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Lista de Abreviaturas

AGM: Alternating Gradient Field Magnetometer (Magnetometro de Campo de Gra-
diente Alternado)

SPM: Scanning Probe Microscopy (Microscopia de Sonda de Varredura)

AFM: Atomic Force Microscopy (Microscopia de For¢a Atomica)

STM: Scanning Tunneling Microscopy (Microscopia Tunelamento de Varredura)

MOKE: Magneto-Optical Kerr Effect (Efeito Kerr Magnetodptico)

Sistema de Unidades

O sistema de unidades utilizado é cgs, por ser o mais comum nesta area. As equacgoes
abaixo definem relacoes entre quantidades em magnetismo. Relagao entre campo mag-

nético, inducao magnética e magnetizacgao:

B=H+4mM (1)
com H em oersted, B em gauss e M em emu/cm?®. Energia armazenada num momento
magnético imerso em um campo magnético:

E=—m-H, (2)

onde a energia é expressa em ergs e o0 momento magnético m é dado em ergs/oersted.

Note que M relaciona-se com 7 por M = mi/v, sendo v o volume considerado.



Resumo

O crescimento de filmes finos ferromagnéticos sobre uma superficies vicinal induz uma
anisotropia uniaxial que atua juntamente com a anisotropia magnetocrislanina. Neste
estudo, filmes finos de Co foram depositados sobre Si(111) para investigar o papel dessa
anisotropia nas propriedades magnéticas do filme. Os substratos foram preparados quimi-
camente via uma solucao de NH4F e caracterizados via microscopia de forca atdomica.
Os filmes, depositados via desbaste ionico, foram caracterizados estruturalmente via
difratometria de raio-x e microscopia de tunelamento. As propriedades magnéticas foram
determinadas via magnetometria a efeito Kerr magnetooptico, onde observou-se a pre-
senca de uma anisotropia uniaxial dominante. Um modelo fenomel6gico de reversao da
magnetizagao via rotacao coerente foi aplicado para ajustar as curvas de histerese, e as

constantes de anisotropia uniaxial para cada espessura foram determinadas.



Abstract

The growth of ferromagnet thin films onto stepped surfaces induces a uniaxial anisotropy
that acts together with the intrinsic film magnetocristalline anisotropy. In this study Co
films were deposited on Si(111) to investigate this induced anisotropy. The subtrates were
prepared chemically with a NH4F solution and characterized by atomic force microscopy.
The films, deposited by sputtering, were characterized structurally by x-ray diffraction and
scanning tunneling microscopy. The magnetic properties were determined by magneto-
optical Kerr effect magnetometry, where a dominant uniaxial anisotropy was found. A
phenomenological model of magnetic reversal by coherent rotation was applied to fit the

hysteresis loops, and the uniaxial anisotropy constants for each thickness were determined.
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Introducao

O estudo de filmes finos magnéticos ¢ motivado pelas suas propriedades singulares que,
além de apresentarem um desafio a fisica de estado so6lido, encontram aplicagoes tecno-
logicas de crescente interesse. Sob o ponto de vista puramente cientifico, esses sistemas
permitem o desenvolvimento e teste de modelos tedricos, visando uma compreensao mais
fundamental da origem da anisotropia magnética. Enquanto que, tecnologicamente, tais
sistemas tém sido amplamente utilizados para armazenamento de dados, tanto para leitura
e gravagao, como também servindo como a midia onde os dados sao gravados.

Uma das abordagens sistematicas utilizadas no estudo desse tipo de sistema é a mode-
lagem computacional de curvas de histerese para filmes de diversas espessuras. O modelo
ird prover as constantes de anisotropia do sistema e a sua evolucao com a espessura do
filme pode ser obtida. Isso permite distinguir efeitos de superficie e efeitos de volume,
entre outras anélises.

Entre as anisotropias magnéticas que tém sido estudadas atualmente esté a anisotropia
uniaxial induzida por um substrato cuja superficie é formada por degraus. Nestes sistemas
uma superficie vicinais sao utilizada como substratos para a deposicao do filme magnético
e a anisotropia uniaxial induzida pelo substrato quebra a simetria magnetocristalina in-
triseca que o filme teria.

Seguindo essa linha, a proposta deste estudo foi observar a interacao entre a anisotropia
magnetocristalina e a anisotropia induzida pelo substrato para um sistema em particu-
lar. O material ferromagnético escolhido foi o cobalto, visando criar um estudo paralelo
aos trabalhos desenvolvidos com ferro. O cobalto pode ser depositado na fase cubica de
face centrada, meta-estavel, que so seria obtida em altas temperaturas na forma massiva.
Dessa forma, o filme devera apresentar anisotropia magnetocristalina ciibica. Como subs-
trato, optou-se pelo silicio com superficie sutilmente desviada (= 0.5°) do plano (111).
Esse desvio confere ao substrato, devido ao tratamento quimico utilizado, uma superficie
composta por uma estrutura de degraus, que irao induzir a anisotropia uniaxial.

As amostras produzidas foram investigadas via magnetometria a efeito Kerr magne-
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tooptico e, tendo em vista a importancia da estrutura topografica do filme e do substrato,
ambos foram observados através de um microscopio de varredura de sonda. Medidas de
difratometria de raio-x foram realizadas para estudar a estrutura cristalina do filme.
Esta dissertacao estd organizada da seguinte forma. No primeiro capitulo sao intro-
duzidos os conceitos de anisotropia magnética utilizados neste estudo juntamente com as
caracteristicas do modelo tedrico utilizado. O capitulo dois trata das técnicas experimen-
tais utilizadas, incluindo descricao dos equipamentos, teorias pertinentes e parametros
utilizados nos procedimentos. No capitulo trés os resultados das medidas sao apresen-
tados juntamente com uma breve discussao do seu significado dentro do contexto deste
estudo. Finalmente, no capitulo quatro o modelo tebrico é utilizado para analisar o com-
portamento magnético das amostras. As constantes de anisotropia sao encontradas e uma
comparagao com as medidas é realizada. Entao as conclusoes e possiveis desenvolvimentos

sao delineados.
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Capitulo 1

Anisotropia Magnética

1.1 Introducao

Quando um sistema apresenta diferentes propriedades magnéticas dependendo da dire¢ao
em que estas propriedades sao estudadas, dizemos que o sistema possui anisotropia mag-
nética. Trata-se de uma caracteristica desejavel e importante para muitas aplicacoes
tecnologicas e por isso tem sido extensamente estudada nos tltimos 50 anos.

Uma das principais caracteristicas da anisotropia magnética é a orientacao preferencial
da magnetizacao espontanea do material. Isso ocorre por que tal orientacao corresponde
a um minimo local da energia do sistema. Em geral essa orientacao é estavel, mas a
magnetizagao pode ser retirada deste estado pela aplicagao de um campo externo.

A descricao de um sistema magnético onde a anisotropia esti presente se baseia na
energia necessaria para retirar a magnetizacao da sua orientacao preferencial. Ao retirar a
magnetizagao deste estado realizamos trabalho e armazenamos energia no sistema. Assim,
descrever a anisotropia de um sistema significa descreve-lo com relacao a energia de cada
possivel estado da magnetizacao.

Na proxima seccao sao apresentados os tipos de anisotropia magnética considerados
neste estudo. A seguir, esses resultados sao utilizados para escrever uma, expressao para a
energia de anisotropia da amostra. Entao alguns aspectos da simulagao computacional sao

comentados, fundamentando a simulacao utilizada para analise dos dados experimentais.

1.2 Tipos de Anisotropia

Vérias caracteristicas fisicas de um sistema magnético podem fazer com que este sistema
responda de forma diferente a campos externos aplicados dependendo da direcao e sentido

destes campos.
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1.2.1 Anisotropia Magnetocristalina Cibica

A tnica anisotropia intrinseca de um material é a anisotropia cristalina ou magnetocris-
talina. Trata-se de uma orientacao preferencial da magnetizacao em relacao aos eixos ou
planos do cristal de que o material é formado. Na grande maioria dos casos, anisotropia
magnetocristalina é ctibica ou uniaxial, dependendo da geometria do cristal ser ctibica ou
hexagonal. Como dito, o filme de cobalto estudado est4 em uma fase ctibica metaestavel
e assim serd do nosso interesse apenas a anisotropia magnetocristalina cubica.
Fenomenologicamente, a energia de anisotropia magnetocristalina ciibica é descrita

como
Eetpica = Kg + K7 (a%a% +adas + a%ag) + KSa2ajas + .., (1.1)

onde K é chamada constante de anisotropia ciibica de enésima ordem. Sao essas con-
stantes que descrevem como as propriedades magnéticas do sistema mudam em funcao da
direcao. «; sao os cossenos diretores dos angulos entre os eixos cristalograficos e a dire¢ao

do vetor magnetizacao:

a1 = senwy cos ¢,
Qg = seny seng,
a3 = cos,

sendo que os angulos ¢ e ¢ sao definidos em relacao as direcoes cristalograficas de acordo

com a figura 1.1.

Figura 1.1: Definicao das direcoes cristalograficas

1.2.2 Anisotropia de Forma

Assim como a estrutura cristalina de um material, a sua forma também pode gerar

anisotropia. Isso ocorre em materiais de forma nao esférica devido ao campo desmagneti-
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zante que surge dentro de um material magnético quando este se magnetiza produzindo
polos em sua superficie. A sua direcao é contraria a da magnetizacao, veja a figura 1.2, e

a intensidade é dada por

Hy = NyM, (1.2)

onde H; é o campo gerado dentro do material, M é o modulo da magnetizacao e Ny é o

N

|

H

\\/\
S H <« N
\\d<//

g N

Figura 1.2: Campo desmagnetizante
Dentro da amostra ha um campo magnético oposto a direcao da magnetizagao.

coeficiente de desmagnetizacao.

