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dominios e das rotacdes dos momentos magnéticos. Neste caso, a energia livre do sistema

pode ser escrita como [132]:

E,,= G + %j(— foM H, cos,, + K cos® 6, , = u,M ;hsen®,, ) (3.27)

Seguindo um processo de minimizac¢do da energia livre com relagao aos angulos 0; e

0, e em relacdo ao parametro u, a permeabilidade transversal g, pode ser calculada. No caso

em que as paredes de dominios sdo livres a magnetizagcdo transversal ocorre principalmente
através do movimento destas, de forma que o processo de rotagdo dos momentos magnéticos
pode ser desconsiderado. Neste caso, mantendo 6, =6, = §, = constante € minimizando a
energia livre em relacdo a u, a susceptibilidade transversal, devido simplesmente ao

movimento das paredes de dominios, foi calculada [131, 132]:

4u,M; H;
_ 2001 sen@, = 2Ho 5(1 OJ. (3.28)

If,dw dh, ﬁ - H12<

Na expressdo acima, § € o pardmetro de amortecimento dos movimentos das paredes
de dominios e Hx € o campo de anisotropia. A curva (a) da figura 3.8 mostra o
comportamento da susceptibilidade transversal segundo equagdo (3.28). A susceptibilidade
transversal associada aos movimentos das paredes é mdxima quando o campo externo é nulo e
decresce com o crescimento deste, tornando-se nula quando seu valor atinge o valor do campo
de anisotropia transversal. Acima deste valor a magnetizacdo ocorre somente via rotagcdes dos
momentos e a susceptibilidade transversal deixa ter contribuicdo devido a movimento de

paredes de dominios.

Figura 3.8 - Curvas de histerese
e de susceptibilidade transversal
calculadas, baseada num modelo
estatico, para o caso do condutor
ferromagnético plano e com
estrutura de dominios periddica
descrito na figura 3.6. Figura
extraida da referéncia [6]
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No caso em que as paredes sdo completamente fixas (u = 0), a susceptibilidade
transversal pode ser calculada minimizando a energia livre em relacdo a 0; e a 0,. Entretanto,
como demonstrado na referéncia [134] € mais facil utilizar a solucao da equacdo de Landau-

Lifshitz linear, equagdo (3.24), no limite quase estatico (@ = 0 ), neste caso:

mxH o —hxM;,=0. (3.29)
. .. ~ ~ 1 OE
Como os campos efetivos nos dominios sdo dados por H :__87’ 0 campo
’ Hy i

efetivo, definido pela férmula (3.24), pode ser reescrito como:

- - . . H -
H, =H,tHgsen6é +h +M—Km1’2y é,. (3.30)

S
Usando a seguinte condigdo, nﬁi-IVIO,. =0, da equacdo (3.29) obtém-se que

m,, =m,, =x,,h ,deforma que a seguinte formula para a susceptibilidade transversal pode

Y

ser obtida [131]:

M cos’ 6,
H,cos@,—H, cos26,

Kiror = (3.31)

A curva (b) da figura 3.8 mostra o comportamento da susceptibilidade transversal,
devido somente as rotacdes dos momentos magnéticos, segundo a férmula (3.31). Neste caso
a susceptibilidade transversal exibe singularidades em Hy = = Hg, quando o campo de
anisotropia transversal é completamente compensado pelo campo externo e a magnetizagao
completamente livre para girar em qualquer direcao.

Num experimento de MI se o campo externo e a corrente sio aplicados na dire¢do da
anisotropia, entdo o campo alternado serd perpendicular a direcao das paredes de dominios e
ndo podera atuar sobre elas. Neste caso, a magnetizacdo transversal ocorre apenas através de
rotacdes dos momentos magnéticos e a susceptibilidade transversal, calculada a partir das
equagoes (3.29) e (3.30), pode ser escrita como [132]:

X = M [1_(M0/Ms)(H0/HK)]
“He o [-(H0/HY)]

) (3.32)

onde M, =2M qu/d é a magnetizagdo dc. A dependéncia da susceptibilidade transversal
rotacional com o campo € mostrada pela curva (c) na figura 3.8. Quando Hy> Hy e a amostra
esta saturada, ¥,,, =2M /(H,+ H).

Num regime de freqiiéncias médias (da ordem dos MHz) o modelo estético, para

descrever adequadamente o comportamento da MI, deve ser modificado, de forma que os
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efeitos do amortecimento dos movimentos das paredes de dominios sejam considerados. Uma
estimativa da influéncia da freqiiéncia sobre a MI variando pode ser calculada variando o
pardmetro de amortecimento 3 na equagdo (3.28). Fazendo isso, foi demonstrado que com o
crescimento da freqiiéncia a forma de curva de M1, quando a anisotropia € transversal ao eixo
da amostra, evolui continuamente de uma estrutura com um tnico pico em Hy = 0, para uma
com dois picos, simetricamente localizados em Hy = £ Hx [131]. Outros autores optaram por
descrever o amortecimento usando uma for¢a de atrito viscosa que cresce exponencialmente
com a velocidade [132]. Neste caso, os autores obtiveram a seguinte expressdo para a

dependéncia da susceptibilidade transversal com a freqiiéncia da corrente alternada:

Xo
-t

Xiaw = (3.33)

Na equacdo acima 7 representa o tempo de relaxacdo fenomenoldgico e foi usada
como parametro de ajuste pelos autores.

