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“Farthest from your mind is the thought of falling back;
in fact, it isn’t there at all.

And so you dig your hole carefully and deep,

and wait.”

Currahee Scrapbook
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Resumo

Neste trabalho é apresentado um estudo sistematico sobre as modificacoes do fenomeno
exchange bias (EB) quando hé a inser¢ao de uma camada espagadora magnética no sis-
tema IrMn/Co, com o objetivo de melhor entender a relagao interfacial deste. Foram
fabricadas, via magnetron sputtering, tricamadas do tipo IrMn/Fe(tg,)/Co, onde a espes-
sura da camada de Fe varia entre 0,25 e 1,50nm. Para a otimizagao do efeito de EB,
as amostras foram submetidas a dois tipos de tratamento post-situ: tratamento térmico,
em uma temperatura de 210 °C, na presenca de um campo magnético externo de 2,1 kOe;
e irradiacao idnica com fons Het, a uma energia de 40keV, em seis fluéncias diferentes
e campo magnético aplicado de 5,5kOe. As caracterizagoes magnética e estrutural fo-
ram feita utilizando um magnetometro de gradiente de forga alternada (AGFM) e um
difratometro de raio-x, respectivamente.

Os padroes de difragao indicam que o IrMn cresce com textura (111) em todas as
amostras, importante para a observacao do EB. Uma andlise do campo de deslocamento
em funcao da espessura da camada espacadora de Fe apresenta um aumento inicial signi-
ficante do Hgg, com um valor maximo em tg,=0,5 nm, seguido de um decréscimo gradual.
Este comportamento é observado tanto para as amostras tratadas termicamente como
para as submetidas a irradiagao ionica. Isto pode ser explicado com dois mecanismos
diferentes. O aumento inicial ainda nao esta bem entendido, mas uma possivel explicacao
é o acréscimo na quantidade de spins interfaciais nao-compensados, visto que para as bai-
xas espessuras nao se tem uma camada continua de Fe. Outra hipdtese seria a formacao
de ligas na interface que apresentem uma interacao de troca mais intensa, como IrMnFe.
As camadas espacadoras com espessuras maiores que 0,5 nm ja poderiam estar completas,
apresentando ordem ferromagnética, e assim causando a diminuicao do EB.



xii

Abstract

In this work we present a systematic study of the modifications on exchange bias (EB)
phenomenon when a magnetic spacer layer is inserted in the IrMn/Co system, in order
to better understand its interfacial relation. IrMn/Fe(tg.)/Co trilayers were prepared via
magnetron sputtering, with Fe thicknesses between 0.25 and 1.50 nm. The EB effect was
optmized using two differents post-situ treatments: thermal annealing, at 210°C, in the
presence of an external magnetic field of 2.1kOe; and 40 keV He ion irradiation with six
differents fluencies in the presence of an external magnetic field of 5.5 kOe. Magnetic and
structural characterizations were made using an alterning gradient force magnetometer
(AGFM) and a x-ray diffractometer, respectively.

The diffraction pattern indicates an (111) textured growth of IrMn in all samples,
important for the EB observation. An analysis of the exchange bias field in function of the
Fe spacer layer thickness shows a significant initial increase of the Hgg, with a maximum
value at tgp.=0.5nm, followed by a gradual decrease. This behavior is observed for both
annealed and irradiated samples. This can be explained by two differents mechanisms.
The initial enhancement is not yet well understood, but a possible explanation is an
increase in the number of uncompensated interfacial spins, seeing that, for low thicknesses,
the Fe layer is not continuous. Another hypothesis is the formation of alloys in interface,
which may present a stronger exchange interaction, e.g., IrMmFe. The spacer layers with
thicknesses larger than 0.5 nm could already be complete, presenting ferromagnetic order,
thus causing the observed decrease in EB.



Introducao

O estudo de sistemas magnéticos de baixa dimensionalidade tem recebido uma atencao
especial nas ultimas décadas. Entre os motivos de tal interesse estao a fronteira de co-
nhecimento e as aplicacoes tecnolégicas a que estas estruturas podem levar. Do ponto
de vista do conhecimento basico, em especial para o magnetismo, temos a possibilidade
de estudar o comportamento da matéria quando em situacao de diferentes vizinhancas,
onde os efeitos gerados pelas anisotropias espaciais levam a um comportamento diferente
daquele que observamos num sistema massivo. Em geral, em sistemas massivos tem-se
que o comportamento magnético é dado principalmente pelo corpo e os efeitos de inter-
face nao ficam evidentes. Entretanto, em filmes finos as contribuicoes da interface sao
significativas. Conhecer e entender os efeitos devidos as anisotropias é fundamental para
a descricao das propriedades da Fisica de Estado Sélido. Por outro lado, a aplicacao des-
tes dispositivos em produtos tecnoldgicos tem crescido significativamente, principalmente
no uso em midias de informacao. A gravacao magnética teve um grande progresso nas
ultimas cinco décadas. A quantidade de informacao por unidade de area tem aumen-
tado por muitas ordens de grandeza. Por exemplo, em 1956 os discos magnéticos tinham
2 kbits/pol?, enquanto atualmente tem 100 Gbits/pol?. Essa impressionante conquista
esta fortemente ligada com o progresso na reducao das areas magnetizadas controlaveis
(aumento da densidade superficial de bits) bem como a otimizac¢ao do tamanho das midias
de leitura-gravacao. Atualmente a maioria dos dispositivos magneto-eletronicos sao base-
ados nos efeitos de Magnetoresisténcia Gigante (GMR - Giant Mozgnetor’esistance)llJ e de
Magnetoresisténcia Tinel (TMR. - Tunneling M agnetoresistance)m. O componente princi-
pal destes dispositivos é a valvula de spin, que consiste basicamente de uma multicamada
com materiais ferromagnético (FM), antiferromagnético (AF) e metdlico nao-magnético
(NM). Uma estrutura simples em que se observe a GMR é do tipo AF/FM/NM/FM. O
transporte eletronico através da estrutura é controlado por meio da orientacao relativa
dos spins nas camadas adjacentes FM. A mudanga na configuracao das camadas FM,
de paralela para antiparalela é realizada pela aplicagao de campo magnético externo. O
comportamento magnético da camada FM acoplada a camada AF é influenciado pelo

fenémeno exchange bias (EB), que tem relagdo com a anisotropia unidirecional induzida



Introducao 2

na interface AF/FM, sob certas condigoes.

O fenomeno de exchange bias, cuja manifestacgao mais comum ¢é o deslocamento em
campo do ciclo de histerese magnética, chamado campo de exchange bias (Hgp), apesar
de ter sido descoberto em 1956% ¥ ainda motiva muitas questdes. Em especial a forma
da interacao interfacial. Por ser uma interacao de contato, onde apenas os dtomos mais
proximos da interface conduzem o efeito, o EB apresenta-se como um fenémeno onde a
importancia da vizinhanca é fundamental. Existem outros fatores, como por exemplo a
estrutura do material AF, o tipo de interagdo AF/FM etc. Uma das possiveis formas de
verificar as interagoes AF/FM estd em inserir na interface um terceiro elemento. Este pode
ser metalico (ferromagnético ou nao) ou isolante. Recentes trabalhos feitos com insercao
de metais nao-ferromagnéticos e isolantes mostraram uma significativa dependéncia do
efeito com o tipo, bem como as espessuras, do material inserido. Em especial, trabalhos
realizados no Laboratério de Magnetismo (LAM) do Instituto de Fisica (IF) da UFRGS,
onde foram estudados sistemas do tipo AF/NM/FM, apresentaram resultados significa-
tivos. Nicolodi et al®® mostraram que um sistema com espacador de cobre apresenta
uma diminuicao de Hgg com o aumento da espessura da camada de cobre, concluindo-se
que a interacao AF/FM desse sistema é de contato. Esses resultados motivaram novos
trabalhos, que foram feitos utilizando-se camadas espacadoras com materiais diferentes,
como: Al,O3™® que também apresenta uma diminuicio do exzchange bias em funcio da
espessura da camada espacadora, porém mais abrupta; e CrlSJ, com um resultado bastante
peculiar, onde Hgg se comporta de forma oscilatoria em fungao da espessura da camada

de cromo.

Para o estudo com materiais metalicos ferromagnéticos, atualmente na literatura,
encontram-se muitos trabalhos que envolvem esse tipo de estrutura. Ni et al™ estuda-
ram o sistema IrMn/CoggFeq 1, para o qual observa-se um aumento significativo no EB
com a insercao de uma camada ”espacadora”de CoggFeg4. Para a espessura da camada
inserida t=10 A, hd um aumento de 170 Oe no valor do Hgp comparado com a amos-

[10]

tra sem espacador. Em outro trabalho, de Kuanr et al*", foi mostrado que filmes de

IrMn/Fe(tp. nm) /IrMn apresentam uma diminuigdo do EB com o aumento de tg,. Zhang

(181

et al*? estudaram a competicao entre os spins AF presos e os rodaveis, em sistemas

de MgO/Fe/IrMn. Os resultados mais interessantes, que se relacionam com este traba-

10 . N . ..
= que estudaram a influéncia de diferentes materiais

lho, sao apresentados por Ali et al
espagadores, magnéticos e ndo-magnéticos, na interface do sistema Co/IrMn. Para os
espagadores de Fe, Nig gFeq o(conhecido também como Permalloy, ou apenas Py) e Ni foi

observado um aumento do EB, seguido por uma diminuicao, em funcao da espessura da
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camada espacadora. Estes dois tltimos trabalhos serao melhor comentados na secao |3.2}

Outra area de pesquisa interessante tanto do ponto de vista do desenvolvimento tec-
nolégico como da pesquisa basica, é o uso de feixes de ions para modificagao de proprie-
dades magnéticas. Irradiagoes ionicas podem ser feitas usando-se ions leves, onde nao ha
um aquecimento macroscépico do sistema, e se observa apenas um ordenamento quimico

13 14J; ou ions de energia mais alta, onde o ordenamento também esta

15 [16]

de curto alcance

presente, sendo a causa o aquecimento macroscopico . Usando a irradiagao com ions

leves na presenca de um campo magnético, sistemas que apresentam exchange bias po-

dem apresentar comportamentos diferentes, como: aumento no valor de Hgg e mudanca

[I7, 18, 19} 20, 21 22

, devido a mistura interfacial®*<; ou reducao e até mesmo su-

. . .~ . . . ... oA
, visto que ha criagao de defeitos no material antlferromagnetlcol |

na sua direcao
pressao do HEBl23J
Seguindo estas idéias, também foram feitos alguns trabalhos no LAM. Schafer®! mapeou
a importancia de parametros como energia, corrente e fluéncia da irradiacao em filmes
como-feitos de IrMn/Co e IrMn/Cu/Co. De acordo com o estudo, o fon de He com energia
40keV é o mais indicado para o otimizacao do efeito do EB. Foram também analisados

26 16 qual se observa que,

os efeitos da fluéncia e da corrente no sistema IrMn/Cu/Co
para fluéncias mais altas, houve uma completa reorientagao dos eixos faceis de ambos FM
e AF de acordo com a direcao e o sentido do campo aplicado durante a irradiagdo. Num

127

segundo trabalho*", os resultados mostraram claramente uma dependéncia de Hgg com

os defeitos causados pelo bombardeamento i6nico em bicamadas de IrMn/Co.