O coeficiente de desmagnetizacao depende da direcao da magnetizacao, sendo menor
na dire¢do onde o material é mais alongado. Como o campo desmagnetizante armazena
energia, a magnetizagao ird permanecer nesta diregao na auséncia de campo magnético

externo. Essa energia, chamada magnetostatica, é dada por

1
E:§MM2 (1.3)

em unidades de erg/cm?®. Como dito, o valor de Ny depende da geometria do mate-
rial. O cdlculo do coeficiente de desmagnetizacao é muito dificil, mas pode ser calculado

exatamente para esferoides |1, 2|. Dois casos de interesse serao analisados.

Efero6ide oblato

A figura 1.3 mostra um esferéide oblato e as dimensoes do esferdide nas direcoes z, y e z
sao chamadas de a, b e ¢, respectivamente. Trata-se de uma esfera bastante reduzida em

uma dire¢do. Chamando ¢/a de r, para a < b = ¢, pode-se mostrar que

4rr? 1 V2 —1
N, = u (1 — arcsenri) : (1.4)

r2 —1 r2 —1 T

_A4m— N,

Nb:Nc 9 )

(1.5)
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Figura 1.3: Esferoide oblato

onde N; (i = a, b ou ¢) é o coeficiente de desmagnetizagao na diregao da dimensao 7. No

limite em que r é muito grande, o que torna o esfer6ide semelhante a um filme fino, temos
N, = 4, (1.6)

N, = N. = 7%/r. (1.7)

Vemos que o coeficiente de desmagnetizacao no plano achatado do esferdide é prati-
camente nulo enquanto que na direcao normal possui um valor constante. Isso fard com
que a magnetizacao tenha uma forte tendéncia a permanecer no plano para minimizar a

energia magnetostatica. Esta é dada por
2
Eobiato = 2—]\/[2 cos? 0 + 2w M? sen?#. (1.8)
r

Como r é muito grande no caso de um filme fino, devemos ter em mente apenas o

segundo termo da equacao. Considerando apenas este termo, obtém-se, na forma vetorial:
Eoblato = 27T(ﬁ : M)Qa (19)

onde n é o versor normal ao plano definido pelos eixos longos do esferoirde do esferoide.
Nota-se que ha uma simetria em todas as direcoes dentro do plano e que essa orientacao

é energeticamente mais favoravel.

Esferéide prolato

Outro caso interessante para nos é o do esferbide prolato. Trata-se, como mostra a figura

1.4, de uma esfera alongada em uma dire¢ao. Neste caso a > b = ¢, e teremos

Nézrjil[V?;ij(r+VGT:T)—1], (1.10)

Am — N,
M:m=i7—, (1.11)

15



Figura 1.4: Esferdide prolato

o que nos leva a seguinte equacao de energia magnetostatica:

1 1
Eprolato = éNa M2 + 5 (Nb - Na) M2 Sen29. (112)

Pode-se escrever a parte anisotropia na forma vetorial:

= 2
M -4
Eprolato = _Ku ( Wi ) s (113)

onde K, abrange as constantes da equagao (1.12) e tem dimensao de energia, assim como

Ky e K§:
1
Ky=—3 (N, — N,) M?. (1.14)

Esta equacgao tem a forma de uma anisotropia uniaxial, como a anisotropia uniaxial
magnetocristalina, mostrando que a existéncia de uma forma alongada gera anisotropia

uniaxial.

1.2.3 Anisotropia de Superficie

Filmes finos e particulas com dimensoes nanométricas podem apresentar um tipo de
anisotropia associada as suas superficies. A anisotropia de superficie é esperada quando
o sistema tem pelo menos uma dimensao muito reduzida e a sua superficie se torna im-
portante em relacao ao seu volume. Em um caso extremo de muito interesse atual, a
anisotropia de superficie é forte o bastante para colocar o minimo de energia da magne-
tizacao na direcao perpendicular ao plano do filme, sobrepujando a anisotropia de forma
[3]. Esse efeito é em geral observado em filmes ultra-finos e depende muito da rugosidade
do filme.

Outra situagao que também tem atraido muito interesse é aquela causada por degraus
no substrato [4]. Os degraus formam uma textura peridédica que pode causar uma tensao
nas primeiras camadas do filme e ira forcar o filme a ter uma estrutura de degraus se-
melhante. A estrutura dessa superficie do filme poderd gerar uma anisotropia de carater

uniaxial. Um estudo teorico sugere que o eixo facil dessa anisotropia uniaxial seja a diregao
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Figura 1.5: Direcao do eixo da anisotropia uniaxial em relagao aos degraus

dos degraus [5], veja a figura 1.5, em acordo com varios sistemas estudados. Entretanto,
hé sistemas onde o eixo de anisotropia uniaxial induzido pelos degraus é perpendicular a

diregdo dos mesmos [6].

1.2.4 Anisotropia Mista

E possivel que um sistema fisico contenha mais de um tipo de anisotropia. Pode-se
imaginar, por exemplo, um monocristal com anisotropia ctibica na forma de um esferdide
prolato. Tal sistema apresentard uma competicao de anisotropias e suas propriedades
magnéticas serao determinadas pelas constantes de anisotropia e pelos angulos entre seus
eixos. A expressao da energia de anisotropia serd entao a soma das expressoes de energia
de cada anisotropia presente no sistema.

Filmes finos em especial apresentam anisotropias magnetocristalina, de forma, de su-
perficie e outras anisotropias presentes em cada sistema em particular. Muitos estudos
tém voltado sua atengao para entender o surgimento destas anisotropias e a forma como

elas interagem entre si.

1.3 Enmergia Livre

Uma amostra que nao esta submetida a campo magnético externo tera o seu vetor mag-
netizacao numa direcao de minimizacao de energia de anisotropia que sua estrutura lhe
confere. Como dito, todos os tipos de anisotropia presentes devem ser levados em con-
sideracao e superficies de energia podem ser tracadas. Entretanto, quando um campo
externo é aplicado, ele ird mudar essa superficie e mais um termo devera ser levado em
consideracao. Nesta secao a equacao completa para a energia anisotropica do sistema
estudado sera descrita e analisada.

A interacao do campo magnético com a magnetizacao da amostra é dada pela energia
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de Zeeman

—

Ezeoman = —M - H, (1.15)

que tem um minimo quando M e H tém mesma direcao e sentido. Dessa forma, a presenca
de um campo magnético externo ird deslocar o minimo da energia livre da amostra na
sua direcao e sentido e, se intenso o bastante, ird alinhar a magnetizagao na sua direcao
e sentido.

Para se poder investigar a energia de um sistema real é preciso portanto levar em
conta a energia Zeeman e todas as energias de anisotropia presentes. Em nosso sistema
isso significa levar em conta a anisotropia magnetocristalina, eq. (1.1), a anisotropia de
forma para um filme fino, eq. (1.9), a anisotropia uniaxial, com a forma de eq. (1.13), e

a energia Zeeman, eq. (1.15). A equacao que descreve a energia do sistema é portanto

_ c 2 2 2 2 2 2 c 2 2 2
Eiire = K7 (a1a2+a2a3+a1a3) + Kjajozos

= 2
M - U — — —
~ K. ( u) v on(n- MY — M- 1. (1.16)

M

Essa equacgao contém muita informagao sobre a amostra, mas outras ainda precisam
ser dadas. A equacdo estabelece que a amostra é um filme fino (o limite de um esferéide
oblato), que a amostra apresenta uma anisotropia uniaxial (cuja origem nao é especifi-
cada), e que a amostra apresenta também anisotropia magnetocristalina ciibica. Nao esta
explicito ainda qual é a orientacao relativa entre o plano da amostra, as direcoes cristali-
nas e a direcao do eixo uniaxial. A anisotropia uniaxial deverd ser ajustada para que este
eixo esteja dentro do plano do filme, onde também estara a direcao do campo magnético.

Os calculos sao facilitados trabalhando-se no sistema de coordenadas do cristal. Assim,
é preciso definir os angulos ¢ e ¢ de cada versor n e i, segundo o mesmo padrao da figura
1.1. O campo magnético também precisaré ter sua direcao definida, dentro dos mesmos

moldes, para estar contido no plano da amostra.

1.4 Simulacao Computacional

A partir da equagao da energia livre, eq. (1.16), é possivel calcular para um determinado
campo aplicado a energia de cada possivel direcao do vetor magnetizacao da amostra.
E possivel assim saber qual seria a energia de cada estado de magnetizacio para um
determinado campo aplicado. Entretanto, nao é possivel obter a partir dela uma expressao

analitica para a magnetizacao em funcao do campo magnético para o caso geral. Ao invés

18



disso é preciso alcar mao de uma hipotese e realizar um calculo numérico que encontre
tal informacao. O modelo computacional utilizado neste trabalho foi desenvolvido por J.
Geshev et al. |7, 8, 9]. Esse modelo se baseia nas idéias desenvolvidas inicialmente por
Stoner e Wohlfarth [10] e por isso o0 modelo de rotagio coerente é também chamado de
modelo Stoner-Wohlfarth.

A hipotese é que o sistema se comporta como um monodominio. Ou seja, M = M,
em todas as situagoes. Essa hipotese nao é de forma alguma restritiva pois filmes finos ou
particulas pequenas em geral apresentam tal caracteristica. Isso ocorre devido por que o
filme fino tem uma dimensao muito reduzida, o que aumenta muito a energia necessaria
para a formacao de dominios.

Essa hipotese impoe & magnetizacao um tnico mecanismo de reversao. A magneti-
zacao deverd realizar um movimento de rotacao coerente entre a saturacao em campo
positivo até a condigao de saturacao em campo negativo. Deve-se notar entretanto que
em sistema reais é possivel que ocorra o surgimento momentaneo de dominios dentro do
filme, revertendo a magnetizacao da amostra antes do que seria previsto pelo modelo de
rotagao coerente [11].