Panina e Mohri usaram uma aproximacdo de meio efetivo para calcularem a
permeabilidade circular de um fio magnético amorfo, com uma estrutura de dominios
circulares e periddicos [125]. Estes autores obtiveram a mesma equacgao (3.33), porém, com o

tempo de relaxacdo 7 =by,/p, sendo que, a constante b depende apenas do didmetro do fio e

da estrutura de dominios.

3.3.4 Modelos dindmicos

Em freqiiéncias altas apenas as rotacdes dos momentos magnéticos sdo responsaveis
pela magnetizacdo transversal. Neste caso, o procedimento utilizado na teoria da FMR €
adequado para resolver as equagdes de Maxwell e Landau-Lifshitz. Na teoria da FMR as
equacoes lineares (3.18) e (3.23) sdo as equagdes basicas a serem solucionadas, e estas podem
ser utilizadas no caso da MI sob uma aproximacdo de baixo sinal (baixas amplitudes da
corrente de sonda). Neste regime tanto a relaxacdo ferromagnética quanto o efeito
giromagnético devem ser considerados para uma descri¢do mais precisa da MI. A relaxacdo
ferromagnética, descrita pelo dltimo termo na equacgdo (3.23), produz um amortecimento das
rotacdes dos momentos e determina a profundidade de penetracdo minima para um

ferromagneto [133]. O efeito giromagnético, relacionado a inércia dos momentos magnéticos,
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€ descrito pelo termo no lado esquerdo da equagdo (3.24). Ele gera o movimento de
precessao, caracteristico da magnetizacdo em freqiiéncias altas.

Em uma publicacio de 1995, Kraus mostrou que se as interagdes de troca entre
momentos magnéticos adjacentes no interior de um material ferromagnético sao desprezadas,
entdo a equacdo de Landau-Lifshitz linear, equacdo (3.24), representa uma relacdao do tipo
m= ;?ﬁ , entre as componentes oscilantes da magnetiza¢ao e do campo magnético, sendo ¥ o
tensor susceptibilidade local [133]. A substituicdo desta relagdo na equacgdo (3.18) resulta
numa equagdo diferencial parcial para h de dificil solucdo, uma vez que, em materiais
ferromagnéticos reais } deve ser uma fungdo complexa das coordenadas da posicao.

No entanto, para obter uma solug¢do simplificada, Kraus considerou um filme plano

infinito com uma estrutura magnética simples, livre de dominios € com anisotropia uniaxial

no plano. Além disso, ele assumiu a condi¢do de que o campo externo H,, a magnetizagdo

estdtica M , € 0 campo de anisotropia H ¢ sdo co-planares e paralelos ao plano do filme. Sob

estas consideragcdes, a susceptibilidade tensorial pode ser considerada constante dentro do
volume da amostra e uma férmula para a susceptibilidade transversal efetiva pode ser
calculada usando as técnicas matematicas da teoria da FMR [133]:
B M cos® 8,(Q+M g +H, cos’ y)

(Q+H, cos2p)(Q+ M, + H, cos’ w)—(@! y)’

X, (3.34)

Onde Q=H,cosb, +i0{£ sendo o angulo de equilibrio definido pela equacao

H ,sen6, —%HKsenZW =0.

A susceptibilidade transversal, neste caso, mostra um comportamento tipico da

ressonAncia ferromagnética, com o madximo na parte imagindria ¥, e a troca de sinal da parte
real y, ocorrendo simultaneamente no campo de ressondncia [ 147], determinado pela
condicdo de ressonancia, conforme definida pela teoria da FMR:

)

(—j =(H,cos8, + H, cos2y)(H,cosf, + M, + H, cos’ y) . (3.35)
/4

Quando ocorre a ressonancia a profundidade de penetragdo J atinge seu valor maximo
e a razao da GMI também é maxima. Kraus mostrou que o maximo teérico da impedancia
normalizada Z/R4. € independente da freqii€éncia e que sua magnitude, em freqiiéncias da

ordem de MHz € muito maior do que os valore observados experimentalmente [148].
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A figura 3.9 mostra os espectros de freqiiéncia de ressonincia contra o campo
magnético externo, normalizado com relacdo ao campo de anisotropia, calculados por Kraus
usando a equacdo (3.35) e parametros fisicos tipicos de ligas amorfas com baixa
magnetostric¢do. A figura mostra que abaixo de 100 MHz a condicdo de ressondncia €
satisfeita somente se Hy ~ Hk e se o campo de anisotropia é perfeitamente perpendicular a
direcdo do campo externo. Pequenos desvios na dire¢do do eixo facil jogam a freqii€ncia de
ressonancia para valores mais altos, reduzindo a razao da MI em freqii€ncias baixas.