Dentro do contexto apresentado acima, torna-se importante um estudo sistematico
para a analise do comportamento dos efeitos de interface com diferentes combinagoes
entre materiais ferromagnéticos e o antiferromagnético IrMn. E necessério conhecer nao
somente as interagoes, como também os efeitos das modificagoes post-situ, como por exem-
plo, tratamento térmico e irradiacoes por ions, e confrontar os novos resultados com os
ja conhecidos. O objetivo deste trabalho é entender melhor o fenomeno EB, e para
tal é importante o estudo da interface AF/FM. Foram fabricadas multicamadas do tipo
AF/FM1/FM2 (AF = IrMn, FM1 = Fe e FM2 = Co), com o intuito de observar o com-
portamento quando ha a insercao de um material ferromagnético como espacador, com
diferentes valores de espessura. Com o propédsito de ”ativar”o efeito de EB, as amostras
foram submetidas a tratamento térmico com aplicacao de baixo campo magnético, bem
como irradiacao idnica com He™ na presenca de alto campo magnético. Também foram

estudados os efeitos de diferentes fluéncias de irradiacgao.

Este trabalho estd dividido da seguinte forma: um capitulo inicial com conceitos
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tedricos basicos, como ordenamentos magnéticos, anisotropia magnética, exchange bias e
irradiagao ionica; no segundo capitulo sao descritas as técnicas experimentais utilizadas
para tratamentos e caracterizacao magnética; o terceiro capitulo apresenta as amostras
utilizadas neste trabalho, bem como a caracterizacao estrutural destas; o quarto capitulo
mostra os resultados obtidos e uma breve discussao e no quinto capitulo sao feitas as
conclusoes do trabalho. Referéncias bibliograficas e um apéndice, contendo a totalidade

dos resultados obtidos, estao dispostos logo apds o ultimo capitulo.



1 Revisao Teorica

Neste capitulo serao apresentados os principais aspectos tedricos relativos ao assunto
desta dissertacao, dando maior importancia aqueles tépicos que serao usados nas analises.
Esta revisao comecga com a sec¢ao sobre ordenamentos magnéticos, fundamental para o en-
tendimento do comportamento dos sistemas que apresentam exchange bias. A seguir é
introduzida uma se¢ao sobre anisotropias magnéticas, onde as anisotropias magnetocrista-
lina e de forma sao apresentadas. Embora o EB leve a um tipo de anisotropia magnética,
preferimos situar este assunto numa secao especial, por ser o tema deste trabalho. Por fim,

na tultima secao, é apresentada uma breve discussao sobre irradiacao ionica em sélidos.

1.1 Ordenamentos Magnéticos

De uma forma simples, podemos classificar os sistemas como nao magnéticos, para-
magnéticos e magnéticos. Este tltimo ainda se subdivide em classes associadas ao tipo
de ordenamento, isto ¢, como os momentos adjacentes estao alinhados. Este arranjo
pode apresentar estruturas que vao das mais simples a extremamente complexas. Fe-
lizmente, no nosso caso, podemos realizar andlises suficientemente satisfatérias usando
apenas duas destas. Os filmes estudados neste trabalho apresentam dois tipos de or-
denamentos magnéticos: ferromagnetismo e antiferromagnetismo. Os materiais ferro-
magnéticoslzg’ 23 10, 31J(FM) sao caracterizados por possuirem uma magnetizagao M es-
pontanea e macroscépica, ou seja, apresentam uma orientagao paralela [figura (1] de seus

momentos magnéticos, mesmo na auséncia de uma campo externo.

FM AF

v
v
v
v
r 3
r 3
A
A

v
v
v
v
r 3
r 3
A
A

Figura 1: Representacao dos ordenamentos ferromagnético (FM) e antiferromagnético (AF).
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Quando aplicado um campo, a magnetizagao pode atingir um valor maximo, conhecido
como magnetizacao de saturagao (Ms)l%J, que é dependente da temperatura, como mostra
a figura 2] H4 uma temperatura critica T, chamada temperatura de Curie, na qual Mg

atinge um valor nulo, e acima desta o material deixa de ser ferromagnético, tornando-se

paramagnético.
300 -
o
3
Q
w3
Q-
£ 200
g
7]
Q
=
(=]
=
2 10
=
2
2
=
!
0 500 1000 1500
Temperatura (K)

Figura 2: Magnetizagdo de saturagao em fungao da temperatura para Fe, Co e Nil8l,

J& os materiais antiferromagnéticos (AF) sdo aqueles que tem seus momentos magnéticos
alinhados antiparalelamente [ﬁgura, ou seja, apresentam duas sub-redes ferromagnéticas
idénticas e interpenetrantes cujos momentos sao opostos, totalizando uma magnetizacao
espontanea nula. Neste caso também ha uma temperatura critica, na qual o material

perde o carater AF, conhecida como temperatura de Néel, Ty.

Os materiais ferromagnéticos raramente apresentam uma magnetizacao natural, e a

primeira tentativa de explicacao para este fato foi dada por Pierre Weiss#2 53]

, onde diz que
o FM subdivide-se em pequenas regioes, chamadas de dominios, menores que o tamanho
da amostras, mas maiores que as distancias interatomicas. Cada dominio apresenta um
valor de Mg orientado aleatoriamente, de modo que o momento magnético macroscopico
seja nulo. A interacao entre esses dominios seria dada por um campo magnético efetivo,
chamado campo molecular, que alinharia os momentos magnéticos em uma certa direcao.
Mas para Weiss era desconhecida a origem fisica desse campo. Em 192854 Heinsen-
berg mostrou que este campo resulta da interacao de troca (exchange) entre momentos

" . 2
magnéticos vizinhos, de acordo com?8:

Eex - _2JexSi . Sj 5 (11)

onde Je € a integral de troca e S; e S; sao os momentos magnéticos dos sitios i e j,
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respectivamente. Quando J > 0, é favorecido o alinhamento paralelo dos spins, propor-
cionando o comportamento ferromagnético; por outro lado, quando J < 0, é favorecido o

alinhamento antiparalelo dos spins, dando origem ao antiferromagnetismo.

O significado da integral de troca é melhor compreendido de acordo com a curva de
Bethe-Slater [figura (3], onde é mostrada a variacdo da integral de troca em fungao da

razao r,/rsq, onde r, é o raio do atomo e r3q é o raio da sua camada eletronica 3d.

Figura 3: Curva de Bethe-Slater.

1.2 Anisotropia Magnética

Anisotropia magnética estda relacionada com a energia livre do ferromagneto, que
depende da direcao da magnetizacao em relagao a sua disposicao espacial®. Este material
apresenta respostas magnéticas que podem, ou nao, favorecer uma direcao preferencial
para a magnetizagao espontanea, ou seja, uma determinada dire¢ao possui energia mais
baixa do que as outras. O estudo das anisotropias é muito importante, tanto do ponto de

vista da pesquisa basica quanto nas aplicagoes tecnoldgicas.

Existem varios tipos de anisotropias, mas serao apresentadas as pertinentes a este
trabalho: magnetocristalina e de forma. As anisotropias de exchange e a rodavel serao

comentadas na se¢ao [L.3] deste trabalho.

1.2.1 Anisotropia Magnetocristalina

De todas a anisotropias possiveis para um sistema, a magnetocristalina é a tnica
intrinseca do material. Se refere a uma orientacao preferencial em relagao aos eixos
ou planos cristalinos devido a estrutura atomica. A origem desta anisotropia esta nos
acoplamentos spin-orbita e drbita-rede, que corresponde a um acoplamento entre os spins

e o movimento orbital dos elétrons®?. Sob a acao de campo magnético externo, os spins
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sao reorientados, e assim também a érbita dos elétrons. Mas a orbita é fortemente ligada
a rede e resiste a esta variacao, sendo necessario um campo maior para orientar os spins

fora dos eixos preferenciais.

Os filmes estudados apresentam dois tipos de materiais FM: ferro e cobalto, e as

caracteristicas principais em termos de estrutura e anisotropia serao apresentadas.

O ferro apresenta uma estrutura ciibica de corpo centrado (b.c.c.), e quando submetido
a um campo magnético em diferentes diregoes, apresenta as curvas de histerese (M x H),
representadas na figura . Na diregao (100), com pequenos valores de campo aplicado H,
em torno de 100 Oe, pode-se obter a saturacao de M. Assim dizemos que essa direcao é

Y

de fécil magnetizacao. Correspondentemente, o eixo (111) é chamado dificil, ou ”duro”.
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Figura 4: Curvas de magnetizacao para o ferrol23.

O trabalho realizado pelo campo magnético externo ao mudar a dire¢cao dos momentos
magnéticos locais, é armazenado pelo material na forma de energia potencial. A energia
magnetocristalina serd aquela armazenada quando o material é saturado numa determi-
nada direcao. Para o caso de um cristal ctiibico sera denotada por E.,,. Em 1929, o fisico
russo Akulov®? mostrou que esta energia pode ser expressa em termos de uma expansao
em série dos cossenos diretores (o) de Mg relativos aos eixos cristalograficos. Em geral,
para sistemas cubicos de corpo centrado, a energia magnetocristalina pode ser expressa

CO1mo:
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Eou = Ko + Ki (aja3 + 303 + aza) + Ky (afajas) + -, (1.2)

onde Ky, K, Ks,... sao constantes que dependem do material e da temperatura. O
primeiro termo é angularmente independente, ou seja, nao contribui para a anisotropia,
podendo ser desprezado, como também acontecera com K5 quando este for muito pequeno.
Quando K, for zero, a direcao facil de magnetizacao sera determinada pelo sinal de K.
Se K; é positivo, Ejgg < E119 < Eq11, e (100) serd a direcao facil, pois E.y ¢ minima
quando Mg esta nesta direcao. Para K negativo a direcao de facil magnetizacao sera a
(111). Se K, for diferente de zero, a dire¢ao facil dependera dos valores de K e K,, de

acordo com a seguinte tabela.

K, + i + - - -
K> + 00 to —9K,/4 to —9K, to — 0o to 9|Ky|/4 to 9K, to
—9K,/4 —9K, — 00 9K,|/4 9IK,| +-00
Easy (100) (100) (1) (1 (110) (110)
Medium  (110) (111) (100) (110) (L1 (100)

Hard (111) (110) (110) (100) (100 (111)

Tabela 1: Diregoes de facil, média e dificil magnetizacao em cristais ctibicos23.

Para o cobalto, na fase cristalina hexagonal compacta (h.c.p.), as curvas de magne-
tizacao sdo mostradas na figura[s] Nestas estruturas, a dire¢ao de facil magnetizagao serd
o eixo hexagonal ¢, e as de dificil serao as direcoes do plano basal. Assim, a energia de
anisotropia dependera de apenas um angulo, o angulo 6 entre Mg e o eixo ¢, e a anisotropia

podera ser dita uniaxial. Essa energia, ¢ descrita porlzg]7

Fhex = Ko + Ky sin? 0 + Kosin*0 + -+ - (1.3)

onde K; e K, sao constantes positivas. Quando 6 for zero, a energia serd minima e o
eixo c serd de facil magnetizagao. Entretanto, o cobalto, quando em forma de filme fino,

pode apresentar uma estrutura cristalina f.c.c.