Essa hipotese define que a magnetizacao ird seguir um minimo de energia do sistema.
Assim, em saturagao positiva a magnetizacao se encontra alinhada com o campo mag-
nético em um minimo global. Com a diminuicao da intensidade do campo magnético esse
minimo ir4d mudar de posi¢ao e a magnetizagao acompanhard a mudanca, mantendo-se
dentro deste minimo. Para determinado valor de campo, esse minimo se tornara um
minimo local e posteriormente se instabilizara, gerando uma rotacao da magnetizacao.
Essas caracteristicas tornam possivel o desenvolvimento de uma simulagao que minimize
a energia do sistema ponto a ponto e calcule a direcao da magnetizacao e entao a curva
de histerese do sistema em uma dada configuracao. A figura 1.6 ajuda a visualizar esse
procedimento.

Para tanto, é preciso descobrir experimentalmente a orientacao do plano da amostra
(versor n) e a diregao da anisotropia uniaxial (versor ). Essas informagoes sao resultado

de medidas, contetido do capitulo 3.
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Figura 1.6: Simulagao de uma curva de histerese

Em (A) temos os graficos de energia para cada uma das configuracoes observadas na curva
de histerese na diregao do campo (C), o tridngulo indica a diregao da magnetizagao. Em
(B) é mostrado um esquema onde as dire¢oes e sentidos da diregao facil (linha vertical), do
campo magnético (seta fina) e da magnetizagao (seta grossa) podem ser observadas para
cada configuragdo. Em (D) temos a curva de histerese correspondente na dire¢io perpen-
dicular ao campo. Na configurac¢do (1), a amostra esta saturada em campo positivo (C),
a diregdo da magnetizacao e do campo coincidem (B) e a magnetizagao esta situada em
um minimo global na diregao do campo (A). Diminuindo o campo até zero, configuragao
(2), o minimo de energia se desloca para o eixo facil e se torna um minimo local (A), a
magntizagao portanto roda até o eixo facil (B), o que é percebido como uma diminuigao
da magnetizacao na dire¢do do campo (C) e surgimento de uma componente paralela ao
campo (D). Aplicando campo no sentido oposto até a configuragao (3), o minimo local se
instabiliza (A) e causa a reversao da magnetizagao (B, C e D), nos levando para a config-
uragao (4). Aumentando a intensidade do campo magnético atingimos a configuraga (5),
de saturacao em campo negativo.
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Capitulo 2

Técnicas Experimentais

Neste capitulo a estrutura das amostras estudadas é apresentada e as técnicas experi-
mentias utilizadas neste estudo sao descritas. Se darda maior enfase a magnetometria via
efeito Kerr magneto-optico, secao 2.5, utilizada sistematicamente para determinar as pro-
priedades magnéticas as amostras. Também serao descritas as técinas de preparacao do
substrato de silicio, secao 2.2, magnetometria de campo de gradiente alternado, secao 2.6,
microscopia de varredura de sonda, secao 2.3, e a técnida de deposicao utilizada, desbaste

ionico, na secao 2.4.

2.1 Estrutura da amostra

Basicamente as amostras analizadas neste estudo sao filmes finos magnéticos deposidados
sobre um substrato semicondutor e diamagnético. O material ferromagnético escolhido
foi o cobalto e o substrato é o silicio com superficie normal a diregao [111]. A bolacha de
silicio utilizada possui uma camada de 6xido de silicio em sua superficie. Essa camada é
retirada através de um tratamento com fluoreto de amoénia, NH4F. Depois do tratamento
o substrato é formado por uma superficie plana em escala quase atomica e com um
padrao de degraus causados por pequenos ( 0.5°) desvios da dire¢cdo normal da bolacha
em relagdo a diregao [111]. Sobre essa estrutura de degraus é depositado um filme de
cobalto via desbaste idnico em uma atmosfera de argonio dentro de uma camara de alto-
vacuo. O procedimento de deposicao induz a formacao de uma interface entre o filme e o
substrato, formada por siliceto de cobalto. Esse filme é retirado da camara de deposicao
para analises e adquire sobre si uma camada de 6xido de cobalto. A estrutura do filme é
mostrada esquematicamente na figura 2.1. Deve-se notar que as imagens de microscopia de
tunelamento sao adquiridas logo apos a exposicao do filme ao ar, nao havendo, portanto,

a camada de 6xido de cobalto na superficie do filme.
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Figura 2.1: Estrutura do filme

O filme é formado por um substrato de silicio, uma camada de interface de siliceto de
cobalto, o filme ferromagnético de cobalto e uma camada superficial de 6xido. A espessura
das camadas de siliceto e 6xido, assim com a altura dos degraus estao superdimensionadas
para melhor visualizagao. Além disso o filme nao cresce camada por camada, nao se
tratando de um filme continuo e sim granular.

2.2 Remocao de SiO; via NH,F

Para induzir anisotropia uniaxial no filme de cobalto uma técnica de remocao da camada
de oxido de silicio foi utilizada. Nesta seccao alguns aspectos da técnica sao brevemente

comentados e entao o procedimento de preparacao é detalhadamente especificado.

2.2.1 Sobre a Técnica

Ao ser exposto ao ar, logo depois de ser fabricado, um substrato de silicio rapidamente
adquire uma camada de 6xido de silicio em sua superficie. Essa camada torna a superficie
irregular e oculta as direcoes cristalogréaficas do cristal. Para retirar essa camada e expor
novamente os degraus atomicos do cristal, foi utilizada uma solucao de fluoreto de amonia,
NH4F. Essa solucao tem merecido grande atencao por ser capaz de produzir superficies
atomicamente planas e passivar a superficie com terminacoes de hidrogénio, protegendo
temporariamente a superficie contra oxidacao.

Esta técnica tem sido desenvolvida nos tltimos anos e alguns parametros criticos foram
estabelecidos [21], como a necessidade de retirar o gas oxigénio dissolvido na solugao [22]
e utilizar uma solugdo em 40% para aumentar o pH até cerca de 8 [23]. Além disso, o
angulo de desvio da dire¢do [111] tem grande influéncia sobre a topografia da superficie

depois do tratamento.
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2.2.2 Procedimento

O procedimento de preparacao do substrato é realizado em duas etapas principais: a
limpeza deste e o ataque quimico com NH4F. A limpeza é feita com 20 minutos de imersao
em uma solugao de dgua oxigenada (H203) e acido sulfirico (HySOy) 1:2 a 100°C. O ataque
quimico é realizado com uma solucao de 40% de NH4F, de onde o o oxigénio atmosférico foi
retirado através de um fluxo constante de argonio. O tempo do ataque quimico também
foi de 20 minutos. O procedimento é realizado dentro de recipientes feitos de fetlon e
a manipulacdo do substrato é feita com pincas de teflon. Antes, entre e depois destes
procedimentos o substrato recebe um enxagiie com dgua deionizada. E interessante notar
que o substrato é hidrofilico antes do tratamento com NHyF e depois se torna hidrofobico.

Depois de limpo o substrato é inserido imediatamente na camara de deposicao, per-
manecendo menos de 5 minutos exposta a uma pensiao maior que 103 Pa (1075 Torr).
Depois que esse procedimento é realizado uma parte do substrato que foi separada apos

o tratamento é levada ao microscopio de forca atomica para andlise.

2.3 Microscopia de Varredura de Sonda

Microscopia de varredura de sonda (SPM) é o nome dado as técnicas de microscopia que
utilizam uma sonda que varre uma superficie a fim de produzir uma imagem tridimensional
da topografia de uma amostra. Neste estudo duas técnicas de SPM foram utilizadas, a
microscopia de forga atomica (AFM) e a microscopia de varredura de tunelamento (STM).

Essa técnica foi utilizada para uma anéalise quantitativa dos degraus formados no
substrato. Com isso podemos avaliar se o procedimento de preparacao do substrato foi
bem sucedido e notar as caracteristicas de um substrato em particular com relacao aos
demais. Em especial é razao entre a altura dos degraus e a espessura do filme fornece

uma, idéia sobre a intensidade da anisotropia induzida pelo substrato.

2.3.1 Microscopia de Tunelamento

A microscopia de varredura de tunelamento foi desenvolvida por Gerd Binning e Heinrich
Rohrer [19] em 1981 e foi a primeira técnica de microscopia capaz de obter imagens to-
pogréficas com resolucao atoémica. Pela descoberta, os pesquisadores receberam o prémio
Nobel em 1986.

Nessa técnica, o fenomeno quantico de tunelamento é utilizado para medir distancias
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Figura 2.2: Sistema de varredura do microscopio e uma ponta de STM.
As fontes de tensao V,, V, e V, controlam os cristais piezoelétricos que movem a amostra
em cada direcao.

com grande precisio. Uma ponta atomicamente afiada é colocada a alguns Angstroms
da superficie de uma amostra condutora. Quando uma pequena diferenca de potencial
é aplicada entre a ponta e a superficie, se verifica uma corrente de tunelamento entre a
amostra e a ponta. Essa corrente é extremamente sensivel a distancia (a nivel atémico)
entre elas. A amostra a ser estudada deve ser condutora e contatos elétricos devem ser
feitos entre ela e a carcaca do porta amostra. Um esquema do microscopio utilizado é
apresentado na figura 2.2, onde sao mostrados os cristais piezoelétricos que movimentam
a amostra nas direcoes z, y e z.

Para se obter uma imagem topografica da superficie podemos, por exemplo, manter
a corrente de tunelamento constante variando a distancia entre a ponta e a amostra
enquanto uma area da amostra é varrida pela ponta. Um sistema de realimentacao é
utilizado nesse caso para controlar a posicao da ponta e manter a corrente constante,
como ilustra a figura 2.3. Os dados deste movimento sao utilizados entao para compor
uma imagem digital.

Neste estudo foi utilizado um equipamento de microscopia de tunelamento comercial
fabricado pela Digital Instruments, modelo DI SPM IIla. As imagens foram armazenadas
apartir de uma tnica aquisicao com 512x512 pontos, com uma corrente da ordem de 200

nA em cerca de um minuto e meio por imagem.
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Figura 2.3: Imageamento em modo corrente constante.
Este esquema mostra um corte do sistema onde a corrente é mantida constante pela
variacao da altura da ponta enquanto esta varre o plano da amostra.