A aproximagdo eletromagnética foi usada por varios autores no célculo de modelos
tedricos para MI. Por exemplo, Usov e co-autores e Makhnovskiy e co-autores usaram este
método para investigar o comportamento da MI em fios amorfos com diferentes tipos de
anisotropia [149, 150]. Além disso, Usov e co-autores também aplicaram o método no estudo
de fios compostos consistindo de um carogo interno ndo magnético e uma casca externa
axialmente magnetizada [151]. J4 a MI de um filme bi-camada com anisotropia na dire¢dao
obliqua, um caso andlogo ao de um fio com anisotropia helicoidal, foi descrita numa

publicacdo de 1998 por Makhnovskiy e co-autores [152].

1200
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Figura 3.9 — Dependéncia angular da freqiiéncia de ressonancia para o caso de um condutor ferromagnético
plano com anisotropia uniaxial, conforme calculado por Kraus com base no modelo eletromagnético para GMI
[148].

O modelo eletromagnético descrito acima qualitativamente descreve bem as

caracteristicas basicas da MI e pode explicar muitos resultados experimentais. Entretanto,
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existem alguns aspectos que nio sdo explicados por este modelo e exigem um tratamento
tedrico mais rigoroso, que considere a influéncia do acoplamento de troca sobre a MI. Um
modelo mais realistico da MI requer a adicdo de um termo de troca na equagdo (3.21), que
define o campo efetivo no interior de uma amostra. Quando um termo de troca é adicionado
ao campo efetivo, as equagdes da Landau-Lifshitz e de Maxwell, ndo podem ser separadas e

devem ser resolvidas simultaneamente. Neste caso, as solucdes destas equacdes levam a uma

sistema de seis equagdes diferenciais parciais para as componentes dos vetores m e h
(magnetizacdo e campo AC respectivamente).

O efeito da condutividade de troca € gerado pela conexdo entre o efeito skin e a
interacdo de troca. Como dentro da profundidade de penetragdo magnética a componente ac
da magnetiza¢do decresce do seu valor na superficie para zero no interior da amostra, a
magnetizacao nao serd homogenia e a energia de troca crescerd. Desta forma, a interacdo de
troca enfraquece o efeito skin e aumenta a profundidade de penetracdo magnética. Ou seja, as
nao uniformidades do campo ac excitam ondas de spin com comprimentos de onda da ordem
da profundidade de penetragdo magnética, as quais aumentam a dissipacdo de energia via
correntes de Foucault. As ondas de spin devem ser interpretadas como um aparente aumento
da resistividade de materiais ferromagnéticos [133].

Os modelos para MI que levam em conta efeitos de condutividade de troca, sdo
formalmente equivalentes aqueles para teoria da FMR em metais. A principal diferenca entre
um experimento de MI e um de FMR é que no dltimo as amostras sdo completamente
saturadas, enquanto no primeiro esta consideracdo nao necessita ser verdadeira. Por isso, uma
teoria para MI é mais complicada do que para FMR. Além disso, a condi¢ao de sinal baixo,
completamente satisfeita em experimentos de FMR com poténcias baixas, pode ser facilmente
violada numa medida de MIL.

Kraus investigou a MI em um filme com anisotropia no plano. Pela solu¢ao simultanea

das equagdes (3.18) e (3.23) e obteve a seguinte equacdo secular [133]:
2
1
M (Q, + Mg+ H,cos’y + (1 —5502k2j (Q, +Mg+H, cos’y) _(Qj =0. (3.38)
v

Na equagdo acima Q, = Q +2Ak”/ u,M ;. Quando o termo de troca é desprezado (A =
0) a equagdo (3.38) se reduz a equacdo quadratica

%50218 =1+X,,, (3.39)

Onde X . € uma componente da susceptibilidade.



67

Conforme demonstrou Kraus, a impedancia Z é um tensor bidimensional e diagonal

nas coordenadas (X, y’, z’) de forma que a impedancia para um angulo £ qualquer é dada por:
— 2 2
Z=Z,sen"f+Z_cos” [. (3.40)
onde Z,. € a componente ndo magnética da impedancia, definida pela equagdo (3.3),

Z=R, %cot(%), com k = ko. Uma férmula analitica para a componente longitudinal Z .,

pode ser obtida a partir das condi¢cdes de contorno para momentos magnéticos superficiais

livres (K = 0). Se a interac@o de troca € desprezada a formula para Z .. € a dada pela equagio

(3.8) com k =k, /1+ X, -

Utilizando um tratamento andlogo, Menard e co-autores investigaram a MI em fios
isotrépicos (Hyx = 0) [142]. Estes autores derivaram uma expressdo para a impedancia
superficial Z; a partir de condi¢des de contorno para momentos superficiais livres. Quando a
interacdo de troca € desprezada a férmula para Z se reduz a férmula cléssica (3.10),

ka J ,(ka . . -

Z = —L) Segundo estes autores, quando o efeito skin € forte a curvatura superficial