O cobalto é o tinico elemento que numa liga aumenta substancialmente a temperatura
de Curie e a magnetizacao de saturacao do ferro. Geralmente, ligas de Fe-Co sao usadas
onde sao necessdrias alta magnetizacao de saturacao e alta temperatura de Curie .Ligas
onde hd de 30 a 50% de Co, apresentam magnetizacao de saturacao (& temperatura
ambiente) 10% maior que o ferro, e temperatura de Curie limitada por uma transformagao

de fase de b.c.c. para f.c.c., abaixo de 1000°C. As ligas 50-50, tem baixa anisotropia e
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Figura 5: Curvas de magnetizacao para o cobalto8,
alta permeabilidade, mas desenvolvem rapidamente uma ordem de longo alcance que as
tornam frageis. Ligas com pouco Co tem menos propriedades magnéticas macias que o

desejavel.

1.2.2 Anisotropia de Forma

Devido a sua baixa dimensionalidade, os filmes finos apresentam uma grande aniso-
tropia de forma, conhecida também como anisotropia magnética dipolar, que geralmente
forca a magnetizacao a recair sobre o plano do filme. Uma amostra magnetizada pos-
sui polos na superficie que formam um campo contrario a magnetizagao, sendo portanto
chamado de campo desmagnetizante Hy, que dé origem a uma energia magnetostatica,
resultando assim na anisotropia. Este campo desmagnetizante nao sera igual em todas as

diregoes, criando um ou mais eixos preferenciais de magnetizagao [figura Eﬂ

v

Figura 6: Campo desmagnetizantew.

A intensidade do campo Hy em funcao da magnetizagao é expressa por
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Hy = NiM | (1.4)

onde Ny é uma constante adimensional de proporcionalidade chamada fator de des-
magnetizacao e depende da direcao de magnetizacao, sendo menor na direcao onde o filme
é mais alongado. A magnetizagao ird permanecer nesta dire¢ao, quando nao ha um campo

magnético externo aplicado, e isso é devido a energia magnetostatica, dada por

1
E = 5NdM2 : (1.5)

Geralmente, o calculo de Ny é muito complexo, a menos que a magnetizagao seja
uniforme, ou até impossivel se Ny variar a cada ponto da amostra. Para que um campo
uniforme consiga induzir uma magnetizagao uniforme em um sistema isotropico, este
sistema deve ter a forma de um elipséide, cuja soma dos fatores desmagnetizantes ao
longo dos trés eixos ortogonais é uma constante igual a 1 (no sistema SI). Para uma
esfera generalizada, onde os fatores sao iguais, N4 é igual a 3 (SI). Filmes finos, podem
ser aproximados de um esferéide oblato, ou seja, quando a altura é muito menor do que o
plano (largura x profundidade). Neste caso, o fator desmagnetizante no plano achatado

do esferéide ¢ praticamente nulo e na diregdo normal é constante e igual a 1 (SI).

1.3 FExchange-Bias

O fendémeno exchange bias (EB) tem origem na interac¢ao entre um sistema FM e um
AF, e uma das suas manifestacoes mais conhecidas consiste no deslocamento em campo
do ciclo de histerese magnética, conhecido como campo de exchange bias (Hgg). Devido
ao acoplamento de troca entre os momentos magnéticos dos dois materiais, cria-se um
eixo facil de magnetizacao ao longo do qual é induzido um campo de anisotropia unidi-
recional, causado por um torque microscopico dos spins AF interfaciais agindo sobre os
spins do FM. Uma caracteristica importante é que, para que seja observado o desloca-
mento, o material AF deve apresentar anisotropia maior que a do FM. A origem deste
fenomeno ainda nao esta suficientemente compreendida, e o problema estda em nao haver

um conhecimento total da estrutura na interface.

Este efeito foi descoberto por Meiklejohn e Bean em 195654

em particulas de Co
cobertas por uma fina camada de CoO (que funciona como um AF). Para este sistema

foi observado que a curva de magnetizacao pode ter seu centro de simetria deslocado por
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um campo de bias de 2kOe apds o sistema ter sido resfriado até 77 K sob a influéncia de

um campo magnético de 10kOe.

[38], considerando uma bicamada

Um modelo intuitivo foi discutido por Nogués et al
FM/AF, como se pode ver na figura . Num regime onde haja um campo magnético
H... aplicado em uma temperatura Ty < T < T¢, a camada FM se encontrara no estado
ferromagnético, ou seja, seus spins estarao alinhados com a direcao do campo. Por outro
lado, o AF serd paramagnético, sem orientacao definida para os spins [figura (a)]. Assim
que o sistema comeca a se resfriar, Ty > T', os spins interfaciais da camada AF comegarao
a se alinhar com os da camada FM, e as camadas subsequentes do AF se alinharao
antiparalelamente, pois este se encontra agora em seu estado original antiferromagnético

[figura (b)] E importante salientar que neste modelo, a anisotropia do material AF é

maior que a do FM.
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Figura 7: Modelo intuitivo do EBBS.

Durante o processo de medida da curva de histerese, tem-se a reversao do campo
magnético, com uma reducao da sua magnitude, até que se torne nulo e comece a inverter
o sentido. Neste momento, a tendéncia dos spins FM é se reorientar com o novo sentido,
porém os da camada AF permanecem fixos a sua anisotropia, de tal modo que impedem
esta reorientacao, exercendo um torque sobre os spins FM [figura [7](c)]. Assim, é exigido
um campo de magnitude maior para que este torque seja vencido e a camada FM consiga
se reorientar, chegando na saturagao [figura [7(d)]. Entretanto, quando hd uma nova
reversao do campo, o torque exercido pelos spins AF favorece a rotagao dos spins FM,

sendo necessdrio um campo menos intenso para realizar a reversao [figura [7|(e)]. Nota-se
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que o sentido do deslocamento em campo é contrario ao do sentido do campo H,,.

Mas o mesmo nao acontece para um material AF que tenha uma anisotropia pequena.
Nesse caso, quando houvesse a inversao do campo, os spins AF se orientariam junto
com os FM, tendo assim um aumento na coercividade, sem deslocamento da curva de

histerese/% 40,

O modelo descrito acima apresenta estruturas cujos spins estao orientados numa
mesma linha, com interface atomicamente lisa. Essa configuracao é chamada linear, e
pode ter duas formas: compensada, onde os momentos AF estao orientados em direcoes
opostas; e nao-compensada, onde os momentos AF estao alinhados numa mesma direcao
[figura . Para este tipo de interface, as camadas FM e AF sdao monocristalinas e epita-
xiais, e o valor calculado da densidade de energia interfacial é duas ordens de grandeza

maior que os valores observados experimentalmente.

— — — — — — — —
—->—>—>—=> ||
——>—>—> ——>—>—>
— — > >
—> €——> < | pAF | €< <«
«——><—— ——— —>
— > < € — € <«

Figura 8: Esquema representativo das interfaces compensada e nao-compensada.

Portanto, o modelo intuitivo com este tipo de configuragao nao se torna aplicavel para
filmes finos policristalinos pois estes apresentam rugosidade na interface com uma distri-
buicao de graos AF, que podem levar & desordem estrutural e magnética. Na figura [9]
tem-se uma representacao esquematica de uma interface complexa, onde: os spins inter-
faciais preferem se alinhar ferromagneticamente, as marcas em ”X” indicam as ligacoes
de troca frustradas (spins AF), a regiao interfacial pode ter um alto grau de stress visto
que os materias FM e AF podem apresentar parametros de rede muito diferentes, e des-

locamentos que podem ser formados durante o crescimento do filme.

Outro fator que influencia no deslocamento do ciclo de histerese, é a ordem de de-
posicao das camadas FM e AF. Quando a camada ferromagnética é depositada primeiro,
denomina-se ” top-pinned FM”. Esta configuracao, geralmente, apresenta um valor de Hgg
maior, pois quando hd um crescimento magneticamente orientado da camada FM (por
magnetron sputtering, por exemplo), isto é suficiente para o alinhamento dos spins AF na
interface. Por outro lado, quando a camada AF é depositada antes, chamado ” bottom-
pinned FM”, o arranjo aleatério dos dominios magnéticos AF nao consegue orientar a

camada FM num sentido preferencial, necessitando assim de métodos, como tratamento
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Figura 9: Representagao esquemética de uma interface FM/ AFEL

térmico e irradiacao ionica, para que seja possivel observar o EB.

Relacionada ao EB, hd também a anisotropia rodével (ou rotatable anisotropy), res-
ponsavel pelo aumento do campo coercivo H¢, quando comparados dois sistemas, um do
tipo FM/AF e outro com apenas o material FM. Isso é devido a uma porgao de momen-
tos magnéticos AF nao-compensados da interface, que acompanham os momentos FM
adjacentes durante a reversao da magnetizacao. A anisotropia propria destes momentos

contribui para que haja o aumento da coercividade.

Existem muitos modelos tedricos que tentam explicar o fenomeno EB, e uma revisao

completa destes pode ser encontrada em Kiwi

. O modelo que melhor representa este
trabalho é o de Mauri et al®, que sugere a formagao de paredes de dominio na interface
FM/AF. Este modelo leva em consideragao alguns pontos: rotacao coerente dos spins FM;
camada AF espessa e camada FM fina; spins FM e AF se acoplam ferromagneticamente
com uma interface extremamente fina e perfeitamente lisa; e a espessura da camada FM
deve ser menor que a espessura da parede de dominio, desta forma ela se formard no

interior do AF. Os autores conseguiram calcular curvas de histerese bastante realistas e

valores razoaveis de Hgg, onde

1

| 16
Mstpm (16)

HEB XX

No contexto deste modelo, pode-se deduzir uma expressao para a energia total livre

por unidade de drea de um filme FM com vetor de magnetizacao Mpgy acoplado a um

filme AF policristalino formado por graos AF estaveis, na seguinte format® 431
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E = Epy + Ear + Eige (1.7)

A energia do ferromagneto, normalizada pela espessura da camada FM, serda dada

por:

~ 2
E Mpy - Gy \ 2 Mgy - B
ErM o My - 8)? — H - Myt — Krug (M) g, (Mech) g
trm My Mem

onde os trés primeiros termos sao as energias desmagnetizante, Zeeman e de ani-
sotropia uniaxial FM, respectivamente. O tultimo termo se refere a anisotropia rodavel,
importante para o exchange bias, pois é responsavel pelo aumento da coercividade, ja dito
anteriormente como uma das manifestacoes deste fenomeno. Ky e K., sdo constantes
de anisotropia. Os vetores unitarios gy, N € h representam a dire¢ao de anisotropia
uniaxial da camada FM, a direcao normal a superficie do filme e a direcao do campo

aplicado, respectivamente.

O segundo termo da equagao é a energia do antiferromagneto, normalizada pela

espessura da camada AF, e pode ser expressa por:

(1.9)

onde ow ¢ ..., Mar é a magnetizacdo do AF e Kar é a constante de anisotropia.

Por fim, o terceiro termo da equacao representa a energia de interagao entre os

momentos FM e AF, dada por:

Mgy - M My - Mg ) 2
Eint:_Jl( FM AF) ‘l’JQ( FM AF) : (1‘10)

onde J; é o acoplamento direto do momento do grao AF (J; >0e J; <0, correspondem
aos acoplamentos ferromagnético e antiferromagnético, respectivamente) e Jo é o acopla-

mento spin-flip, que favorece uma orientacao relativa perpendicular entre os momentos

FM e AF.

