem degraus
nNr————7——7——7— 77771

H,(Oe)
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—o©— substrato com degraus

—e*— substrato sem degraus
T 1 T T r 1 T T T T * T T T * 1

v/ (b)

0,0 L 1 L 1 Pl | L 1 " 1 L 1 L | " 1 L 1

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
H (Ce)

Figura AS — (a) Variagdo angular do campo coercivo para as duas amostras. (b) Varia¢ao

angular da remanéncia para as mesmas amostras.
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Figura A6 — Curva de histerese peculiar obtida por MOKE para 58° com relagdo a direcao

paralela aos degraus na amostra.

A indug¢do do crescimento do filme fino de ferro através dos degraus da superficie do
silicio, combinada com o processo de deposicao por DC-magnetron sputtering e o uso de
imas ao lado do substrato, sdo essenciais na indu¢do de anisotropia uniaxial neste tipo de

amostra.

A3 DIFERENTES TAXAS DE DEPOSICAO

Nesta se¢do serdo apresentadas duas amostras com espessura de 60 A. As duas
amostras foram depositadas no equipamento apresentado na subsec¢do 3.2.3.1 utilizando DC-

magnetron sputtering ¢ com a distdncia de 8 cm do alvo ao porta-amostra. Utilizando um
substrato de silicio vicinal (Si(l 1 1) ) que passou pelo processo de hidrogenizagao exatamente

como esta descrito na subsecao 3.2.2.

A fonte DC foi programada no modo corrente, porém com taxas diferentes. A amostra
que se chamara de A foi depositada com 0,5 A de corrente e taxa de 0,7 A/s e a amostra que
chamarei de B foi depositada com corrente 0,05 A e taxa de 0,087 A/s.

A Figura A7 mostra as imagens de AFM das duas amostras, onde a amostra A
apresenta uma morfologia de tiras e a amostra B uma composi¢do mais arredondada que
provém, provavelmente do maior tempo que os atomos dispdem para se rearranjarem ao

chegar ao substrato.
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Figura A7 — Imagens de AFM. (a) Amostra crescida a 0,7 A/s e (b) Amostra crescida a 0,087
Als.

Os eixos dificeis magnéticos para as duas amostras sdo mostrados na Figura AS8.
Percebe-se que a diferenga chega a quase 8 vezes no valor da coercividade. Apesar das duas
amostras possuirem caracter anisotropico, e anisotropia uniaxial, com a taxa mais alta foi

possivel chegar a valores de coercividade proximos a zero e até negativas, onde a curva de

r

histerese apresentada ¢ invertida devido ao pequeno desvio no plano (111), devido a

competi¢ao das anostropias o vetor magnetizacdo fica fora do plano como ¢ discutido e

interpretado na referéncia. ®
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Figura A8 — Curvas de histerese para as duas amostras.
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ANEXO B - ANALISE ESTRUTURAL DA AMOSTRA S

Com o objetivo de analisar a estrutura da amostra Sey, bem como a existéncia de 6xido
de ferro na superficie foi utilizada a técnica Grazing Incidence X-ray Difraction, no

Laboratorio de Conformacao Nanométrica (IF-UFRGS).

Esta técnica consiste em combinar a Difracdo de raios-x de Bragg com a reflexdo
externa das superficies do cristal, sendo assim, a técnica mais adequada para analise de

estrutura em filmes finos.

Os parametros utilizados na medida foram 0,5° de angulo de incidéncia, num
Difratograma Shimadzu XRD6000. O Difratograma (Figura Bl) apresenta os picos dos
elementos apresentados na Tabela B1, que foram interpretados pelo software X pert highscore
marca Philips onde percebe-se que ndo existe uma camada de 6xido na superficie da amostra
e esta forma um siliceto de ferro na interface entre o substrato de silicio e o filme de ferro.

Nao foi detectada a presenga de oxigénio.
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Figura B1 — Digratograma obtido pela técnica GXRD com angulo de incidéncia de 0,5°.
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Tabela B1 — Dados fornecidos pelo programa *** ao analisar o Difratograma da Figura A1.

Cor

Cod. De Referéncia | Nome do composto Fator de Formula
escala Quimica
38-1397 | Fersilicite, syn [NR] 0,000 | Fe Si
06-0696 | ferrite 0,000 | Fe
27-1402 | Silicon, syn 3,119 | Si
35-1158 | Silicon (alta pressao) 0,077 | Si
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