Preparacao das Pontas As pontas foram afiadas atomicamente através de dissolucao
anodica com hidroxido de s6dio, NaOH, 2M no proprio laboratorio. A dissolugao é re-
alizada atravessando um fio de tungsténio através de um menisco da solucao de NaOH.
O menisco é sustentado por um anel de platina onde se aplica um potencial de cerca de
—5 volts em relagao ao fio de tungsténio. A corrente se mantém perto dos 5 mA durante
o procedimento. A dissolucao é acompanhada com um microscopio 6ptico e bolhas sao
observadas dentro do menisco na regiao proxima ao fio de platina. Quando o diametro
do fio se torna cerca de um quinto do original, é preciso abaixar o menisco, afiando e con-
ferindo resisténcia mecéanica a ponta inferior (que é utilizada). A figura 2.4 esquematiza

o sistema em corte.

Menisco de NaOH

Anel de platina Descero
menisco

Fio de tungsténio

— o

Figura 2.4: Dissolucao da ponta de tungsténio
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2.3.2 Microscopia de Forga Atomica

Em 1986 Binning, Quate e Gerber publicaram um artigo descrevendo uma nova técnica
baseada em principios semelhantes aos da técnica de STM [20]. A técnica, chamada
Microscopia de Forca Atomica, utiliza a interacao de van der Waals para defletir uma
ponta flexivel que é colocada sobre a superficie. Um sistema eletronico de realimentacao e
cristais piezoelétricos também sao utilizados. Diferentemente da concepcao original, hoje
um sistema 6ptico é utilizado para determinar a deflexdo da ponta. A figura 2.5 mostra

um esquema da técnica.

Comprimida
Centro

Extendida

Figura 2.5: Esquema da microscopia por AFM.
Nesta situacao a ponta esta sendo atraida pela amostra. O sistema de realimentagao ira
elevar a amostra até que o reflexo do laser volte ao centro da CCD.

O substrato de silicio utilizado possui uma resisténcia elétrica tal que o seu estudo é
facilitado pelo uso de microscopia de forca atomica, apropriada para amostras isolantes.
Como o silicio ¢ um material relativamente duro, uma ponta com baixa constante elas-
tica deve ser utilizada. Uma ponta também de silicio foi utilizada, com uma constante
bem menor que as constantes de pontas de nitreto de silicio, utilizadas para trabalhos em
outros tipos de superficie. Essas pontas sao vendidas comercialmente e podem atingir re-
solucao atomica em superficies planas, mas em geral apresentam problemas em estruturas

ingremes ou com tamanho comparéavel com o tamanho da ponta.

2.4 Deposicao via Desbaste Ionico

A técnica utilizada para a deposi¢ao dos filmes finos foi o Desbaste Ionico Magnético
com Radio Freqiiéncia (RF Magnetron Sputtering). A técnica foi escolhida, dentre as
disponiveis no laboratorio, por apresentar um plasma estavel (com relagao a Sputtering

DC) e reprodutibilidade nas condigdes de deposi¢io (com relacdo a deposi¢ao via aque-
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cimento resistivo). Essa técnica de deposigao apresenta algumas importantes diferengas
em relacao a evaporagao térmica, utilizada na maioria dos experimentos conduzidos em
camaras de ultra-alto vacuo. Em deposicao por desbaste idnico h4 uma pressao parcial

de gas dentro da camara que torna o fluxo de 4tomos sobre o substrato nao-direcional.

2.4.1 Montagem

O sistema de vacuo utilizado foi uma camara de vacuo de ago-inox V304 com anéis de
vedagao de neoprene (Chloroprene) bombeado por uma bomba difusora com o éter polife-
nil santovac 5, com pressao de vapor de 5x 1078 Pa (4 x 10719 Torr) a 25°C, produzido por
Santovac Fluids, Inc. O sistema conta ainda com uma armadilha de nitrogénio liquido
entre a difusora e a camara para garantir que nao ocorra contaminacao da camara por

fluidos das bombas. Um esquema do sistema de vicuo é mostrado na figura 2.6.

4 Df;@ e
N

Figura 2.6: Esquema do sistema de vacuo
(1) Camara, (2) Valvula Gaveta, (3) Medidor Penning, (4) Armadilha de Ny(¢), (5)
Valvula Borboleta, (6) Bomba Difusora, (7) Valvula, (8) Medidor Pirani, (9) Vélvula,
(10) Bomba Mecéanica, (11) Medidor Capacitivo, (12) Valvula, (13)Valvula Agulha, (14)
Linha de Argonio, (15) Linha de Gés nitrogénio, (16) Valvula, (17) Armadilha de Ny(¢)
interna. A camara também esta conectado ao alvo de sputtering.

A pressao de base usual era de 4 x 1075 Pa (3 x 1077 Torr) no inicio deste estudo.
No seu decorrer foi implementado na camara um sistema de aquecimento resistivo com

controle de temperatura, os anéis de vedacao foram substituidos por anéis de Viton (©) e
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uma armadilha com nitrogénio liquido dentro da camara foi desenvolvida. Isso melhorou
a pressao de base para valores como 1.1 x 107 Pa (8 x 10~® Torr).

O gas residual no sistema foi analisado e constatou-se que os principais gases residu-
ais sao vapor de agua, gis nitrogénio e gas oxigénio. Nao foram encontrados sinais de

contaminacao do gas residual com 6leo da bomba difusora ou da bomba mecéanica.

2.4.2 Parametros de Deposicao e Interface

Escolhida a técnica de deposicao, é preciso encontrar parametros que otimizem a qualidade
do filme sob os aspectos desejados. Nossa exigéncia é a formacao de um filme de boa
qualidade cristalografica em fase ctibica que ainda contenha a influéncia do substrato em
sua estrutura. Os parametros que podemos variar sao primeiramente a pressao de argonio,
a taxa de deposicao e a temperatura do substrato.

A deposigao era executada a pressao de argonio de 4 x 107! Pa (3 x 1073 Torr),
consistente com os limites identificados na literatura [24]. O tempo de pré-sputtering
(para limpeza da superficie do alvo) era de cerca de 20 minutos com 40 W. O alvo de
cobalto utilizado, marca Pure Tech, tem uma pureza de 0.9995 e diametro de uma polegada
e meia.

A taxa de deposigao foi fixada em 0.03 nm/s, com uma poténcia de 20 W na fonte do
alvo de desbaste. Essa taxa é relativamente alta para os padroes utilizados na deposicao
de filmes heteroepitaxiais via MBE, mas ainda assim nao é alta demais para impedir a
deposicao de filmes com boa qualidade cristalografica [24]. A temperatura do substrato,
entretanto, tem grande influéncia tanto na fase como na estrutura cristalina de um filme
de cobalto [24].

O cobalto a temperatura ambiente tem estrutura cristalina hexagonal, hcp. A tem-
peratura de cerca de 430°C, para cobalto em forma massiva, ocorre uma mudanca de
fase para estrutura ctbica de face centrada, fcc [25]. Entretanto, é possivel crescer filmes
finos de cobalto em fase cubica sobre varios substratos, como o cobre [26], por exemplo.
Aquecer o substrato nessa situacao de meta-estabilidade pode causar uma mudanca de
fase no filme, mesmo a temperaturas como 200°C [26]. Temperaturas dessa ordem podem
gerar filmes com melhor qualidade cristalografica em outros sistemas [24]. Entretanto, é
importante destacar também que o substrato é determinante nas propriedades do filme
depositado, de modo que resultados da literatura devem ser analisados com cuidado.

Filmes de cobalto sobre silicio tém sido muito estudados recentemente devido a apli-
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cacao em dispositivos microeletronicos. Os resultados dessa pesquisa mostram que o
cobalto reage com o silicio formando principalmente CoSi, e que cresce em fase cubica
(Co-fce) na orientagao (111) [27]. Essa reagao ocorre mesmo a temperatura ambiente,
com a formacao de graos de cobalto e siliceto de cobalto. Em quanto que um tratamento
térmico a temperaturas como 200 —300°C em filmes ultrafinos gera ilhas triangulares [28].
A temperatura ambiente cerca de 0.5 nm de cobalto depositado reage com o substrato
de Si(111) formando CoSiy [29, 30]. Deve-se notar entretanto que o hidrogénio adsorvido
na superficie muda suas propriedades inibindo a formacao de ilhas mas sem impedir a
formagao de siliceto de cobalto [31].

Com base nestes dados da literatura, optou-se por investigar principalmente amostras
depositadas a temperatura ambiente e sem tratamento térmico posterior. Dessa forma
reduz-se a quantidade de siliceto de cobalto que poderia diminuir a influéncia do substrato
nas propriedades magnéticas do filme. Simultaneamente, uma grande qualidade cristalo-
grafica nao é esperada, visto que a temperatura de deposicao pode ser considerada baixa,

mas apenas a fase Co-fcc.

2.5 MOKE

A técnica de magnetometria utilizada sistematicamente neste estudo foi a magnetometria
via Efeito Kerr Magnetooptico (MOKE, Magneto-optical Kerr Effect). Essa técnica foi
escolhida por permitir, no caso especial do sistema utilizado, um preciso posicionamento
em angulo. Além disso, por se tratar de uma técnica nao-perturbativa, pode-se obter
grande resolucao em campo magnético sem perda de sinal, em comparacao com um mag-
netometro de campo de gradiente alternado, onde a amplitude no sinal é proporcional ao

campo de gradiente, com sera visto.

2.5.1 Introducao

O primeiro efeito magnetooptico foi descoberto por Faraday, em 1845 [12]. Ele observou
uma rotacao no plano de polarizacao de luz linearmente polarizada ao atravessar um
feixe de luz por um meio (como o vidro) submetido a um campo magnético. Em 1876 o
escocés John Kerr descobriu um efeito semelhante na reflexao de luz por uma superficie
magnetizada, como o p6lo de um eletroima. Hoje em dia a técnica é muito utilizada
devido a sua versatilidade e facilidade de implementacao, podendo ser utilizada in situ e

exr situ.
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2.5.2 Teoria

A teoria que descreve a reflexao da luz sobre uma superficie magnetizada é o eletromag-
netismo e as equacoes de Maxwell sao a base da deducao que leva até a teoria do MOKE.
Essa teoria envolve a deducao do tensor permissividade elétrica para um meio magneti-
zado e entdao a deducao dos elementos da matriz de Fresnell. Tal teoria foi desenvolvida
inicialmente por Argyres [13] e entdo por outros autores [14, 15]. Essa dedugao, no en-
tanto, esta fora do escopo do presente estudo e pode ser encontrada nos trabalhos citados
acima. A analise mostrada aqui se restringe as exigéncias que a teoria impoe & montagem
experimental para que se detecte apenas o que se deseja. Tal montagem ja foi proposta

anteriormente [16].