Neste contexto, Geshev®# derivou solugoes analiticas para o campo de exchange
bias, coercividade e campo efetivo de anisotropia. Para tal, foi considerado um campo

magnético aplicado ao longo do eixo facil comum, e para quaisquer valores de energia de
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interacao, de anisotropia uniaxial FM e de parede de dominio da camada AF.

1.4 Irradiacao Ionica

Atualmente, a irradiacdo ionica tem se mostrado uma ferramenta eficaz na modi-
ficacao das propriedades dos materiais, e seu uso nas aplicagoes tecnolégicas tem sido
fundamental. Para o caso de filmes finos magnéticos, os feixes de fons tem a finalidade
de aprimorar e até mesmo sintetizar novos materiais. fons energéticos podem, depen-
dendo da sua energia e da sua massa atomica, fornecer energia aos sistemas eletronico e
atomico do alvo, provocando alteracoes na estrutura eletronica, bem como deslocamen-
tos atomicos, desbastamento de superficie, mistura interfacial, aquecimento localizado em

materiais amorfos e cristalinos, entre outros.

Um ion acelerado perde energia quando incide contra um alvo, colidindo com os
elétrons e com os ntucleos dos atomos deste, e estes dois eventos sao geralmente nao-
correlacionados. A energia média perdida por unidade de caminho percorrido pelo ions é

chamada poder de freamento e é expressa por:

1 (1E) (4 "
dx dx ) dr )y
onde (‘fl—f)E é o poder de freamento eletronico, (fl—f)N o poder de freamento nuclear

e x o comprimento percorrido pelo feixe no interior do material.

Estas duas formas de perda de energia acontecem em diferentes faixas de energia do
fon incidente [figura . Pode-se observar que para baixas energias prevalece o poder de
freamento nuclear, ou seja, a perda de energia se dé preferencialmente para os ntcleos,
enquanto que para altas energias prevalece o poder de freamento eletronico. Como neste
trabalho sao utilizados fons muito leves, como o He™, com energia 40keV, o poder de fre-
amento a ser considerado ¢ o eletronico, onde os ions colidem com os elétrons do material,
gerando efeitos de ionizacao e excitacao. Quando hé a aplicagao de campo magnético
durante o processo de irradiacao, os elétrons do material, excitados pelas colisoes, decaem

em um minimo local de energia, e seus spins se orientam na direcao do campo aplicado.

Para sistemas que apresentam exchange bias, é muito importante que se use ions
com massa adequada, bem como fluéncia, energia e corrente adequadas, pois, se houver
colisao dos ions com os ntucleos dos atomos do material, pode haver deslocamento destes,

provocando cascatas de colisao; criacao de fonons, causando um hiperaquecimento local;
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Figura 10: Poder de freamento nuclear e eletronico de fons de He em um alvo de Si, obtidos
através do cédigo SRIMHS,

defeitos na rede; e movimentos dos atomos para pontos intersticiais na rede. Todos estes
fatores podem levar o sistema a ter uma diminuicao do EB. De acordo com trabalhos ja
realizados, para o sistema IrMn/Co, fons de He com fluéncias baixas, na ordem de 5 x 1013

fons/cm? nao conseguem variar significativamente o valor de Hgp [figura |11].

25 14, 2, 50
Dose (10 " ions/cm”)

Figura 11: Mudanca de Hgp e de Hc em sistemas de IrMn/Cu/ColQS’ 28],
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2 Procedimentos Experimentais

Neste capitulo serao apresentados os procedimentos experimentais utilizados, refe-
rentes a caracterizagao magnética, tratamento térmico, irradiagao idnica e caracterizagao

estrutural das amostras.

No Laboratério de Magnetismo (LAM) da UFRGS foram feitas a caracterizagao
magnética, utilizando-se um Magnetometro de Gradiente de Forga Alternada (AGFM)
e o tratamento térmico, num forno resistivo. Um outro tratamento térmico foi realizado
do Laboratério de Magnetismo e Materiais Magnéticos (LMMM) da Universidade Federal
de Santa Maria (UFSM), e como o equipamento é similar ao usado no LAM, nao ha neces-

sidade de descreve-lo. As irradiagoes ionicas foram feitas no Laboratério de Implantacao
I6nica (LIT) da UFRGS.

2.1 AGFM

O Magnetometro de Gradiente de Forca Alternada, ou Alternating Gradient Force
Magnetometer (AGFM), é um equipamento utilizado para medidas de curva de magne-
tizagao de filmes finos com material magnético de poucos nanometros (nm) de espessura,

e isso é possivel devido sua alta sensibilidade (= 1070 emu ~ 1072 Am?).

Seu funcionamento é baseado na for¢a (F,) medida quando um momento magnético

é submetido a um gradiente de campo magnético. Essa for¢a é dada por:

F,=m-Vh, (2.1)
onde m ¢é a magnetizacao da amostra e Vh é o gradiente de campo magnético, mantido
constante, para a forga ser proporcional a magnetizagao.

Para medirmos esta forga, conforme a figura [12], a amostra é colocada num porta

amostra de vidro que se encontra na extremidade inferior de uma haste também de vidro,
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Figura 12: Configuracao do AGFM.

e entao é posicionada entre uma arranjo de bobinas, que sao alimentadas por um gerador
de corrente alternada e geram um gradiente de campo Vh. Estas bobinas de gradiente
estao acopladas paralelamente a um eletroima, responsavel pelo campo magnético estatico
Hpc, que magnetiza a amostra. Devido ao campo gerado pelas bobinas, a amostra sofre
uma forca e deflexiona a haste. Essa oscilagao mecanica é transformada em sinal elétrico
pelo piezoelétrico posicionado na extremidade superior da haste de vidro. Este sinal sera
proporcional a magnetizacao da amostra m na direcao do campo Hpc, e serd medido
por um amplificador Lock-In. Essa parte superior da haste é protegida por uma capsula

responsavel pela protegao contra choque mecanicos e interferéncias eletromagnéticas.

A figura [13] apresenta um diagrama esquematico onde estao representados os compo-
nentes do equipamento. Ha uma fonte que alimenta o eletroima gerando assim o campo
estatico Hpe e um circuito formado pela fonte de corrente, voltimetro e sensor Hall, para
medida do valor deste campo. Um gerador de fungoes alimenta as bobinas de gradiente
e envia um sinal para o amplificador Lock-In para que, durante uma medida, as fases do
amplificador e do sistema permanecam iguais. O Lock-In também controla a fonte do

eletroima, mede o sinal enviado pelo piezoelétrico e faz a comunicacao do sistema com o
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computador, onde os dados sao armazenados. Devido a sua alta sensibilidade, o sistema
¢ montado numa camara anti-vibragao com isolamento acustico, evitando algum tipo de

ruido ou interferéncia.

Lock-In

T Fonte de
Sensor corrente ‘ \ Fidike

Hall

Voltimetro 4| - |

Gerador

Figura 13: Diagrama esquematico do AGFM.

A curva de histerese obtida no AGFM para sistemas que apresentam o EB é represen-
tada na figura[I4] onde o eixo vertical é a magnetizacao, a qual é proporcional ao sinal de
tensao do piezoelétrico e o horizontal é o valor de campo DC aplicado. A partir da figura
podemos definir: o campo de EB (Hgg) e o campo coercivo (Hc), usando os valores dos
dois pontos onde a curva corta o eixo horizontal, e que serao chamados de campo coercivo

1 (He) e campo coercivo 2 (Heg).
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el — |Hel
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Figura 14: Curva de histerese de um sistema que apresenta EB.

2.2 Tratamento Térmico

O fenomeno de EB pode aparecer em amostras como-feitas, onde exista contato
atomico entre a interface AF/FM. Mas, em alguns sistemas, é preciso que o efeito seja oti-
mizado, ou seja, os momentos magnéticos na interface precisam ser orientados. Isso se da
de algumas maneiras, como por exemplo: fabricacao das amostras com campo magnético
aplicado, submissao a um campo extremamente alto, irradiacao com ion leves e trata-
mento térmico. Neste trabalho foram usadas as duas ultimas técnicas mencionadas. A

irradiagao ionica sera descrita na proxima segao.

Os tratamentos térmicos foram realizados em forno resistivo, onde as amostras sao ex-
postas a temperatura de 210°C e aplicando-se um campo magnético. O sistema, conforme
a figura (15| consiste em uma haste que possui em sua ponta um porta-amostra e uma
resisténcia elétrica, que é alimentada por um controlador de poténcia linear. Conectado a
este controlador e préximo a haste, é colocado um sensor de temperatura do tipo PT100®,
no qual é programada a temperatura de tratamento térmico, com um erro de £ 2°C. Este
aparato é protegido por um tubo de quartzo, que esta conectado a uma bomba de vacuo
turbomolecular. Para evitar a oxidacao das amostras durante o tratamento, precisa-se de
um vacuo de aproximadamente 4x 1078 mbar. Todo este sistema entdo é colocado entre

as bobinas de um eletroima, responsavel por um campo de aproximadamente 2,1 kOe.
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Figura 15: Diagrama esquemaético do forno resistivo.

2.3 Irradiacao de Tons

Como ja dito na secao anterior, a irradiagao ionica na presenga de um campo magnético
(no plano das amostras) é outro método utilizado para iniciar o efeito de EB. Neste tra-
balho, todas as amostras foram irradiadas com He™ no acelerador linear de 500 kV HVEE

(High Voltage Enginnering Europe) do LII.

Diferentes fluéncias foram utilizadas, onde fluéncia se entende como o nimero total

de ions incidentes por unidade de area.

No acelerador, gases sao injetados da fonte para gerar os ifons. Devido as impurezas
que podemos encontrar dentro da camara, os ions desejados precisam ser selecionados.
Isso acontece por meio de um eletroima que deflexiona o feixe, separando ions de massas
diferentes em fungao da carga/massa dos mesmos. A partir dai, os {ons passam através de
um sistema de eletrodos cilindricos coaxiais, onde sao acelerados, formando assim feixes
com energias que podem ser selecionadas entre 10 e 450 keV. O equipamento utilizado
possui baixa divergéncia do feixe de ions e uma fonte de alta tensao com excelente esta-

bilidade.

A camara de irradiacdo, conforme diagrama esquemético mostrado na figura [16]
contém imas permanentes de Nd-B-Fe de alta remanéncia e estabilidade, responséaveis

pelo campo magnético de aproximadamente 5,5 kOe. Este campo nao é suficiente para
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deflexionar o feixe ionico de forma significativa.

Feixe de ions

Amostra

Figura 16: Esquema da camara de irradiagao ionica.
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3 Amostras

Neste capitulo serao apresentadas as amostras estudadas nesta dissertacao: um histérico
do sistema IrMn/SL/Co (SL se entende por spacer layer, ou, camada espagadora), a mo-
tivacao para inser¢ao de um material FM como SL, o método de fabricagao dos filmes e

sua caracterizagao estrutural.

As amostras foram fabricadas por C. Deranlot e F. Petroff na Unité Mixte de Physique
CNRS/Thales, em Orsay, Franga. As medidas de caracterizagao estrutural foram feitas
no Laboratério de Altas Pressoes da UFRGS utilizando difratometria de raios-X nas

amostras como-feitas.