2 J,(ka)
pode ser desprezada e a solucao para uma geometria plana pode ser usada.

No caso de um fio anisotrépico, o tensor 7 é diagonal, com ¢ gy =2y € 4 =2y

correspondendo, respectivamente, a um modo de propagacdo nao magnético, associado a ko, €

a uma superposicdo dos modos magnéticos. A impedéancia superficial ¢ foi calculada em

coordenadas cilindricas, (r, 0, z), através de uma rotacdo de (x, y’, z’) de um angulo 6y em

torno de x, neste caso, o tensor impedancia superficial encontrado é:

s L h,
5—7[92 —C EJ (3.41)

onde L é o comprimento e [ € o comprimento do contorno da secao transversal do condutor.
Se a componente longitudinal do campo magnético alternado, A, , for nula, a impedancia
superficial é:

Z,=Z,sen’6,+Z,, cos’ 6, (3.42)

Que é equivalente a férmula (3.40). E importante enfatizar aqui que (3,.42) é apenas

uma férmula aproximada para Z;, que € vélida sob a condi¢io de que |Z0 Z M| <<1, uma vez

que se 6, # 0 entdo ser i, # 0, mesmo se o campo alternado for aplicado ao longo do eixo z.

Neste caso h, foi calculado assumindo a condicdo de que fora do condutor a solu¢do do



68

problema € dada por uma combinacdo de ondas eletromagnéticas cilindricas. Para preencher
esta condicdo quando r — oo, os comprimentos de onda ao longo do eixo z devem ser
considerados, o que resulta em h, #0 . Desta maneira, a férmula encontrada para a

impedancia superficial foi:

1422, +/(1=2yZ,))* = (Z, - Z,, ) sen*28),
- 2(Z,cos’ 6, +Z, sen’ 6,0

, (3.43)

N

onde Z e Zy foram calculados sob a condi¢do de momentos magnéticos superficiais livres.

3.4 Teoria da susceptibilidade transversal segundo Spinu

Diferentes experimentos foram criados para investigar a dindmica em sistemas
magnéticos, entre estes, as técnicas baseadas no estudo da resposta magnética a uma
perturbacdo periddica, tais como medidas de susceptibilidade transversal (ST), FMR, estdo
entre os mais sensiveis, e sdo frequentemente utilizadas para a determinacdo de parametros
intrinsecos como, por exemplo, a anisotropia uniaxial ou a anisotropia unidirecional.

Por ouro lado, da expressdo classica para impedancia de um condutor magnético a
componente real e a componente imagindria da permeabilidade transversal podem ser obtidas
e expressas como fungdes das componentes real e imagindria da impedancia. Utilizando as
medidas de R e X de um experimento de MI os espectros em freqii€éncia das componentes da
permeabilidade transversal podem ser diretamente obtidos. Este € o ponto mais importante
referente a utilizacdo da MI na caracterizacdo de amostras magnéticas. Estes espectros dao
informacdes sobre o processo de magnetizacio dominante em determinada regido de
freqiiéncias numa determinada configuracio magnética, ou em outras palavras, sobre a
dindmica da magnetiza¢do de uma determinada amostra.

Por outro lado, quando os efeitos da FMR s@o dominantes a relacdo de dispersao de
uma amostra (fr vs. H) pode ser diretamente obtida dos espectros em freqiiéncia de R e X,
conforme discutido e mostrado no capitulo 3. Uma expressao para a relagdo de dispersao no
caso de um sistema com acoplamento de troca € obtida, seguindo a descri¢do de Smit-Beljers,
pode ser obtido em termos das derivadas em segunda ordem da densidade de energia em

relac@o aos angulos de equilibrio das magnetiza¢des das camadas magnéticas.
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Desde que a correlacdo direta da MI com a ST em FM macios j4 foi estabelecida e
considerando que experimentos de MI sdo usualmente realizados na faixa dos MHz um
modelo para ST dependente de f é essencial para uma correta interpretacdo dos dados
experimentais de MI.

No que diz respeito aos modelos tedricos para ST, a maioria deles assume que a
magnetizacio pode atingir um estado de equilibrio a qualquer instante, independentemente da
freqiiéncia do campo magnético (modelo estitico). Em sistemas reais, entretanto, a dindmica
da magnetizacdo estd diretamente associada a dissipacdo de energia, que depende de um
atraso da resposta magnética em relagdo ao campo de excitacdo, de maneira que, determinar a
dependéncia da ST com a freqiiéncia torna-se crucial na descri¢do de medidas experimentais.

Spinu e colaboradores [14] desenvolveram um método para investigar a ST baseados
no comportamento dinamico da magnetiza¢ao sob a acdo de um campo alternado aplicado
perpendicularmente a direcdo de um campo estatico. Como na teoria da FMR [140] o ponto
inicial deste método € a equacao do movimento de Landau-Lifshitz. A sua principal vantagem
¢ determinar uma férmula para ST a partir de uma expressao para a densidade de energia livre

do sistema.