Tipos de Efeito Kerr

Dado um certo plano de incidéncia da luz sobre uma superficie magnetizada, as interagoes
que ocorrem entre a luz e a superficie dependem da direcao da magnetizacao em relagao
a esse plano. Dessa forma o efeito Kerr é dito ser transversal, longitudinal ou polar. Na

figura 2.7 isso é mostrado esquematicamente.

E feitoKerr Longitudinal EfeitoKerrTransversal EfeitoKerrPolar

——————————————————————————————————————

@@Q' loeoo ﬁﬁﬁﬁﬁ@

Figura 2.7: Tipos de efeito Kerr
As flechas claras indicam a direcao da magnetizacao da amostra.

Quando a luz interage no modo transversal, ocorre uma mudanca no coeficiente de re-
fletividade da superficie, enquanto que os modos polar e longitudinal causam uma rotagao
no plano de polarizacao, como serd mostrado mais adiante. Quando a magnetizacao se
encontra em outras direcoes em relacao ao plano de incidéncia da luz, mais de um tipo de
efeito Kerr ira atuar. E preciso entdo utilizar polarizadores e/ou alterar a geometria para
que apenas um efeito tenha influéncia no feixe detectado e uma medida de intensidade

luminosa possa nos dar informacoes sobre o estado de magnetizacao da amostra.
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Matriz de Reflexao e Intensidade Luminosa

Para poder medir um sinal luminoso que carregue a dependéncia da magnetizacao da
amostra em apenas uma direcao, é preciso analisar a teoria do efeito Kerr e construir um
sistema experimental adequado. E preciso portanto descrever o campo elétrico da onda
refletida por uma superficie magnetizada através da matriz de Fresnell para tal sistema.

O campo que incide sobre a amostra é emitido por um diodo laser e pode ser descrito por

—

E(7,t) = EyelFom—wn), (2.1)

onde Ky é o veotr de onda do laser no meio, w é a freqiiéncia (Ko = wn/c), e 7 e t
sao as coordenadas espaco-temporais. Esse feixe ird atravessar um polarizador, e assim

escreveremos Fy como

Ey = Eysen, §+ Eycos 0, p. (2.2)

As diregoes 5 e p'sao definidas como mostra a figura 2.8. O angulo 6, é definido como

o angulo entre a dire¢ao p e o eixo de transmissao do polarizador.

/—\

Substrato 0,

Filme n, ‘y—f z

Ar n,

Polarizador Polarizador
3

Figura 2.8: Defini¢ao dos angulos e versores

A matriz de Fresnel R relaciona o campo incidente e o campo refletido da seguinte

<%y;m<%y, (2.3)

R = < "o Tps ) . (2.4)

Tsp Tss

forma

onde
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Os elementos da matriz de Fresnel, deduzidos pela teoria do MOKE, sao os seguintes:

ng cosfy —nycosby  2ining cos b senfy m, Q)

o + , 2.5
PP ngcos @y + ny cos By (ng cos By + ny 00892)2 (2:5)

nq cosf; — ny cos by

(2.6)

TSS -
N1 cos 01 + ny cos By’

ining cos 61 (m, senby + m, cos 6,)Q (2.7)
Tps = — , )
P cos 03(ngy cos 0y + ny cos Bs)(ny cos By + ny cos )

in1ng cos by (my, senfy —m,, cos 02)(Q)

o . 2.8
Tsp cos 03 (ny cos 01 + nq cos By)(ny cos by + ny cos by) (2.8)

onde n; e ny sao os indices de refracao do ar e do filme, respectivamente, m; é a magne-
tizacao na direcao ¢ e () é a constante de acoplamento magnetooptica. Depois de refletir
na amostra o feixe entao atravessa o polarizador analisador. Assim, o campo que atinge
o detector é dado por

Ey = E} cosl, p+ Egsend, s, (2.9)
ou seja
E, = Ey(ryp cos 8, + 1pssenb,) cos 0, p + Eo(rs, cos b, + s send,) senb, (2.10)

Entretanto, a fotocorrente gerada no fotodiodo que detecta o sinal é proporcional a in-

tensidade luminosa I, que é dada por
I = |E,]%. (2.11)
Casos Particulares

Em geral é dificil obter informacao da magnetizacao a partir da intensidade luminosa,
visto que ela depende das trés componentes da magnetizacao em uma forma complicada.

Entretanto, alguns casos particulares permitem analisar apenas uma componente.
Modo Transversal E possivel medir apenas o efeito Kerr transversal posicionando os
polarizadores com angulos 6, = 0 e 0, = 0. Dessa forma

Eq = Eyrpy p. (2.12)

A instensidade luminosa detectada ird depender apenas da magnetizacao na direcao

I =E5r), . (2.13)

Este modo de deteccao foi o escolhido para as medidas magnéticas neste estudo e

utilizado sistematicamente para medir curvas de histerese.
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Modo Longitudinal Diferentemente do modo transversal, o modo longitudinal nao
pode ser detectado exclusivamente. Como se pode ver nas equagoes (2.6) e (2.7), a com-
ponente longitudinal aparece sempre associada com a componente polar, ambas causando
uma rotacao no plano de polarizacao da luz. Entretanto, em filmes finos o campo desmag-
netizante mantém a magnetizacao no plano da amostra. Nesse caso nao hi componente
polar de magnetizacao e podemos realizar medidas com os polarizadores nos angulos

0, = 0° e 0, = 90° para medir apenas a componente longitudinal. Nesse caso

Ey= Eyry 5, (2.14)
e a intensidade luminosa é dada por

I=Ejriry. (2.15)

Entretanto, como ) é pequeno, torna-se dificil obter uma boa relagao sinal /ruido neste
modo. Isso ocorre por que a quantidade de luz se torna muito pequena e o seu sinal é
pouco maior que o ruido de escuro do detector. Este modo de medida nao foi utilizado

neste estudo.

2.5.3 Montagem do Experimento

A montagem experimental utilizada usa um sistema diferencial de deteccao de sinal 6ptico
associado & técnica de amplificacao sincrona. FEsse sistema é utilizado pois a diferenca
entre as intensidades luminosas dos estados de magnetizacao com saturacao positiva e
negativa é de apenas 0.5% da intensidade luminosa total. Assim sendo, o magnetometro
conta com dois fotodiodos, um detectando o feixe proveniente de um divisor e outro o
feixe que atravessou o divisor e refletiu na amostra. A fonte de luz utilizada é um laser de
diodo vermelho modulado externamente por uma fonte de onda quadrada que é também a
referéncia no amplificador em cuja entrada é feita a subtracao do sinal dos dois fotodiodos.
Como observado na teoria do efeito Kerr, ha polarizadores, tipo Glan-Thompson (fator de
extindo da ordem de 10°), para colocar o sistema na condigao de efeito Kerr transversal.
A figura 2.9 apresenta um esquema da montagem.

A amostra é posicionada entre os p6los de um eletroima e o campo magnético a que ela
estd submetida é monitorado por uma sonda Hall. O goniometro que sustenta a amostra
permite posiciona-la em qualquer angulo naquele plano com precisao de um décimo de
grau. Nesta montagem a intensidade luminosa que atinge os fotodetectores é praticamente

a mesma, o que torna a medida menos suscetivel as flutuacoes de intensidade do laser.
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Figura 2.9: Esquema da montagem do magnetometro via MOKE

O sinal dos fotodiodos é captado por um pré-amplificador montado dentro de uma
carcaca aterrada. O circuito tem um tempo de subida e descida de cerca de 10 us,
compativel com a freqiiéncia de chaveamento utilizada (8.7 kHz), escolhida para minimizar
ruidos elétricos externos. Como as amostras podem ter refletividade diferente o divisor de
feixe ¢ um espelho em gradiente, que é ajustado para equilibrar a intensidade luminosa
em cada detector. Para as amostras estudadas o sinal era de cerca de 10 mV, enquanto
que o sinal Kerr, a diferenca de tensao entre a saturacao em campo positivo e em campo

negativo, foi de cerca de 50 pV.

2.6 Magnetometro de Campo de Gradiente Alternado

Um magnetometro de campo de gradiente alternado (AGM) foi utilizado como técnica

complementar nas medidas magnéticas devido a sua grande sensibilidade. Essa técnica

foi inicialmente criada por Zijlstra [17]| e recentemente desenvolvida por Flanders [18].
Um material submetido a um gradiente de campo magnético sofre a acao de uma forca

proporcional ao gradiente e a sua magnetizacao. Essa forca, ﬁ, ¢ dada por:

=~ OH
F=M—"Tn 2.1
5" (2.16)

onde M é a componente da magnetizagao na direcao 7 e 0H/On é o gradiente do campo

magnético na direcao n.
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Figura 2.10: Esquema do AGM

No AGM sao colocadas pequenas bobinas no espaco entre os polos do eletroima para
criar um gradiente de campo alternado na posigao da amostra. Esta é posicionada na
extremidade de uma haste de vidro de modo que o gradiente alternado a faga oscilar. Essa
oscilacao ocorre em freqiiéncias actusticas e é detectada através de um cristal piezoelétrico
que liga a haste & uma base rigida. O sinal gerado pelo piezoelétrico é medido por um
amplificador sincrono cuja referéncia é a fonte que alimenta as bobinas de gradiente. Um
esquema de um sistema de magnetometria por gradiente de campo alternado é mostrado
na figura 2.10.