3.1 Histodrico

Os sistemas IrMn/Co ou IrMn/CoFe sdo muito utilizados na industria de dispositivos
magnetoeletronicos, pois, além de apresentarem o fenémeno exchange bias, o IrMn tem
propriedades bem interessantes para o efeito, como boa resisténcia a corrosao, alto valor
do campo de EB, alta temperatura de bloqueio (temperatura na qual o EB nao é mais
observado) e baixa espessura critica (poucas camadas de material sdo necessérias para o

efeito ser observado)®?.

Como ja mencionado na introdugao, no LAM foram feitos muitos trabalhos utilizando
este sistema, dando énfase para tricamadas com uma camada espacadora entre os ma-
teriais AF e FM, visto que a interacao interfacial leva ao EB. No trabalho de mestrado
de Sabrina Nicolodi de Oliveira® foram estudadas amostras de IrMn/Cu/Co, onde a
espessura do cobre (tc,) era variada. As medidas de magnetizacao [figura [17] mostraram
uma rapida diminuicao de Hgp conforme o aumento de t¢, e, a partir de t¢,=1,5nm,
nao foi observado acoplamento magnético entre IrMn e Co. Isso porque abaixo dessa
espessura, ainda nao ha uma camada completamente preenchida de Cu, havendo assim
pequenas regioes de contato (pinholes), responséaveis pelo acoplamento entre os momen-

tos magnéticos das camadas de IrMn e Co. Como consequéncia de tal dissertacao foram
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Figura 17: Hgp em fungao de tcuﬂ'&ﬁl@[

Em seu trabalho de doutoradoﬂsl, foram estudados outros dois sistemas com diferentes
camadas espacadoras: IrMn/Al,O3/Co, sendo a alumina um material isolante e néo-
magnético; e IrMn/Cr/Co, sendo que o cromo é um material AF com anisotropia fraca.
Para a série com espacador de alumina foi observada uma diminuicao do acoplamento entre
o IrMn e Co com o aumento da espessura da alumina, sendo uma supressao abrupta, com
comprimento de decaimento pelo menos quatro vezes menor que os valores ja observados
[figura e esse comportamento se deve a rapida diminuicao no nimero de pinholes na

area de contato.
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Figura 18: Hgp em funcao de 75A1203ﬂgﬂ

J& para a série com espacador de cromo, foi observado um comportamento oscilatorio
de Hgp com o aumento da espessura de Cr [figura|19], onde existe um minimo local. Este
comportamento poderia ser atribuido as interacoes entre os elementos que compoem o

sistema (Ir, Mn, Cr e Co) bem como & rugosidade, entre outros.
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Figura 19: Hgp em funcao de tcr[SJ.

Outro trabalho realizado numa colaboragao entre o LAM e o LII, foi o de Deise
Schafer que analisou o exchange bias em filmes de IrMn/Co e IrMn/Cu/Co, de acordo
com a corrente e a fluéncia utilizadas durante a irradiacao ionica com fons de He. Outros
ions foram irradiados com o objetivo de estudar os efeitos provocados nos filmes. Através
da irradiacao foi obtido um aumento do Hgg de acordo com a fluéncia, sendo este mais
rapido nas amostras sem espacador, visto que ha mais pontos de contato entre o FM e
o AF. Variando-se a corrente, nao se observou uma modificacdo no Hgg para a amostra
com espagador, mas para a sem espagador ha um valor médximo em 300nA/cm?. Isto é
explicado pelo fato de que, quanto maior a corrente utilizada, maior o recozimento dentro

do sistemas, diminuindo o niimero de defeitos formados, fazendo com que o EB diminua.

Outro resultado interessante do trabalho foi o aumento observado do Hgg das amos-
tras irradiadas em comparagao com as amostras tratadas termicamente, ou seja, a irra-
diacao ionica apresentou-se como sendo mais eficiente, obtendo estados antes inacessiveis
pelo tratamento térmico. Para a amostra com espacador obteve-se um aumento de 30%

e para a sem espacador, o aumento é de 50%.

3.2 Motivacao

A motivacao para o estudo realizado neste trabalho é descobrir qual a influéncia
de usar um material FM como espagador em sistemas do tipo AF/FM, onde o material
espagador (Fe) é mais magneticamente macio que o material ferromagnético (Co). Existem
alguns trabalhos na literatura que investigam a interacao entre IrMn e Fe, como citado
anteriormente na introducgao, mas nesta se¢ao sera dada maior atencao aqueles que estao

correlacionados com o estudo realizado neste trabalho.
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Zhang et alt

estudaram sistemas do tipo MgO/Fe(15nm) /IrMn(¢1\, nm), onde iy,
é a espessura da camada AF, analisando os valores de Hgg em funcao de ty,. Observaram
que em tv, <4nm é dificil estabelecer o EB devido a fraca anisotropia do AF. Os spins
AF na interface invertem com os spins FM, por causa do forte acoplamento de troca,
e contribuem para o aumento da anisotropia rodavel do FM. Assim que t1\, aumenta,
alguns spins AF comegam a ficar presos, iniciando o EB. Como este é um efeito de
interface, o nimero total de spins presos e rodaveis atinge a saturagao num certo valor
de timn. Acima deste valor, a quantidade de spins AF presos se torna maior que a de

rodaveis.

[12]7 onde sao estudados os efeitos da in-

Outro trabalho importante é o de Ali et al
sercao de diferentes materiais, que sdo chamados ”impurezas”, em bicamadas de Co/IrMn,
tanto na interface quanto dentro do bulk AF. Dependendo do material ou da posicao da

impureza, é observado a supressao ou o aumento do EB.
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Figura 20: Dependéncia de Hgp (circulos pretos) e Ho (quadrados vermelhos) em fungao da
quantidade de impureza inserida § na interface Co/ IrMni2.

Como ja era esperado, impurezas nao-magnéticas, a medida que ficam mais espessas,
diminuem o Hgp até a total supressao, quando nao hd mais contato atomico entre as

camadas FM e AF. Mas para impurezas magnéticas o resultado é surpreendente. O
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esperado era que, com o aumento de material FM, o EB diminuisse, visto que é conhecida

B350 onde 6 Mg e tpy sdo a magnetizacio de

da literatura a expressao Hgp ~ 1/Mgtpy
saturacao e a espessura totais da camada FM, respectivamente. Mas as amostras com
impurezas de Fe, Ni e Permalloy (Py), apresentam um grande aumento no valor de EB,
com um pico na espessura aproximada 1-2 A. Para o Fe hd um aumento 72%, enquanto
para o Py é de 34% e pro Ni, 29%, comparado com a amostra sem impureza [ﬁgura. Os
autores concluem que esse aumento do EB ¢ devido ao aumento da desordem magnética
(interface magnética se torna heterogénea) através da indugao de interagoes de troca mais

fortes.

3.3 Fabricacao das Amostras

As amostras foram feitas pela técnica de desbastamento ionico, ou sputtering, que
é um método de deposicao muito usado na fabricacao de filmes finos, pois permite que
possamos fazer diversas combinacoes de elementos a taxas variadas. Essa técnica consiste
em ejetar material de uma superficie (alvo do elemento a ser depositado) através de
colisoes (entre 5 e 10keV) em cascata provocadas pelo bombardeamento de particulas,

geralmente ions de argonio, neste alvo, podendo assim ejetar atomos do material.

Para que o processo de desbaste ionico ocorra, o sistema deve estar contido em uma
camara de vacuo, que atinja a menor pressao possivel (pressao de base) e depois parcial-
mente preenchida pelo argonio até atingir a pressao de deposigao. Aplica-se uma diferenca
de potencial entre dois eletrodos: o alvo negativo (catodo) e o suporte com o substrato,
que serd positivo (anodo), dispostos em oposigao dentro da camara. Deste modo, hé o
inicio do processo de ionizacao do géas e ao consequente desencadeamento do processo de
formacao do plasma, que deve se manter estavel e auto-sustentado. Os ions positivos
do argonio sao atraidos para o alvo, possibilitando a ejecao dos atomos do elemento a
ser depositado, por transferéncia de energia cinética (colisoes eldsticas). FEsses atomos
serao adsorvidos pelo substrato, formando o filme fino. Esse tipo de configuracao para
a deposicao é conhecida como DC sputtering, usada para alvos condutores e nao sendo
indicada para alvos nao condutores ou de baixa condutividade. Para tal, é usada uma
modificacao do processo, conhecida como RF (rddio frequéncia) sputtering, no qual é apli-
cado um sinal alternado de alta frequéncia, que pode variar entre 0,5 e 30 MHz. Este
ciclo é dividido em duas etapas, uma onde os elétrons do plasma sao atraidos para o alvo
com a finalidade de evitar o acimulo de cargas, e outra onde o potencial acelera os fons,

provocando choques e possiveis ejecoes. Nesta outra configuracao, hd um aumento na
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taxa de deposicao.

Na deposicao dos filmes, ainda pode-se utilizar o chamado magnetron sputtering,
aplicavel a ambos os tipos DC e RF. Essa técnica consiste em colocar imas permanentes
num arranjo circular abaixo do alvo. Desta forma os elétrons separados dos ions nao sao
atraidos para o filme, ficando confinados no campo magnético dos imas. Como a colisao
eletronica entre os elétrons dos atomos do gas e os livres aumenta o ntimero de fons,

aumenta também a taxa de deposicao.

Para este trabalho foram fabricadas seis amostras, representadas na figura [21], de-
positadas sobre substrato de silicio (100) oxidado termicamente e sua estrutura bésica
consiste em: Si-Si0y/Ta(5nm)/Ru(15nm)/IrMn(7 nm)/Fe(tg. nm)/Co(5 nm)/Ru(3 nm),
onde tg, = 0; 0,25; 0,5; 0,75; 1 e 1,5 nm.

As camadas de Ta e Ru, depositadas sobre o Si, servem como semente garantindo que
haja formagao da textura (111) da camada de IrMn, aderéncia e rugosidade do filme. A

camada superior de Ru é usada para proteger o filme, evitando sua oxidagao.

Ru (3 nm)
Co (5 nm)
Fe (X nm)
IrMn (7 nm)
Ru (15 nm)
Ta (5 nm)

$i-8i0,

Figura 21: Amostras estudadas.

As multicamadas foram produzidas utilizando-se o magnetron sputtering RF, onde
a pressao de base na camara foi de 5x10~® mbar, e as pressoes de deposicao foram de

1x10~2mbar para o IrMn e de 2,5x 1073 mbar para Ru, Ta, Co e Fe.

3.4 Caracterizacao Estrutural

A andlise da estrutura cristalina e da interface dos filmes foram feitas utilizando-se a
técnica de difragao de raios-X, que é uma das principais técnicas de caracterizagao micro-
estrutural de materiais cristalinos. Os raios-X sao ondas eletromagnéticas que possuem
frequéncias da ordem de 10 Hz até 10'® Hz, e por terem frequéncias muito altas, seus

comprimentos de onda sao pequenos, da ordem de 0,1 nm, ou seja, da mesma ordem de
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grandeza das distancias interplanares dos materiais cristalinos, tornando o material em
uma rede de difracao para os raios incidentes. Se o material apresenta dtomos arranja-
dos de maneira sistematica, como em uma estrutura cristalina, é possivel verificar que as
relacoes de fase entre os espalhamentos tornam-se periddicas e que a difragdo pode ser
observada em varios angulos. Tal fenomeno depende de alguns fatores, como a diferenca
de caminho percorrida pelos raios-X e o comprimento de onda da radiacao incidente. Esta

condicao ¢é expressa pela Lei de BragglE’1J

2dsenf = n\ (3.1)

onde d ¢é a distancia interplanar, 6 é o angulo de incidéncia dos raios-X em relacao ao

plano do filme, A é o comprimento da onda incidente e n é um niimero inteiro positivo.