As mudancas na posicdo do vetor magnetizacdo M sdo governadas pela equacio de

Landau-Lifshitz que pode ser escrita como [3]:

dM .= a = (o
My MxH) -y LM xMxH), 3.48
=y xH) -y (M xH) (3.48)

onde ¥ = |7/G|/(1+0!2), com J, a razdo giromagnética e o a constante fenomenoldgica de
amortecimento de Gilbert.

Seguindo um procedimento similar ao utilizado em problemas de FMR [153] baseado

na solu¢do do sistema ndo homogéneo de equagdes lineares sobre os desvios do vetor

magnetiza¢do o tensor susceptibilidade dindmica em coordenadas esféricas, %,,,, definido
por dn = ;{rg(pﬁac , foi calculado [14]:
. 0 0 0
Xeop =3 — [7/2(1+a'2)>< 0 Eaa/senzﬁM —E,,/send,,
W -0 +ioA®
0 —E,/senb, E,
0 0 O
+iMa 0 o 1], (3.51)
0 -1

onde
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W\/Ha VEaE —EL, (3.52)
€
E
Ao=2LE, +—2 | (3.53)
M sen”6,,

Eeo, Ego, Eop sd0 as derivadas em segunda ordem da energia livre na posi¢do de
equilibrio, (O, @m), onde a energia ¢ minima. As equagdes (3.52) e (3.53) determinam a
freqii€ncia de ressonancia e a largura da linha de absor¢ao ressonante, respectivamente.

A susceptibilidade em coordenadas cartesianas, ¥, ., pode ser obtido pela aplicagdo

da transformagdo y = T X1 » onde T € a matriz da transformag@o linear dos vetores

unitarios de coordenadas cartesianas para coordenadas esféricas, definida como:

sen@,, cosp, sen, seng, cosb,
T =|cos@, cosp, cosb, senp, —senb, |. (3.55)
—seng,, cos @,, 0
Assumindo que um campo estitico € aplicado na direcdo z os termos diagonais de

.. S0 as duas susceptibilidades transversais ¥, e ¥, e asusceptibilidade paralela y_..

As componentes (real e imagindria) da susceptibilidade na dire¢do x foram calculadas como

[14]:

1
Re = I+ a’ )@ — @ )(——cos® @, cos” 8, +
E, +E
% sen2@,, cos8,, + E  sen’@,,) + ayM @’ Aw
2senb,,
X (sen’@,, +cos’ @, cos’ ,,)], (3.59)
fm(g,,) - s et Aox(— 29+
m = a”)Awx cos’® ¢,, cos
Py v sen eM Pu

+ E6¢’ 2 2 2
———sen2@,, cos8,, + E,sen @, )+ oM (@, — @)
sen@,,

X (sen’@,, +cos” @,, cos> 6,,)], (3.60)
onde m; e A sdo dadas pelas equagdes (3.52) e (3.53).

Como discutido acima a dependéncia da freqiiéncia de ressondncia com o campo

aplicado € determinada pela férmula (3.52), o, = M\/ 1+ \/ E E o0 qu, , onde Egg,
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Egp, Eop s@0 as derivadas em segunda ordem da energia livre na posi¢do de equilibrio, (Oum,
¢m). Por exemplo, no caso de um sistema com anisotropia uniaxial a densidade de energia

livre pode ser escrita como:
E=-K, (i, -M)+H, M. (3.62)

Onde K € a constante de anisotropia, i, ¢ o vetor unitdrio na dire¢cdo do eixo fécil,

M € o vetor magnetizacdo e H . € 0 campo estdtico aplicado.
Em coordenadas esféricas i, = (sen@ cos@,,send sen®, ,cosf, ) ,
M = (Msen 6,, cos @,, ,Msen 6,sen @, ,cos 8,), onde (8,,0,) ¢ (8,,0,)sio os
angulos polar e azimutal referentes a direcdo do eixo de anisotropia e do vetor magnetiz¢ao.
Se o campo externo € considerado ao longo do eixo Oz, ou seja, H . =(0,0,H,), aenergia
pode ser escrita como:
E =—K (sen, cos @, senb,, cos@,, +senb,sen,senb, sen®,, +cos, cosb, )’
—H, M cosé,,. (3.63)

As derivadas segundas da expressdo acima, em relacdo aos angulos de equilibrio da

magnetizagao, sao:

E,, =K ,[2hcos8,, +2co0s2(8,, — O, )], (3.64)

E,, =2K, cos(6, — 0Oy )sent, senOy (3.65)
e

Ey, =E, =0, (3.66)

onde h=H, M /2K, .

Substituindo as equacdes (3.64)-(3.66) na equacgao (3.52) a expressado para a relacdo de
dispersdo do sistema € obtida. Assim por comparagdo entre os dados experimentais com o0s
tedricos, a anisotropia de troca, ou qualquer outra anisotropia introduzida na expressdao da
energia livre, pode ser inferida.