Deve-se notar que a intensidade do sinal captado pelos cristais piezoelétricos é pro-
porcional ao campo do gradiente aplicado. Esse campo por sua vez se soma ao campo
aplicado na amostra, havendo portante um campo total aplicado sobre esta igual a soma
do gradiente e do campo estatico. Assim, as variacoes de campo magnético para medida
de cada ponto da curva de histerese (passo em campo) devem ser maiores que o dobro do
campo utilizado no gradiente. Caso contréario a reversao da magnetizacao, por exemplo,
pode ser disparada pelo campo total aplicado, maior que o campo observado na sonda

Hall, que nao é sensivel ao campo de gradiente.
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Capitulo 3

Resultados e Discussoes

Neste capitulo os principais resultados de medidas serao descritos juntamente com uma
breve discussao do seu significado no contexto deste estudo. Os resultados sao oriundos
de medidas estruturais (microscopia e raio-x) e medidas magnéticas.

Quatro filmes de cobalto foram produzidos. Dois deles sobre um mesmo substrato
de silicio e dois sobre outro substrato preparado da mesma forma. Os substratos foram
observados via microscopia de for¢a atomica e os filmes via microscopia de tunelamento.
O filme mais espesso foi utilizado para medidas de raio-x. Todos os filmes tiveram suas

propriedades magnéticas investigadas.

3.1 Substrato

Os substratos de Si(111) foram preparados segundo a técnica descrita. Os efeitos do
procedimento de preparagio sdo dependentes do angulo de desvio da dire¢ao [111] apre-
sentado pelo silicio. Esse angulo nao é conhecido a priori e pode ser diferente para os dois
substratos preparados. A figura 3.1 mostra a topografia das duas superficies. As imagens
foram obtidas poucas horas depois do procedimento de preparacao.

O substrato apresentado a esquerda, que sera referido como substrato A, apresenta um
contraste em altura de cerca de 2 nm. Neste substrato a altura dos degraus é estimada em
cerca de 1 nm, com distancia de cerca de 130 nm. Os degraus estao ao longo da diregao
[110] havendo um pequeno desvio dessa dire¢ao para a diregao [112], notado pelos cantos
nos degraus. Isso leva a concluir que a diregao [111] ndo é exatamente normal a superficie,
havendo, portanto, um desvio na dire¢ao [112] que causa os degraus e outro desvio bem
menor na diregao [110] que causa a sua irregularidade. Nota-se que a altura de 1 nm ¢é
muito maior que um plano atémico, que é o usual nos tratamentos quimicos da superficie

de silicio para pequenos angulos de desvio da direcao [111].
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Figura 3.1: Substratos de Si(111)

O substrato B, entretanto, apresenta grandes estruturas triangulares, caracteristicas
de um desvio ainda maior e com uma componente de desvio consideravel fora da direcao
[112]. Essa componente do desvio causa as quebras nos degraus e uma superficie muito
mais irregular, que é mostrada na figura. Isso ird certamente diminuir a uniformidade
do filme, alterando a direcao dos cristais que irao crescer sobre cada degrau. Para este
substrato a altura dos degraus é estimada em 2 nm, com distancia de 350 nm.

Filmes com estruturas de degraus maiores que uma monocamada ja foram relatados
na literatura e a sua presenca estd associada univocamente ao angulo de desvio da direcao
[111] que a sua superficie apresenta [32].

Ambas as superficies, entretanto, apresentam uma mesma estrutura de degraus irre-
gulares aproximadamente paralelos a diregio cristalografica [110]. Apesar da sua irregu-
laridade, esses degraus irao influenciar o crescimento do filme, visto que tém uma altura
muito maior que uma monocamada atomica. Essa influéncia é desejada e o fato de a
altura dos degraus ser maior que uma monocamada atomica é interessante pois a sua
influéncia podera ser observada em filmes finos, em oposicao a efeitos apenas presentes

no regime dos filmes ultrafinos.

3.2 Superficie

Sobre a superficie do substrato A foram depositados dois filmes de cobalto, com 4 e 9
nm de espessura. Ambos os filmes apresentaram uma topografia granular sobre toda a
superficie do substrato. A figura 3.2 mostra imagens do filme mais espesso. As imagens

mostram graos de 5 a 7 nm de diametro e de 0.2 a 0.5 nm de altura. Esta escala em
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54 nm
4.3 nm

Figura 3.2: Superficie do filme de cobalto com 9 nm de espessura

altura implica que os graos sao o topo de um filme continuo que ja coaleceu. Nisto esti a
suposicao de que a camada de interface é fina, como foi descrito na subsecao 2.4.2. Apesar
de ser continuo, o filme tem uma separacao interna causada pelos degraus do substrato.
Isso deve alterar as suas caracteristicas magnéticas em relacao a um filme que tivesse
crescido sobre uma superficie atomicamente plana.

O filme mais fino, com 4 nm de espessura, apresentou graos sutilmente menores, com
diametros entre 4 e 5 nm e alturas entre 0.2 e 0.3 nm. Neste filme é possivel que nao exista
uma camada de cobalto metéalico ligando os graos, ou que se trate de uma camada muito
fina. Nessa situacao a anisotropia magnética de forma perde importancia e a anisotropia
de superficie, que nao foi levada em conta no modelo tedrico, se torna mais importante.

Sobre o segundo substrato, substrato B, foram depositados filmes mais espessos, de
20 e 30 nm. A topografia destes filmes é muito diferente dos anteriores, ja havendo um
coalecimento completo dos graos e a formacgao de estruturas de forma alongada perpen-
dicularmente aos degraus. A figura 3.3 mostra imagens do filme de 30 nm de espessura.

Tais estruturas estao sobrepostas umas as outras, mas pode-se estimar seu tamanho em
cerca de 90 nm de comprimento, 20 nm de largura e cerca de 0.5 nm de altura em relagao
ao vizinho mais proximo. Essas dimensoes sao grandes quando comparadas aos graos dos
filmes mais finos, mas pequenas quando comparadas a distancia entre os degraus. Isso
mostra como o substrato influenciou a formacao do filme, inicialmente granular e entao
com graos alongados perpendicularmente aos degraus.

Apesar da importancia destes resultados, um estudo mais sisteméatico seria necessério

para se compreender como os graos se formam e como surgem graos alongados para
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8.5nm
5.6 nm

Figura 3.3: Superficie do filme de cobalto de 30 nm de espessura

grandes espessuras. Nosso interesse aqui se restringe a observar a superficie de modo a

prover informagoes para a modelagem teodrica desenvolvida a seguir.

3.3 Camada de Oxido

Apos a deposicao do filme, nao foi depositada propositalmente sobre ele uma camada
protetora para evitar a oxidacao. Ha, portanto, uma camada de 6xido de cobalto sobre
o filme. Essa camada deve apresentar uma espessura de cerca de 2-5 nm [35]. Apesar do
oxido de cobalto ser anti-ferromagnético e sua temperatura de Neél ser cerca de 300 K,
filmes finos de 6xido de cobalto geram anisotropia unidirecional apenas & temperaturas
menores que 250 K [36]. Esta anisotropia é um efeito do acoplamento de uma camada anti-
ferromagnética com uma camada ferromagnética, gerando curvas de histerese assimétricas
e deslocadas em campo magnético. Esse efeito foi descoberto em 1956 por Meiklejohn e
Bean [37]. Duas revisoes sobre esse tema foram escritas recentemente por Nogués e
Schuller [38] e Berkowitz e Takano [39] .

Medidas de STM mostraram que o filme realmente oxida, mas nao tao rapidamente
como observado na literatura [35]. As propriedades magnéticas da amostra mudam signi-
ficativamente somente apos cerca de duas semanas de exposicao ao oxigénio atmosférico.
Nesse ponto ja se observa na superficie do filme estruturas triangulares que nao eram
observadas nas medidas realizadas logo ap6s a deposicao. A figura 3.4 mostra a superficie

do filme de 30 nm depois de trés semanas exposto ao ar.
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6.3 nm

Figura 3.4: Superficie oxidada do filme de 30 nm de espessura.

3.4 Medidas de Raio-x

O filme mais espesso foi utilizado para medidas de difracao de raio-x. As medidas foram
realizadas em um equipamento comercial operando na linha K, do cobre. Os resultados
indicam um filme com relativamente baixa qualidade cristalografica, apresentando apenas
um plano minimamente definido. A figura 3.5 mostra um difratograma da regiao do plano

fee (111).
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60 +

Cobalto hcp(0002)

40

Contagens ( 10%)

20 4

Cobalto fcc (111)

0 : : : : : : : :
42 44 46 48

angulo (graus)

Figura 3.5: Difratograma do filme de cobalto com 30 nm de espessura
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O pequeno ntimero de contagens na regiao em relacao ao ruido de fundo mostra que
o filme é composto por pequenos cristalitos apenas parcialmente ordenados. Isso era
esperado pela estrutura do filme observada nas imagens de microscopia. Estes cristalitos
sao uma mistura das fases fcc e hep, mas com predominancia da fase cibica, visto que o
difratograma contém contagem principalmente entre os planos fce(111) e hep(0002).

Esses resultados fundamentam a utilizacao de um modelo onde a anisotropia magne-
tocristalina é ctbica e provem informacao sobre a orientacao cristalografica do filme. Se
o filme tivesse crescido como um monocristal sobre o silicio, entao deveriamos levar em
conta os desvios da diregao [111] do silicio ao escrever o versor n da energia desmagneti-
zante. Entretanto, como os cristais apresentam uma orientacao apenas parcial, a direcao
[111] devera ser considerada como uma média das diregoes dos cristalitos [33].