As medidas foram realizadas no difratometro do Laboratério de Altas Pressoes do IF-
UFRGS na configuracao # — 20 utilizando radiacao K, do Cu (A=1,5418 A). A figura
mostra as medidas de DRX para todas as espessuras da camada espacadora de Fe no sis-
tema estudado, e a partir desta pode-se determinar o tipo de estrutura cristalina formada
nos filmes. Os valores de angulo onde sao localizados os picos foram comparados com

dados extraidos do Internacional Center for Diffraction Data (ICDD).

Sao identificados os seguintes picos: Ru (100) em 20=38,36°; Ta (110) em 20=38,50°;
IrMn (111) em 26=41,32°; Ru (002) em 20=42,17°; Co (111) em 20=43,74°; e Ru (101) em
20=44,02°. Nao foi identificado o pico referente ao ferro inserido, e isso é provavelmente

devido a pouca quantidade de material.

Comparando as medidas, nota-se que o pico do IrMn nao muda, garantindo que em
todas as amostras o material AF apresenta a textura (111). Entretanto o pico de Co (111)
vai desaparecendo a medida que tg, aumenta, indicando que, com a insercao de Fe na
interface, o Co muda de orientacao, perdendo o padrao registrado pelo IrMn. Entretanto,
ha o surgimento de um pico em aproximadamente 260=40,76°, que infelizmente nao pode

ser identificado com a base de dados utilizada.
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Figura 22: Difragao de raios-X para o sistema IrMn/Fe(tp.)/Co no estado como-feita.
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4 Resultados e Discussoes

Neste capitulo serao apresentados os principais resultados deste trabalho. A analise
parte do estudo sistematico do comportamento magnético dos sistemas, onde cada amostra
foi submetida a tratamento térmico ou irradiacao ionica. Inicialmente sera apresentado

um breve resumo do sistema e dos tratamentos post-situ realizados.

Como descrito na secao [3.3] as amostras estudadas apresentam a estrutura basica do
tipo IrMn/Fe(tg.)/Co; com tg, = 0; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00 e 1,50nm; em diferentes esta-
dos de preparacao: como-feitas, tratadas termicamente e submetidas a irradiacao ionica.
O tratamento térmico foi realizado a 210°C durante 15min, com campo magnético de
2,1kOe aplicado. Os parametros utilizados durante o tratamento sao resultado de um
estudo feito em nosso grupo em sistemas de IrMn/ CoP2 onde se verificou que tratamen-
tos térmicos de curta duragao e temperatura relativamente baixa, conseguem iniciar o
efeito de EB sem modificar as propriedades estruturais dos filmes. As irradiacoes ionicas
foram feitas com ifons de He, com energia 40 keV e campo magnético aplicado de 5,5 kOe,
nas seguintes fluéncias: 5x10%3, 1x10M, 5x 10, 1x10%, 5x 10 e 1x10¢{fons/cm?. Fo-
ram utilizados dois valores diferentes de corrente, 100nA /cm? para as quatro primeiras
fluéncias e 200nA /cm? para as duas tltimas. De acordo com o estudo realizado por
Schaferl%l, a corrente s6 influencia no valor de Hgp acima de 300nA/cm?. As medidas
de caracterizacao magnética foram feitas no AGFM a temperatura ambiente, com um
campo magnético aplicado de no maximo 1500 Oe, suficiente para a saturacao. As amos-
tras foram submetidas a diferentes direcoes de aplicacao do campo magnético, obtendo-se
uma curva de histerese para cada diregao. Desta forma define-se o sentido do EB (eixo
facil de magnetizacdo) como sendo aquele que estd a 90° da curva cujo deslocamento é
nulo (eixo dificil). Neste trabalho, apenas as curvas referentes as diregoes de facil e dificil
magnetizagao serao apresentadas, algumas na secao [4.1) e as demais no apéndice. De cada
curva de histerese obtém-se os valores Hgg, Hc, Hci € Hes, de acordo com o que ja foi
mencionado na segao figura [14]. Em todos os graficos aqui apresentados, as linhas

sao guias para os olhos.
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Os resultados serao apresentados da seguinte maneira: na secao serao mostradas
e discutidas algumas medidas de magnetizacao para amostras tratadas termicamente e
submetidas a irradiagao ionica; na secao estarao os resultados do campo de exchange
bias em funcao da espessura da camada espacadora de Fe para todas as amostras; na
secao serd feita uma analise da coercividade, afim de compreender melhor que spins
sofrem os efeitos dos tratamentos; na segdo [4.4] serdo mostrados os perfis do EB em
funcao das fluéncias de irradiacao utilizadas e na secao [4.5| serao feitas discussoes acerca

dos resultados obtidos.

4.1 Medidas de Magnetizacao

Nesta se¢ao encontram-se alguns graficos com medidas de magnetizagao referentes as
amostras submetidas a tratamento térmico ou irradiacao ionica. Os graficos apresentam
apenas o eixo facil de magnetizacao para cada amostra. Resultados contendo ambos
eixos facil e dificil estao no apéndice deste trabalho, divididos por amostra, a fim de
uma melhor visualizagao dos efeitos gerados em cada sistema. E importante observar que
ambos os tratamentos foram realizados com campo magnético aplicado na direcao do eixo
de facil de magnetizacao, em todas em as amostras. Como o efeito apresenta anisotropia
com relagao ao sentido de evolucao do campo externo aplicado nas medidas e os eixos
magnéticos preferenciais da amostra, as curvas de histerese nao apresentam simetria par,
ou seja, medidas feitas com 180° de diferenca no plano apresentarao curvas em lados
opostos com relagao a origem do eixo de campo (exceto para o eixo dificil). Aqui serao

mostradas apenas uma de cada destas curvas.
Amostras tratadas termicamente

A figura [23] apresenta as curvas de magnetizacao das amostras como-feitas e subme-
tidas a tratamento térmico, para todas as espessuras de camada intersticial de Fe (tg).
Percebe-se que as amostras como-feitas ja apresentam um pequeno deslocamento do cen-
tro da curva de histerese, ou seja, mesmo sem nenhum tipo de tratamento, o efeito de
EB ja é perceptivel. Isto pode ser explicado pelo fato da deposicao dos sistemas ter sido
feita por magnetron sputtering, onde o campo magnético dos imas permanentes pode ter
induzido, mesmo que fracamente, o EB durante a fabricacao das amostras. Além de baixo

valor do Hgg, as amostras como-feitas também apresentam alta coercividade.

E interessante notar o formato das curvas como-feitas, que é caracteristico de siste-

mas do tipo AF/FM, pois durante a deposigao o padrao aleatério de dominios AF fica
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53, 54]

registrado na camada FM . Também pode-se dizer que a insercao da camada de Fe

nao muda significativamente a forma da curva de histerese.

Apéds o tratamento térmico, com um campo magnético externo de 2,1kOe, as curvas
de histerese magnética apresentam um formato bem diferente, com o eixo facil bem defi-
nido (na dire¢ao do campo externo aplicado), alto valor de Hgp e baixa coercividade, o
que significa que os parametros do EB foram ativados. Nesta nova configuracao pode-se
observar que existe uma significativa dependéncia do comportamento magnético com as
espessuras da camada de Fe. Também hé um eixo dificil definido, mostrando que EB
depende do angulo em que o campo magnético é aplicado durante a medida de mag-
netizacao. Para uma melhor visualizagao desta dependéncia, ver graficos por amostra
no apéndice deste trabalho. Posteriormente sera feita uma analise destes resultados em
funcao da espessura da camada espacadora de Fe, mas ja se pode observar na figura que

em tr.=0,50 nm tem-se o maior EB encontrado, Hgg ~330 Oe.
Amostras irradiadas com He™

As curvas de histerese das amostras submetidas a irradiacdo ionica, com campo
magnético externo de 5,5kOe, sao apresentadas na figura E importante observar
a escala usada, sendo neste caso menor que na figura anterior, mas necesséaria para a vi-
sualizacao de todas as curvas. As diversas fluéncias utilizadas estao indicadas na legenda.
De acordo com a referida figura pode-se notar que para os baixos valores de fluéncia as
curvas ja apresentam um eixo facil definido, um evidente EB, mas ainda coercividade re-
lativamente alta. Para as demais fluéncias, as curvas ja se assemelham bastante com as da
amostra tratada termicamente, sendo esta comparacao melhor de ser notada nos gréaficos
do apéndice. Pode-se também observar que, de forma similar ao tratamento térmico, a
estrutura inicial de fases desaparece. Aqui também ha um ponto de maior valor de Hgp
em tp,=0,50nm. A andlise do EB em funcao do espessura da camada de Fe sera feita na

préxima segdo, e em fungdo da fluéncia utilizada na segao [4.4]
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tpe= 1,00 nm tpe= 1,50 nm
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Figura 23: Curvas de histerese para as amostras de IrMn/Fe(tg.)/Co, como-feitas e submetidas
a tratamento térmico, na direcdo de facil magnetizacdo. A curva preta representa a amostra
como-feita e a curva vermelha a amostra tratada termicamente.
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Figura 24: Curvas de histerese para as amostras de IrMn/Fe(tg.)/Co, submetidas a irradiagao
ionica em diversas fluéncias, na direcao de facil magnetizagao. Relagao cor da curva-fluéncia:
Preto - 5x10'3, Vermelho - 1x10™, Verde - 5x10', Azul - 1x10'®, Ciano - 5x10 e Magenta
- 1x10% fons/cm?.
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4.2 Evolucao de Hgg em funcao de tg,

Os resultados apresentados na secao anterior mostram que existe uma variagao no
deslocamento e na forma das curvas de histerese com relacao a espessura da camada
de Fe nas amostras tratadas post-situ. Nesta secao vamos analisar alguns parametros,
os quais consideramos importantes para o entendimento do fenomeno, com o objetivo
de gerar um mapa de evolucao e desta forma facilitar a interpretacao do efeito. Serao
mostrados novos graficos, construidos a partir da andlise das curvas de histerese, com o
intuito de analisar o perfil de comportamento do fenomeno com a inser¢ao de um material
FM na interface IrMn/Co, bem como uma comparacao com diferentes tipos de materiais
espacadores. Na sequéncia desta secao, serao apresentados graficos do tipo Hgg versus
tre, Hc versus tg. (considerando os chamados Hgy e Hes), para os tratamentos térmicos

e as irradiagoes.
Amostras tratadas termicamente

A figura apresenta valores de Hgg e Hc em funcao da espessura da camada

espacadora de Fe.

300 4 &
H EB =

250 .

200 / il

150 + -

Hp » H. (Oe)

100 -

50 - . .
‘ §\§ E\CI

\ I I ¥ I ¥
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50
Espessura Fe (nm)

Figura 25: Dependéncia de Hgp e Hc das amostras tratadas termicamente em funcao da espes-
sura da camada de Fe.
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E possivel observar um aumento do EB para as menores espessuras, passando por
uma espessura com valor de EB maximo e na sequéncia um decaimento para as maiores
espessuras. Comparando as espessuras tp.=0nm e tp,=0,50 nm, nota-se um aumento no
valor de Hgp de aproximadamente 100%. A coercividade apresenta uma pequena variacao

tendendo a um valor constante com o aumento da espessura da camada de Fe.