A figura 3.10, por exemplo, mostra a relacdo de dispersdo calculada para o caso de
uma amostra com anisotropia uniaxial. Os parametros utilizados foram Mg = 780 emu/cm3, H,
= 20 Oe e tpy =30nm. O angulo 0 é formado entre o campo aplicado e a direcdo da

anisotropia.
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Figura 3.10 — Dependéncia angular da relagdo de dispersdo para o caso de uma amostra com anisotropia uniaxial
(Hu =20 Oe). 6 € o angulo entre a dire¢do do campo aplicado e a dire¢do da anisotropia uniaxial. Essas relacoes
foram calculadas com o software desenvolvido pelo Professor Julian Geshev do IF da UFRGS. Este programa
obtém os angulos de equilibrio da magnetiza¢do, calcula as derivadas em segunda ordem em relag@o a estes
angulos e calcula a relag@o de dispersdo. A magnetizacdo de saturag@o,
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4  Procedimentos experimentais

Neste capitulo os métodos empregados na produgdo e caracterizagdo das amostras
estudadas serdo descritos.

Dois conjuntos de amostras foram produzidos. O primeiro deles, compostos por
multicamadas de filmes finos de NisgOsy e Nig;Fej9 , foi produzido no Laboratério de
Magnetismo e Materiais Magnéticos (LMMM) da Universidade Federal de Santa Maria,
enquanto que o segundo, composto por multicamadas de Nig;Fe;9 e FesoMns, foi produzido
no Rio de Janeiro, utilizando o sistemas de deposicdo do Centro Brasileiro de Pesquisas
Fisicas (CBPF).

A caracterizagdo estrutural das amostras foi efetuada através da andlise de medidas de
difracdo de raios-x a altos angulos, a caracterizacdo magnética estatica através de medidas de
magnetizacdo, enquanto que o comportamento dindmico foi estudado via medidas de
magnetoimpedancia na faixa de freqiiéncias das microondas. Todas as medidas experimentais

apresentadas neste trabalho foram obtidas utilizando a infra-estrutura disponivel no LMMM.

4.1 Producao das amostras

Num experimento de MI longitudinal, ou seja, quando o campo externo € aplicado
paralelamente a direcdo da corrente de sonda, a permeabilidade transversal (em relagdo a
direcdo da corrente) e sua resposta a acdo do campo externo determinam o comportamento da
impedancia. Em uma amostra ferromagnética macia a anisotropia resultante do processo de
producdo € geralmente uniaxial, ou seja, numa mesma dire¢do a energia necessdria para a
saturacao ser atingida independe do sentido de aplicagdo do campo externo. Isso significa que,
tanto uma curva de magnetizacdo quanto uma de MI em fun¢do do campo aplicado serd
simétrica em relacdo a H = 0. Assim, era necessdrio que de alguma forma as amostras a serem
produzidas apresentassem uma anisotropia unidirecional, ou seja, que numa mesma dire¢do a
resposta magnética do material a acdo de um campo externo dependesse do sentido de
aplicacdo do campo.

Duas possibilidades pareciam Obvias. A anisotropia unidirecional poderia ser

produzida artificialmente em uma amostra FM macia, pela aplicacdo de um campo de bias.
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Alternativamente um sistema com anisotropia unidirecional intrinseca, sensivel a MI poderia
ser desenvolvido.

A primeira opcdo exigia a construcdo de um aparato experimental especifico, para a
aplicacdo de um campo de bias, que deveria ser utilizado em conjunto com o sistema de
medidas de impedancia, procedimento que envolveria tempo e recursos ndo disponiveis na
época.

A idéia levada adiante foi utilizar o efeito exchange bias para produzir as curvas de MI
deslocadas. No entanto bicamadas com interface FM-AF geralmente sdo formadas por filmes
com espessuras de dezenas de nandmetros. Entretanto a MI depende da profundidade de
penetracdo dos campos eletromagnéticos, a qual em materiais ferromagnéticos macios € da
ordem de 100 nm, impossibilitando as medidas de MI em bicamadas.

Para contornar esta impossibilidade foram construidas multicamadas com exchange
bias. Obviamente, a existéncia de um sistema de deposicdo de filmes finos, via desbaste
16nico, no LMMM, sustentava esta possibilidade.

O préximo passo, entdo, foi definir a composi¢do das amostras. Apds longa consulta
na literatura opcdo foi pela producdo de multicamadas de NiO/NiFe e NiO/amorfo,
intercaladas sobre um substrato de vidro coberto por uma fina camada de Ta. A opgdo pelo
NiO se justifica principalmente por dois fatores: a disponibilidade de p6 de NiO (99 % puro) e
a baixa temperatura de Néel exibida por esse 6xido, o que permite que a anisotropia de troca
atue sobre uma camada ferromagnética colocada em contato com este mesmo em temperatura
ambiente. A escolha do Nig;Fej9 como filme ferromagnético também € facil de entender. O
permalloy é uma liga de alta permeabilidade, com baixissima coercividade, com
magnetizacdo de saturacdo relativamente alta e exaustivamente estudada. Ja a utilizacdo de
substratos de vidro se deve, meramente, a questdes de cunho econdmico. No entanto, diversos
sistemas produzidos no LMMM, tais como jungdes tinel € mesmo multicamadas de outras
ligas, apresentaram o comportamento magnético esperado, ou no minimo similar, aquele
descrito na literatura, referente a sistemas similares crescidos sob silicio.