Medidas de raio-x também foram executadas para aferir a espessura do filme. Trata-
se de medidas de refletividade especular que carregam informagoes sobre a espessura
e rugosidade do filme. As medidas foram executadas no mesmo equipamento entre os

angulos 0.5° e 5°, contando com seis franjas bem definidas. Utilizou-se a equacao

sen®0; = 02 4 (n; + An)*\*/4t2, (3.1)

onde 6; é o angulo do maximo ou minimo, 6. é o angulo critico de reflexao total, n; é o
indice do maximo ou minimo, An vale 1/2 ou 0, dependendo se trata-se de um maximo ou
minimo, respectivamente, A é o comprimento de onda do raio-x utilizado e ¢ é a espessura
do filme [34]. A espessura calculada é de 22.2 £ 0.5 nm. O valor, apesar de 26% menor,
ainda pode ser considerado como em acordo com a calibragao efetuada, visto que o filme
tem duas interfaces com cerca de 5 nm cada. A figura 3.6 apresenta as medidas de

refletividade e o grafico com a reta ajustada para determinacao da espessura.

3.5 Caracterizagao Magnética

O magnetometro que utiliza o efeito Kerr magnetodptico foi utilizado sistematicamente
para determinar o comportamento magnético das amostras. As amostras tiveram curvas
de histerese medidas no plano para diversas orientacoes em relacao a direcao dos seus

eixos cristalograficos.
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Figura 3.6: Medida de espessura por raio-x

3.5.1 Amostras Depositadas Sobre o Substrato A

A amostra mais fina depositada sobre o substrato A, com 4 nm de espessura de cobalto,
apresentou muito pouca quantidade de material ferromagnético. Isso provavelmente deve-
se a formacao de siliceto de cobalto na interface e de 6xido de cobalto da superficie. As suas
medidas foram realizadas no AGM, que é mais sensivel que o magnetometro via MOKE
utilizado. A figura 3.7 apresenta uma curva de histerese para esse filme. Outras curvas no

plano foram realizadas, mas nao foi registrada uma anisotropia magnética significativa.

s
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Campo Magnético (Oe)

Figura 3.7: Curva de histerese no plano para o filme de 4 nm de espessura.
A contribui¢ao diamagnética foi retirada, mas esta preservada na curva menor. As
linhas apenas ligam os pontos (medidas) e sdo um guia para os olhos.

A nao existéncia de um eixo facil no plano da amostra nos leva a concluir que para esta
espessura outras anisotropias (de superficie e stress) colocaram o minimo de energia da
magnetizagao fora do plano. Uma medida de magnetizagao normal ao plano da amostra

foi realizada. A curva também nao é quadrada e apresenta uma remanéncia de cerca de
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0.35 M, com um campo coercivo de cerca de 20 H,., 100 vezes menor que o campor de
saturacao. Pode-se concluir que o filme é magneticamente duro e tem fraca anisotropia

de forma.

Magnetizacdo

T T T T
-2000 -1000 0 1000 2000
Campo Magnético (Oe)

Figura 3.8: Curva de histerese normal ao plano da amostra.

O filme de 9 nm de espessura apresentou resultados bem diferentes. Neste filme
ha cobalto metélico o bastante para medidas no magnetometro via MOKE e 26 curvas
de histerese no plano foram medidas variando-se o angulo de H em relacao as direcoes
cristalogréaficas do plano do cristal. A figura 3.9 apresenta algumas curvas medidas no
plano da amostra. A magnetizagao no eixo y é o sinal MOKE normalizado.

Duas das curvas representam aproximadamente os eixos facil e dificil, e as outras duas
direcoes intermediarias. A partir das medidas, os graficos de M, e H, em funcao do angulo
puderam ser construidos. A figura 3.10 apresenta estes resultados. Curvas semelhantes de
campo coercivo em relacao ao angulo ja foram obtidas em sistemas com forte anisotropia
uniaxial [41].

Através dos graficos pode-se notar a presenca de uma regiao de magnetizacao dificil,
perto de 90°, e uma regiao de facil magnetizacao perto de 0°. A direcgao facil coincide com a
diregao cristalografica [110], o que ¢ consistente com resultados da literatura para sistemas
semelhantes [42], apesar de haver também sistemas onde o eixo facil é perpendicular a
essa direcao. (A coicidéncia das diregoes é determinada apenas visulmente, ajustando
uma das laterais clivadas da amostra com uma dire¢ao particular do goniémetro.) No
grafico de M, foi tragada também uma linha solida dada pelo valor absoluto de uma
curva senoidal. A semelhanca entre os dados experimentais e a curva indica a presenca

de uma anisotropia uniaxial dominante [40]. Essa anisotropia, supondo que a anisotropia
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Figura 3.9: Curvas de histerese da amostra com 9 nm de espessura de cobalto
para diferentes angulos de medida em relagao a direcao [110].

20
15 H
PR ="
8 10 H \h
= =
5_
or——v—7"—F—"1r——T""T""7"T7 oo‘'-v-—14+—"+—r+—+—7—"r—+r+—"m—mr—"—"1"—1
o 20 40 60 80 100 120 140 160 [¢) 20 40 60 80 100 120 140 160
angulo (graus) angulo (graus)

Figura 3.10: Curvas de campo coercivo e remanéncia
em funcao do angulo do campo aplicado no plano do filme para a amostra com 9 nm de
espessura de cobalto.
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magnetocristalina é cibica, ¢ devida a influéncia do substrato.
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Figura 3.11: Curva de magnetizacao normal ao plano do filme
para amostra com 9 nm de espessura de cobalto

Uma curva de histerese normal ao plano desta amostra também foi determinada. O
resultado, figura 3.11, mostra que a magnetizacao estd fortemente presa ao plano da
amostra. O campo necessirio para saturar a amostra nessa direcao ¢ muito maior que
dentro do plano e nao é possivel afirmar que a magnetizacao realmente saiu do plano
devido a possiveis artefatos de medida conhecidos no equipamento de AGM quando a

haste é submetida a um torque.

3.5.2 Amostras Depositadas Sobre o Substrato B

Os filmes depositados sobre o substrato B sao mais espessos que os anteriores, tendo 20 e
30 nm de cobalto. Nestes filmes ha total coalecimento dos graos e formagao de um filme.
Entretanto, o substrato apresenta uma textura de maior tamanho, devendo influenciar
mais intensamente as propriedades magnéticas do filme. A figura 3.12 mostra curvas
tipicas da amostra de 20 nm de cobalto. Utilizando dados das curvas medidas obteve-se
dados de campo coercivo e remanéncia para essa amostra. Esses resultados estao na figura
3.13.

Novamente as regioes de magnetizacao facil e dificil podem ser facilmente identifi-
cadas nas curvas e a curva de remanéncia é semelhante a uma curva senoidal, indicando
a anisotropia uniaxial. O filme com 30 nm também apresenta um comportamento se-

melhante. As figuras 3.14 e 3.15 apresentam curvas de histerese, campo coercivo e mag-
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netizagdo remanente para essa amostra. Para estes dois filmes a direcao facil também
coincide visualmente com a dire¢do cristalografica [110]. Essa amostra, por ser a mais
espessa, apresenta um sinal Kerr muito mais forte, proporcionando uma melhor relacao
sinal /ruido.

Nota-se que o comportamento das amostras com 9, 20 e 30 nm de cobalto é muito
semelhante, caracterizado por uma forte anisotropia uniaxial e um grafico de H. seme-
lhante. Nos graficos de H. nota-se que a coercividade aumenta até um certo limite e entao
diminui até um certo patamar (principalmente para a amostra com 30 nm de cobalto).
Nota-se também que os trés graficos de magnetizagao remanente sao semelhantes ao valor
absoluto de uma curva senoidal, sustentando a idéia de que nas trés amostras a anisotropia

uniaxial domina o sistema.
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Figura 3.12: Curvas de histerese para amostra de 20 nm de cobalto
para diferentes angulos de medida em relagao a direcao [110].
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Capitulo 4

Analises

Neste capitulo os resultados das medidas de microscopia e difracao de raio-x serao utiliza-
dos como base para a modelagem de curvas de histerese. As curvas entao serao comparadas

com as medidas, para se determinar as constantes de anisotropia para cada espessura.

4.1 Modelagem e Simulagao

Com o modelo tedrico e as curvas de histerese experimentais se torna possivel tentar
encontrar as constantes de anisotropia da amostra. Isso é feito simulando uma curva
de histerese com o modelo e comparando-a com uma curva obtida experimentalmente.
As constantes de anisotropia sao os parametros livres para se chegar a um conjunto de
constantes que gere curvas semelhantes aquelas medidas para todos os angulos dentro do
plano.

A simulacao foi executada considerando um filme com uma anisotropia magnetocris-
talina ctibica com superficie no plano (111). Essa orientacao é um resultado das medidas
de raio-x e entendido como uma média de orientacao dos cristais que formam o filme.

A direcao da anisotropia uniaxial depende da forma como o filme cresceu, onde esti
a sua origem. Esse dado ¢ desconhecido, mas sera suposto como a direcao dos degraus,
[110], devido a observagao de que o eixo facil coincide com esta dire¢ao. Pode-se argu-
mentar que deveria ser a direcao na qual os graos sao mais alongados. Entretanto, os
degraus do substrato causam uma separacao dos graos, gerando uma deformacao igual-
mente importante.

Neste ponto tem-se os eixos da anisotropia uniaxial e de forma. Resta apenas saber
as constantes magnetocristalinas, a constante de anisotropia uniaxial e a magnetizacao

de saturacao para poder-se simular as curvas. A primeira constante magnetocristalina do
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cobalto na fase fce vale
K¢ = —(850 £ 50) x 10° erg/cm?,

medida para filmes finos de cobalto fcc a temperatura ambiente e depositados sobre cobre

[43]. A magnetizagao de saturagao por sua vez vale
M, = 1405 emu/cm®.

Com estes parametros sobram duas constantes para serem determinadas através de
ajuste: a constante de anisotropia magnetocristalina ctbica de segunda ordem e a cons-
tante de anisotropia uniaxial. Essa ultima podera ser diferente para todos os filmes pois
a influéncia que o substrato tem sobre o filme podera ser diferente para cada espessura
do mesmo. Mas a constante magnetocristalina devera ser a mesma para todos os filmes
visto que se trata de uma caracteristica intrinseca do material.