Uma maneira de se entender a importancia destes resultados esta em compara-los com
aqueles obtidos quando os espacadores nao sao ferromagnéticos. A figura apresenta
a evolucao dos valores de Hgp para os diferentes materiais da camada espacadora estu-
dados no LAM, como ja comentado na segao Aqui devemos levar em consideracao
que o sistema estudado nesta dissertacao apresenta variacao na quantidade do material
ferromagnético, o que ird influir no valor do deslocamento em campo. Isto sera discutido

malis tarde.
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Figura 26: Comparacao entre as camadas espagadoras Fe, Culs B @ﬂ, crl e AIQO?,EI no sistema
IrMn/Co.

Amostras irradiadas com He™t

O tratamento de dados aqui é similar ao feito para os resultados das medidas de mag-
netizacao para as amostras recozidas. Neste caso, foram obtidos os parametros para cada
uma das seis amostras e para cada uma das fluéncias. Este procedimento permite analisar

as variacoes dos parametros Hgg e He, buscando padrdes nas modificagoes. A figura
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apresenta a curva de Hgg e He em funcao de tg, para as amostras submetidas a irradiacao
ionica em seis fluéncias diferentes. Como pode ser observado, existe um comportamento
padrao para todos os sistemas, independente das fluéncias. Um aumento do Hgg para as
primeiras amostras, com relagao ao padrao tgp.=0nm, atingindo um maximo de exchange
em tp,=0,5nm, e depois o deslocamento em campo decresce lentamente. Em alguns casos

a variacao ¢ significativa.

350 T ' T T T . T T T T T ¥ T
3004 i
250 4 4
)
o
= 2004 .
3
T
150 - I
1004 =
| n 1 L | n 1 M | 1 1 " |
I | ) 1 I I I
125 i
100 4 ; / _ : = ]
T R,
] . = _/-"/’.H\MM L T\ -
o 75 ;7”\ Ne *
S _ . T
S 1 e ' i P — —
T s ¥y : I~ e
] e :
25 : .
] L | L I L | L I ¥ I ¥ )
000 025 050 075 1,00 125 1,50

Espessura Fe (nm)

Figura 27: Dependéncia de Hgp e Hc das amostras irradiadas em funcao da espessura da camada
de Fe, para as diversas fluéncias utilizadas. Relacdo cor da curva-fluéncia: Preto - 5x10'3,
Vermelho - 1x10, Verde - 5x10'*, Azul - 1x10'%, Ciano - 5x10' e Magenta - 1x10'¢ fons/cm?.
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4.3 Comportamento da Coercividade

Similar ao que ocorre com o campo de exchange bias, o campo coercivo das amos-
tras apresenta evolucoes, tanto no tratamento térmico quanto para os tratamentos de
irradiagao ionica.

A figura [25| mostra a dependéncia da coercividade para as amostras tratadas termica-

mente. Pode-se notar que existe uma tendéncia de redugao do H¢ e, excetuando o ponto

em tp,=0,75nm, o sistema tende a um mesmo valor para espessuras maiores.

As amostras irradiadas apresentam um comportamento de Hc que depende tanto
das fluéncias quanto das espessuras [figura . Em algumas destas fluéncias, como por
exemplo 5x 10" fons/cm?, o sistema apresenta um aumento inicial e depois vai reduzindo,
sem mostrar uma tendeéncia clara de estabilizacao, como ocorre nos sistemas tratados

termicamente.

Uma outra forma de tentar entender o que ocorre com o sistema estd em analisar o
comportamento dos campos coercivos Hoy e Heo. Estas informagoes servem para identi-
ficar as contribuicoes de diferentes graos para o Hgg. As figuras 28 e 9] apresentam as

evolugoes de Hpo1 e Heg para as amostras tratadas termicamente e para as submetidas a

irradiacoes.
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Figura 28: Dependéncia de Hci e Hoo das amostras tratadas termicamente em funcgao da
espessura da camada de Fe.



4.3 Comportamento da Coercividade

41

He,. He, (Oe)

He,. He, (Oc)

He, . He, (Oc)

Figura 29: Dependéncia de Hgyp e Heo das amostras
camada de Fe, para as diversas fluéncias utilizadas.
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Figura 30: Dependéncia de Hci e Hoo em fungao do tipo de tratamento utilizado, para as
espessuras da camada espagadora de Fe.
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4.4 Dependéncia de Hgg em funcao da fluéncia

A figura [31] apresenta os valores de Hgg em funcao da fluéncia utilizada na irradiacao.
Com excecao da fluéncia mais baixa, todas as demais mantiveram o mesmo padrao de
comportamento, concordando com o resultado obtido no tratamento térmico, sendo a
fluéncia 1x 10 fons/cm? a que mais se assemelha em termos de valores. Na dissertacio
de mestrado de Schafer®! a autora conseguiu, através de irradiacao ionica, chegar a
valores de Hgg que nao conseguira com o tratamento térmico, ou seja, o uso de feixe
de ions se apresentou mais eficiente na ativacao do fenomeno EB, como ja mencionado
na segao deste trabalho. Para as amostras com espacador FM o resultado nao foi o
mesmo, e apesar da irradiacao chegar a altos valores de Hgg, este tipo de tratamento nao

se mostrou mais eficiente que o térmico.
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Figura 31: Dependéncia do Hgp em funcao da fluéncia utilizada durante a irradiagao ionica.



4.5 Discussoes 44

4.5 Discussoes

Os resultados apresentados neste trabalho mostraram que a inser¢cao de uma material
ferromagnético, neste caso Fe, na interface IrMn/Co, gera comportamentos magnéticos
distintos daqueles observados no sistema original. A proposta de fabricacao, ou seja, a
disposicao de crescimento das camadas no filme, conduz a uma preservacao da estrutura
da camada de IrMn e, consequentemente, para todos os filmes estudados esta camada
devera ter as mesmas caracteristicas fisicas. Isto leva a supor que o que estd variando
sao as interacoes entre o material antiferromagnético e o ferromagnético, sendo este agora

composto por duas espécies.

Inicialmente, iremos discutir a importancia da espessura da camada de ferro para
o efeito do EB. Nota-se que, independente do tipo de tratamento, existe um aumento
significativo no valor do campo de deslocamento. Este comportamento ocorre desde as
espessuras mais finas da camada de Fe, sendo este méximo, aproximadamente 100%, para
a espessura tp.=0,50nm. Para as demais espessuras o comportamento se da de forma
diferente e é observado um decaimento. Esse comportamento similar ja foi observado por
Ali et al™ comentado na se¢io , onde o aumento, seguido por um decaimento, ocorre
para espessuras de Fe bem menores que as estudadas neste trabalho. O diferencial esta
na ordem de deposicao das camadas na amostra. No caso de Ali et al, a camada de Co
é top-pinned, ou seja, é crescida antes do material AF, no caso IrMn, fazendo com que
o IrMn cresca com a mesma estrutura magnética do Co, mas ainda apresentado a sua
propria estrutura cristalina. Quando ha insercao de Fe na interface, ambas estruturas
podem mudar. Logo, os sistemas Co/IrMn e Co/Fe/IrMn vao apresentar o material
AF com estruturas diferentes, devido a constituicao da amostra e a ordem de deposicao
das camadas. No trabalho aqui apresentado, foi escolhido uma camada FM bottom-pinned
para que o IrMn tivesse sempre as mesmas estruturas magnética e cristalina no cresciment,
sendo esta ultima na direcao (111) das camadas semente de Ta e Ru, confirmada nos
resultados obtidos para difragdo de raios-X, na se¢ao 3.4 As proporgoes dos materiais
utilizados nesta semente foram resultados de um estudo feito por C. Deranlot e F. Petroff

para que o IrMn apresentasse uma melhor estrutura afim de se obter o maior valor de EB.

Um dos objetivos deste trabalho é buscar explicacoes para o aumento do campo
de deslocamento no caso de baixas espessuras de Fe. Inicialmente podemos fazer uma
comparacgao com trabalhos ja realizados, onde sao observadas evolugoes diferenciadas em

23]

relagdo ao tipo de tratamento. No caso de amostras de IrMn/Co*”, as modificagoes

geradas pelo tratamento térmico apresentam efeitos de EB bastante inferiores aqueles
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cujas irradiagoes conseguiram obter valores maximos. No nosso caso os maiores valores
de Hgp das amostras irradiadas sao comparaveis aos do tratamento térmico. O que
coloca em pé de igualdade estes dois tipos de transformacao post-situ. Este resultado
pode servir como ponto de partida para o entendimento da interacao fon-matéria neste

tipo de estrutura.

A coercividade da amostra pode servir como um importante parametro para o en-
tendimento do comportamento magnético e, em especial, do campo de deslocamento.
Podemos relacionar as caracteristicas das curvas de histerese magnética, em especial os

valores de Hoy e Hoo, com o tipo de grao que sofre a rotagao:

H¢q: associado a rotagao dos sitios magnéticos fracamente ligados com o antiferromag-
neto, com relagao ao Hco. Estas sao as primeiras contribui¢oes dos momentos na
direcao do campo externo aplicado, chamada de curva de ida. Nota-se que o valor

de Hgp € o limite para Hgg;

Hco: associado a rotagao dos sitios magnéticos fortemente ligados com o antiferromag-
neto. Sao as particulas que sofrem as primeiras rotagoes quando o campo externo é

diminuido (curva de volta).

Para o caso das amostras tratadas termicamente [figura , podemos observar que
existe uma variacao do Hgs mais expressiva que do Hgy. De acordo com o que foi referido
acima, isto significa que, com o aumento da espessura da camada intersticial de Fe, o
nimero de contribuicoes dos sitios magnéticos com interacao forte também aumenta,
e consequentemente o deslocamento é maior. Quando analisamos o comportamento dos
campos Coercivos para as espessuras maiores que tr,=0,50 nm, vemos que a reducao destes

valores é aproximadamente proporcional, ou seja, o Hgg decresce acompanhando H¢y e
Heo.

A analise dos campos coercivos Hg; e Hoo para as amostras irradiadas vai informar
sobre os efeitos das modificagoes causadas pela interagao do ion no sistema. Podemos
observar que nas figuras ) e ), as interagoes sao pouco dependentes da quantidade
de material na interface, o que significa que o estado dos sistemas sao similares. Uma
possivel interpretacao é que nesta situacao o efeito é devido as modificagoes na parte
massiva do antiferromagneto. Com o aumento da fluéncia os efeitos devido a quantidade
de material na interface ficam mais evidentes. Para a fluéncia de 1x10' fons/cm?, temos
o maior campo de deslocamento, mas como podemos observar na figura ), isto se deve

principalmente ao fato de que os sitios magnéticos que antes tinham uma interacao fraca
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com o AF comecam a interagir mais fortemente. Para fluéncias mais altas, tanto os sitios
magnéticos com interagoes fracas e fortes comecam a apresentar comportamentos mais

macios ("doces”).