A seguir serd apresentada uma descri¢do do sistema de deposi¢ao existente no LMMM
e utilizado na producao das multicamadas de NiO/NiFe, do sistema de produgdo de alvos, do
forno utilizado para a indugdo do exchange bias, bem como do método de determinagdo das

espessuras dos filmes via medidas de XRD a baixos angulos.
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4.1.1 Sistema de deposicio do LMMM

As amostras produzidas em Santa Maria sdo crescidas por magnetron sputtering
utilizando-se alvos sinterizados a frio a partir de pds-puros. A sinterizagao destes alvos € feita
no préprio LMMM. O sistema de sinterizacdo a frio do LMMM ¢é composto por uma balanca
com precisdo de 10 g, usada para medir a massa dos compostos; um bushing que consiste em
um cano de aco embutido em uma abertura cilindrica através de um bloco de aluminio, usado
para colocar os elementos ja misturados dentro de um molde e prensa-los entre dois cilindros
de aco inox, e uma prensa hidrdulica com capacidade de aplicar uma pressdao equivalente a 60

toneladas. O sistema de sinterizacdo e alguns dos seus componentes é mostrado na figura 4.1.
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Figura 4.1 — Sistema para
sinterizagdo a frio dos
alvos de NiO, NiFe e Ta
utilizados neste trabalho.

O sistema de deposicao existente no LMMM foi montado sobre um sistema de vacuo
BAK 600 BALZERS. Ele € composto por duas bombas de vicuo, uma rotativa e outra
difusora, capazes de diminuir a pressdo no interior da cAmara até 10~ Torr, por dois motores
de passo SLO SYN WARNER ELETRIC com resolucdes de 40000 (utilizado para mover o
porta substrato) e 10000 passos por volta (utilizado para mover o shutter), dois controladores
de fluxo de gis 1179A MKS para faixa de 1 — 120 sccm, um medidor de pressdes
BARATRON MKS para a faixa de 0 — 100 mTorr, dois canhdes AJA para alvos de duas
polegadas, uma fonte de alimentacdo RF5S RFPP (RF) e uma fonte de alimentacdo MDX500
ADVANCED ENERGY (DC). Na figura 4.2 pode ser visto um diagrama com as principais

caracteristicas do sistema de deposicio do LMMM.
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Figura 4.2 — Diagrama simplificado do magnetron sputtering existente no LMMM e utilizado na produgdo das
multicamadas de NiO/NiFe utilizadas neste trabalho.

A espessura dos filmes é controlada pelo tempo de exposi¢ao do substrato ao plasma,
uma vez que mantidos os valores do fluxo de gas, pressdo de deposicdo, distancia alvo-
substrato e corrente DC ou poténcia RF a taxa de deposicdo pode ser considerada constante. A
uniformidade dos filmes € garantida mantendo o substrato em movimento com uma
velocidade constante durante a deposi¢@o, de maneira que cada parte dele seja exposta a todas
as regioes do plasma durante um mesmo intervalo de tempo. E importante salientar aqui que
este movimento do substrato em conjuncdo com o campo magnético gerado pelo canhdo
induz um eixo preferencial de magnetizacao nos filmes magnéticos, cuja direcao € radial em
relacdo a trajetdria circular do substrato.

Para aumentar a eficiéncia dos canhdes eles sdo equipados com vdarios imas

permanentes (Nd,Fe;4B) que aceleram os ions de gis contra o alvo. Isso faz com que as
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particulas arrancadas do alvo sejam em maior nimero, ou seja, ¢ gerado um aumento
significativo na taxa de deposi¢do. Esses imas foram fornecidos pela empresa CIBAS, sob as
especificacdes do modelo RN35UH. Os canhdes possuem muitos desses imas permanentes e,
dependendo da configuracdo desses imas, tem-se certa configuragdo para as linhas de indugao
magnética ao redor dos canhdes. No caso de amostras magnéticas, como é o caso deste
trabalho, ocorre uma indugdo de anisotropias magnéticas nas amostras, ou seja, o processo de
fabricacdo gera direcdes preferenciais para a magnetizacao.

O efeito desse campo magnético gerado pelos imas dos canhdes na amostra pode ser
reduzido com o aumento na distincia entre o alvo e o substrato, porém, faz com que a taxa de
deposi¢do caia significativamente.