Ajustando as curvas de histerese experimentais obteve-se o valor de
K§ = (110 £ 10) x 10° erg/cm?®

para a segunda constante ctibica e valores para as constantes uniaxiais segundo a tabela

4.1.

| Espessura do filme (nm) || Anisotropia uniaxial (ergs/cm?) |

9 (46 £ 3) x 10°
20 (36 £3) x 10°
30 (46 £ 3) x 10°

Tabela 4.1: Constantes de anisotropia uniaxial para os filmes estudados.

Nota-se que a constante de anisotropia uniaxial apesar do valor aparentemente pequeno
quando comparado com os de K§, domina o sistema e é a principal responsavel pelas
propriedades apresentadas pela amostra durante a reversao de sua magnetizacao. Isso
se deve a orientacao cristalografica do sistema. No plano (111) a constante ctbica de
primeira ordem, K{, nao tem influéncia na energia de anisotropia do sistema. A constante
de segunda ordem tem influéncia, mas a expressao matemética deixa claro que esta é
pequena.

Esse panorama pode ser entendido escrevendo-se a energia de anisotropia do sistema

para o caso especial do plano (111). Essa energia pode ser escrita, através de uma mudanga
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Figura 4.1: Contribuicoes para a energia de anisotropia magnética do sistema.
As constantes de anisotropia utilizadas foram da amostra com 20 nm de cobalto.

de coordenadas, como:

K, K
Eaiy(0) = VT

[1 — cos(66 + 7/2)] + K, cos® 6, (4.1)
onde o termo desmagnetizante foi omitido, visto que ja estamos restritos ao plano da
amostra e o angulo 6 é o angulo entre o eixo de anisotropia uniaxial e a direcao sendo
investigada. Nota-se que o primeiro termo da anisotropia magnetocristalina é isotrépico
neste plano, nao contribuindo para as variacoes das propriedades magnéticas do sistema.
Pode-se observar também porque o termo em K5 tem pouca contribuicao: ao escrever a
sua dependéncia explicitamente surge um fator de duas ordens de grandeza. O grafico 4.1
mostra a contribuicao do termo magnetocristalino e do termo uniaxial separadamente e
a soma, tudo dentro do plano (111) e sem campo aplicado. Pode-se perceber que o termo
uniaxial ¢ realmente dominante e a anisotropia magnetocristalina gera apenas um certo
desvio do que seria um comportamento puramente uniaxial.

Em 0° temos um minimo de energia, o que corresponde ao eixo facil (diregao cristalina
[110]). E em 90° ocorre um méximo de energia, nesta dire¢ao ([112]) had um eixo de

magnetizagao dificil. Pode-se observar que a orientacao do eixo de anisotropia uniaxial
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é tal que os minimos tém amplitude reduzida, ao passo que os pontos de maximo (eixo
dificil) sao inalterados.

Deve-se notar que os valores de K§ e K, dependem da escolha de K{ e M;. De modo
que se os valores para este sistema forem diferentes dos valores da literatura, entao os

valores encontrados de K§ e K, também apresentarao pequeno desvio.

4.2 Comparacao Entre o Modelo e as Medidas

A seguir sao apresentadas as curvas simuladas para as trés amostras em conjunto com as
medidas experimentais, graficos 4.3, 4.4 e 4.5. Nos graficos as medidas sao representadas
por pontos e os resultados das simulagoes como uma linha sélida. Como nao h& medidas
no momento da reversao, uma reta foi adicionada para auxilinar na visualizagao.

Observando as curvas (simulagoes) e os pontos (medidas) notamos que ha uma dis-
crepancia importante no momento de reversao para as curvas afastadas do eixo de mag-
netizagao dificil. Isso se deve a formacao momentanea de dominios magnéticos, causando
a reversao antes do que é previsto pelo modelo de rotacao coerente. Pode-se prever o
surgimento de paredes de dominio supondo que estas aparecem quando se tornam ener-
geticamente favoraveis. Dessa forma, pode-se calcular a energia necessaria para manter
uma parede de dominio dentro do filme e compara-la com a energia livre que o filme teria
se os momentos magnéticos estivessem rodando coerentemente.

No regime de espessura estudado, a largura da parede de dominio é muito maior que a
espessura do filme e conseqiientemente o tipo de parede de dominio esperado seria a parede
de Néel. A energia armazenada nesse tipo de parede pode ser conhecida considerando-se
que a energia de cada elemento de espessura infinitesimal é dada pela equacao de energia
livre do filme, eq. (4.1), onde o vetor M varia do minimo local de energia até o minimo
global para onde a magnetizacao migrard através da rotacao via formacao de dominios
magnéticos. Na figura 1.6(A) isso corresponde a configuragdo 3—4. Dessa forma a energia

da parede pode ser escrita em funcao da sua espessura, d, de acordo com

w\2 1 rd/2 Tt
i ] Eivred
d) *  Hlivre O+

€N/d:A( d iy

2
M?,

onde a Ej;,.. é funcao da posicao dentro da parede visto que roda de um estado a outro
entre —d/2 e d/2, A é a constante de interacao de troca e t é a espessura do filme. Segundo
Néel [44], a espessura da parede pode ser determinada minimizando-se a equacao acima

para d. Feito isso, o valor encontrado é utilizado na propria equacao para obtermos a
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energia da parede de dominio. Utilizando valores da literatura para M, e A para Co-fcc e
as constantes de anisotropia obtidas para os filmes, a energia da parede foi estimada, mas
manteve-se sempre acima do valor da energia livre, indicando que nao haveria formacao
de paredes de dominio neste modo. Podemos concluir entao que os dominios magnéticos
presentes nao estao separados por paredes de Néel ou que uma analise mais precisa se faz
necessaria.

Ainda assim, a forma das curvas é muito bem ajustada pelo modelo para as trés
amostras, gerando-se curvas muito semelhantes as medidas para todas as diregoes dentro
do plano. Isso mostra que o comportamento do sistema é muito bem descrito pelo modelo
utilizado e, supondo que os valores utilizados para as constantes de anisotropia e para a
magnetizagao estejam corretos, a expressao escrita para anisotropia livre contém todos
os termos significativos para este sistema. Nota-se também que mesmo que os valores
de H. nao tenham sido previstos corretamente, o grafico de M, /M; resultante do modelo
corresponde as medidas realizadas dentro do erro experimental, como pode ser observado
na figura 4.2. A remanéncia tem exatamente a forma do valor absoluto de uma func¢ao
senoidal, como sustentado anteriormente.

1,0 S
1 1 1
0,8 -

0,6 -

E(D
E\_

0,41

0,2

1 il
0,0 T T T T T T T T T T
0 20 40 60 8 100

| | | |
120 140 160 180

angulo (graus)

Figura 4.2: Dados de remanéncia
da amostra com 30 nm de cobalto e o modelo tedrico (linha sélida)
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Conclusoes

O proposito deste trabalho foi estudar as propriedades magnéticas de filmes finos de
cobalto depositados sobre Si(111). Um sumario dos resultados serd apresentado e suges-
toes de continuidade serao feitas.

Do ponto de vista estrutural foi possivel observar via microscopia de tunelamento
o crescimento do filme em um modo granular em baixas espessuras e uma formacao
de graos alongados na direcao [112] para espessuras maiores. Possiveis diferengas no
substrato, entretanto, deixaram duvida quanto a origem destes modos de crescimento do
filme. Um estudo sistematico com filmes de vérias espessuras e um controle mais apurado
do substrato seria necessario para esclarecer como os graos se formam e se modificam com
o aumento de espessura.

As medidas magnéticas mostraram que para baixas espessuras a anisotropia de forma
nao ¢ dominante e a magnetizacao nao esta presa dentro do plano do filme. Para es-
pessuras maiores, a magnetizacao é mantida dentro do plano e foi possivel observar uma
variacao das propriedades magnéticas caracteristica da anisotropia uniaxial, como pode
ser observado no grafico da magnetizacao remanente em funcao do angulo de medida.
Esses regimes em espessura sao semelhantes aos obtidos por Tsay et al [45] em condi¢oes
diferentes [Si(111)(7x7), magnetometria SMOKE (Surface Magnetooptical Kerr Effect)in
situ, deposi¢ao via evaporagao resistival.

O uso de um modelo teorico de reversao da magnetizagao nos permitiu determinar as
constantes de anisotropia para cada sistema e simultaneamente obter as curvas de his-
terese teoricamente. A concordancia entre as curvas obtidas com o modelo e as curvas
obtidas experimentalmente confere credibilidade as hipoteses que fundamentam o modelo
e garantem a sua validade para esse sistema. Pode-se dizer dessa forma que a equacao
de energia livre contém todos os termos relevantes para a descrigao da anisotropia destes
sistemas. Deve-se notar entretanto que para o filme mais fino, com 4 nm de espessura, a
anisotropia de superficie nao gerou apenas uma anisotropia uniaxial, mas retirou a mag-

netizacao do plano. Este sistema estd portanto, fora do escopo da equacao de energia
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livre escrita. Além disso o modelo nao previu corretamente o campo coercivo, provavel-
mente devido a geracao de dominios que minimizam a energia do sistema antecipando a
rotagao da magnetizacao. O modelo utilizado trabalha apenas com rotagao uniforme e o
surgimento de paredes de dominio nao foi considerado.

Uma continuidade deste trabalho inclui tanto o desenvolvimento experimental quanto
teorico. Experimentalmente, o desenvolvimento de um sistema de medida MOKE in situ
seria de grande valia ao permitir medidas de filmes de varias espessuras em um tnico
substrato. Um controle mais apurado do substrato também se faz necessario e medidas
de raio-x podem prover informagoes sobre o desvio do plano (111) que o substrato de
silicio apresenta. Também se faz importante estudar as propriedades de filmes de mesma
espessura porém depositados em temperaturas diferentes, avaliando a qualidade cristalo-
grafica para cada temperatura. Do ponto de vista tedrico, seria interessante estudar mais
detalhadamente os processos de formacao de paredes de dominio, buscando compreender

e prever o surgimento de dominios neste tipo de sistema.
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