Quando observamos os efeitos das fluéncias para cada uma das amostras individu-
almente, na figura percebemos que a insercao do Fe na interface conduz a diferen-
tes evolugoes dependentes das espessuras da camada intersticial. Nesta figura, do lado
esquerdo da linha tracejada, foram colocados os valores de Hq; e Heo observados nas
amostras tratadas termicamente. E possivel ver que os tratamentos térmicos apresentam
valores de Hcp e Hee bem mais préoximos um do outro do que os obtidos via irradiacao
ionica. Ou seja, os mecanismos responsaveis pelo surgimento do campo de deslocamento
sao diferentes, embora os valores de Hgpg sejam iguais. A figura ), para a fluéncia

2

1x10% fons/cm?; apresenta um claro exemplo desta constatacao, comparado com trata-

mento térmico. Abaixo é construida uma tabela para um melhor entendimento.

Amostra com tg,=0,5nm
Tratamento Hci | He | Ho | Hep
Térmico 346 | 311 | 17 | 329
Fluéncia 1x10' fons/cm? | 375 | 279 | 47 | 327

E importante, agora, tentar entender quais mecanismos sao responsaveis pelo com-
portamento do exchange bias. E conhecido da literatura que, a medida que aumenta a

B350 de acordo com a equacio , e isso se

espessura do material FM, diminui o Hgg
da pelo fato de que o fenomeno EB é devido a interface entre um material FM e um
AF. A medida que o volume do ferromagneto aumenta, ha uma competicao de anisotro-
pias, onde a magnetocristalina vai prevalecer, ”escondendo” a unidirecional de exchange.
Com base nesta equacao do Hgg, foi simulado um ajuste usando os seguintes valores:
Ms_co=1400 emu/cm?®, Mg_p,=1700 emu/cm?, tc,=4nm e tr.=0; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00 e
1,50 nm.

De acordo com a figura podemos perceber que o tratamento térmico segue a
tendéncia do ajuste realizado, com uma pequena discrepancia no angulo de decaimento.
J& as curvas para as diversas fluéncias de irradiacao seguem bem o comportamento do
ajuste, com excecao da fluéncia mais baixa, que apresenta pouca semelhanca. Neste caso,
pode-se dizer que este valor de fluéncia é suficiente para ativar o exchange bias, mas nao
tao eficientemente. Enfim, o decaimento no valor de Hgp inversamente proporcional a es-

pessura total dos materiais ferromagnéticos ¢ a explicagao para a queda do efeito a partir
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Figura 32: Comparacao entre as curvas obtidas experimentalmente e o ajuste, para Hgp em
funcao de tg.. Os pontos em estrela indicam o tratamento térmico, e a linha cheia o seu ajuste.
As curvas coloridas indicam a irradiacao ionica, e as linhas pontilhadas coloridas os seus ajustes.
Relacdo cor-fluéncia: Preto - 5x10, Vermelho - 1x10, Verde - 5x10™, Azul - 1x10%, Ciano
- 5x10% e Magenta - 1x 1016 fons/cm?.

de tg, >0,50nm. Desta andlise, juntamente com o que foi discutido anteriormente, vemos
que a reducao do campo de exchange bias, para espessuras maiores que tg,=0,5nm, é de-
corrente da soma de dois fatores: aumento da espessura e redugao dos campos coercivos

Hcy e Hoo, ambos da camada ferromagnética.

O resultado mais surpreendente é o aumento observado para as menores espessuras de
Fe, e neste ponto, com os resultados experimentais obtidos durante este trabalho, podemos
fazer algumas suposicoes para explicar tal comportamento. Entre as possiveis explicagoes
estao: o surgimento de novos acoplamentos na interface, onde estes teriam uma interagao
de troca mais intensa do que o IrMn/Co como, por exemplo, a fase IrMnFe, a qual seria
antiferromagnética, ou até mesmo FeMn. Outra hipdtese diz respeito a compensacao da
interface, visto que esta possui spins nao-compensados (graos), que se comportam como
um mono-dominio, e cujas propriedades sao diferentes do FM e do AF e, por interagao de
troca podem se comportar como um ou como outro. Estes graos sao divididos em grupos,

dependendo do comportamento apresentado, onde uma parcela sao responsaveis pelo EB.
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Quando h& a insercao de espacador, no caso Fe, para as pequenas espessuras, tg,=0,25
e 0,5nm, por ser pouco material, ainda nao ha a formacao de uma camada completa,
formando ilhas. Estas estariam se acoplando com graos AF na interface e, apesar de
serem ferromagnéticas, nao apresentariam o comportamento tipico deste ordenamento
e sim do ordenamento antiferromagnético dos graos, provocando assim um aumento na
magnetizagao liquida da amostra e, por conseguinte, um aumento do exchange bias. Com
o aumento da espessura, a ordem ferromagnética da camada espacadora seria estabelecida,

apresentando o comportamento tipico descrito nos pardgrafos anteriores.
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5 Conclusoes

Nesta dissertacao foi estudado o comportamento magnético do sistema IrMn/Co, que
apresenta o fenomeno exchange bias, quando hé a insercao de uma camada de material
ferromagnético como espacador na interface, com o objetivo de melhor entender os me-

canismos que levam ao efeito, visto que este é devido a interagao de contato entre as

camadas FM e AF.

As amostras foram depositadas via magnetron sputtering e, para haver a ativacao do
EB, foram submetidas a dois tipos de tratamento diferentes: térmico ou irradiacao com
fons de He™ em diversas fluéncias, ambos na presenca de campo magnético para que se
defina a diregao do campo de EB. A caracterizagao magnética foi realizada via AGFM,
onde foram obtidas curvas de magnetizacao das amostras como-feitas e submetidas aos
tratamentos. A partir destes resultados, pode-se analisar a intensidade do efeito de EB

no sistema IrMn/Co, em fungao da espessura da camada espagadora de Fe.

Foram realizadas medidas de caracterizacao estrutural nas amostras como-feitas, via
difracao de raios-x, onde foi observado que, para todas as espessuras da camada de Fe, o
IrMn (111) esta presente, sendo este importante para o efeito do EB. Entretanto, nota-se

uma modificagao na orientacao do Co, sendo esta causada pela insercao de Fe na interface.

As medidas de magnetizacao mostraram que as amostras como-feitas apresentam alta
coercividade, formas similares nos eixos facil e dificil de magnetizacao, e o efeito de EB,
mesmo sendo este fraco. Apds o tratamento térmico, o eixo facil aparece bem definido,
indicando que o fenémeno é dependente do angulo do campo magnético aplicado durante
a medida. As curvas de histerese apresentam alto valor de Hgp e baixa coercividade
para todas as espessuras de Fe. Referente as irradiagoes ionicas, as fluéncias estudadas se
mostram eficazes na ativacao do efeito, embora as amostras irradiadas com as fluéncias
mais baixas ainda apresentem coercividade relativamente alta e baixo campo de EB. Para

as maiores fluéncias o comportamento é semelhante ao observado no tratamento térmico.

Neste trabalho, os resultados obtidos para o tratamento térmico mostraram que, ao
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inserir um espacador magnético de Fe no sistema estudado, tem-se um aumento no valor
de Hgp até tg. =0,50 nm, sendo este aumento em torno de 100%. Acima desta espessura,
a medida que a quantidade de Fe depositado é aumentada, tem-se uma diminuicao do
EB. Dentro deste contexto, podem-se comparar os diferentes materiais ja utilizados como
camada espacadora, como, por exemplo, alguns trabalhos realizados no LAM, onde é
observado que materiais nao-magnéticos podem diminuir ou até mesmo suprimir o efeito

de EB.

As amostras submetidas a irradiagao ionica também apresentaram o mesmo com-
portamento, confirmando os resultados obtidos com o recozimento, sendo que, entre as
fluéncias usadas, a de valor 1x10'° fons/cm? foi identificada como sendo a étima para o
sistema IrMn/Fe/Co, apresentando valores de Hgp proximos ao do tratamento térmico.
Este é um ponto que deve ser observado, sistemas de IrMn/Co e de IrMn/Cu/Co, quando
submetidos a irradiacao com feixe de fons, conseguem chegar a valores de Hgg que o
tratamento térmico nao conseguia, ou seja, a irradiacao ionica se apresentava mais eficaz.
Nos sistemas deste trabalho, essa caracteristica nao se observa, sendo os valores obtidos
na irradiacao semelhantes ou piores, dependendo da fluéncia utilizada, aos obtidos com

tratamento térmico.

Foi feita uma analise detalhada no comportamento da coercividade para todas as
amostras, onde os parametros Hg; e Heo se mostraram importantes para determinarmos
quais tipos de graos interfaciais estao sendo modificados de acordo com cada tipo de tra-
tamento realizado. Os resultados indicam que, embora o tratamento térmico e uma dada
fluéncia de irradiacao apresentem valores maximos similares para campo de deslocamento
na amostra com tg,=0,5 nm, os mecanismos responsaveis pelo EB sao diferentes para cada

um deles.

O padrao de comportamento observado para Hgg em funcao da camada de Fe pode
ser explicado dividindo-o em dois intervalos, de tg, =0nm a 0,5nm, no qual é observado
o aumento de Hgg, e tg, >0,5nm, no qual é observado o decaimento. Para o aumento ha
algumas hipoteses. Entre elas, pode-se dizer que as camadas mais finas, até tg, =0,5nm,
se comportam como spins AF nao-compensados, provocando o aumento do Hgg. Outra
hipdtese esta na formacao de novos materiais interfacias, que apresentam um acoplamento
mais forte. Ja as camadas com espessuras acima de tp,=0,50 nm apresentam ordem fer-
romagnética e, assim, o Hgg se comporta de forma tipica, diminuindo com o aumento
do FM. Como estas sao hipoteses especulativas, se faz necessario um trabalho de pes-

quisa avangado, utilizando outras técnicas experimentais para uma melhor compreensao
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da interacao interfacial destes sistemas. Assim, como perspectivas futuras, podemos citar:
medidas de Ressonancia Ferromagnética (Ferromagnetic Resonance - FMR), importante
para o estudo das anisotropias, em especial a rodavel; fabricacao de novas amostras com
espessuras de Fe maiores, bem como uma contendo apenas IrMn/Fe; simulagoes compu-

tacionais, baseadas em modelos fenomenolégicos; entre outras.
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APENDICE A - Curvas de Histerese

Neste apéndice serao apresentados todas as curvas de histerese obtidas durante este
trabalho. Os resultados estao organizados por amostra e em cada se¢ao se encontram os
resultados das medidas das amostras como-feitas, tratadas termicamente e irradiadas com

diversas fluéncias.

As figuras mostram o eixo dificil (curva preta) e o eixo facil (curva vermelha) de

magnetizagao. Os tratamentos estao indicados em cada gréfico.
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Figura 33: Curvas de histerese da amostra sem espacador.



A.2 IrMn/Fey25/Co
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Figura 34: Curvas de histerese da amostra com espacador de Fe=0.25nm.



A.3 IrMn/Fey50/Co
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Figura 35: Curvas de histerese da amostra com espacador de Fe=0.50 nm.
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A.4 IrMn/Fey75/Co
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Figura 36: Curvas de histerese da amostra com espacador de Fe=0.75nm.
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A.5 IrMn/Fe; o/Co
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Figura 37: Curvas de histerese da amostra com espacador de Fe=1.00 nm..
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A.6 IrMn/Fe; 5/Co
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Figura 38: Curvas de histerese da amostra com espacador de Fe=1.50 nm.
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