Neste trabalho foi utilizada a configuragdo chamada de “desbalanceada” em ambos os

canhdes. Essa configuracao é mostrada na figura 4.3.
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R Elgura 4.2 - Esquema das
XX linhas de campo ao redor dos
Ferro canhdes usados no crescimento

de nossas amostras.
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Todos os imas no circulo ao redor do centro do canhdo estdo na mesma dire¢do e
sentido. O ima do centro do canhdo estd colocado na mesma dire¢do, porém em sentido
contrdrio a fim de que as linhas de indu¢do magnética que “saem” dos imds mais externos
“entrem” no ima central. Com a configuracao “desbalanceada” e com o substrato a 5 cm de
distancia do canhdo houve a indu¢do da anisotropia unidirecional ja durante o crescimento dos
filmes mesmo sem a aplicagdo de um campo. A anisotropia induzida é perpendicular ao eixo
da direcdo do movimento do substrato sobre os canhdes.

O controle da espessura ¢ um elemento bdsico para garantir a reprodutibilidade das
amostras. Neste trabalho ele foi feito pelo monitoramento do tempo de exposicao do substrato
ao plasma. Como o shutter expde uma regido de 3050 passos ao plasma, a velocidade de

movimento do substrato € calculada pela formula v, =3.050 passos X (T/ A), onde T é a taxa

de deposicdo (A/s) e A é a espessura do filme (A). Por exemplo, para crescer um filme de 50
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A com uma taxa de deposi¢ao de 2 A/s .e necessério mover o substrato com uma velocidade
de 122 passos/s (3050 passosx(24/s/504)) . Dividindo a distoncia 3050 passos pela

velocidade se obtém o tempo de exposicdo de 25 s, necessdrio para atingir a espessura
desejada. Para obter a taxa de deposi¢cdo dos materiais a serem depositados, foram produzidos
filmes simples cujas espessuras foram inferidas via aplicac¢do da lei de Bragg aos espectros de
XRD obtidos a baixos angulos [154]. Nas figura 4.4 e 4.6 s@o apresentados os espectros para
um filme de NiO e um de NiFe depositados sobre vidro. Pela indexacdo dos picos de Bragg
relativos a interferéncia construtiva das ondas refletidas nas superficies ar-filme e filme-vidro
pode ser construido um gréfico do vetor de espalhamento g = 47sené/ A, relativo a cada um
dos picos, contra seu indice, como mostram as figuras 4.5 e 4.7 referentes ao NiO e ao NiFe
respectivamente. A inclinacdo da reta obtida a partir de um ajuste linear € igual a 27 dividido
pela espessura do filme, em unidades do comprimento de onda A dos raios-x. Este
procedimento de calibracdo foi repetido para todos os materiais utilizados neste trabalho.
Novas calibragdes foram feitas quando da produgdo de novos alvos e quando houve mudanca

de algum parametro de deposi¢do.
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Figura 4.4 — Picos de Bragg para uma amostra de NiO depositada sobre um substrato de vidro, obtidos por
medidas de difracdo de raios-x a baixos angulos. Pela indexagdo destes picos € possivel construir o grafico do
vetor de espalhamento em funcio dos indices, figura 4.5, e da inclinagdo daquela reta, obter a espessura da
camada.
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Figura 4.5 — Gréfico do vetor de espalhamento contra os indices dos picos de Bragg mostrados no grafico 4.4. A
espessura da amostra € igual a 27 dividido pela inclina¢do da reta.
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Figura 4.6 - Espectro de raios-x a baixos angulos de um filme fino de NiFe.
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Figura 4.7 - Gréfico do vetor de espalhamento contra os indices dos picos de Bragg do gréfico 4.5. A espessura
da amostra € igual a 2w dividido pela inclinagdo da reta.

4.1.2 Multicamadas NisgOso/Nig Fe9

O inicio deste trabalho ocorreu com a producdio de bicamadas do tipo
[(NiO)40nm/(Nig1Fej9)x] , com a espessura x do permalloy variando entre 200 e 800 A. Estes
filmes foram depositados sobre substratos de vidro cobertos por um fino filme de Tasgnm, de
maneira que a superficie de deposicdo tivesse o minimo de imperfeicdes topoldgicas. Na
época em que este primeiro conjunto de amostras foi produzido, o sputtering do LMMM era
equipado com apenas dois canhdes, de maneira que era possivel somente a deposi¢ao de duas
ligas diferentes numa mesma sessdo. Por este motivo estas amostras foram crescidas em duas
etapas. Na primeira etapa os substratos sdo cobertos pelo Ta e logo apds recebem uma camada
de NiO. Ao fim desta etapa era necessdrio quebrar o vdcuo e substituir um dos alvos
anteriores pelo alvo de NiFe. Por fim, depois de restabelecida as condicdes de deposi¢do, os
filmes de NiFe eram depositados. Todos os filmes foram depositados apds uma pressao de
base de P, = 3 x 107 Torr ser atingida e apés um pré-sputtering de 30 min. A pressio de
deposicdo e o fluxo de Ar foram mantidos em aproximadamente 5 mTorr e 30 sccm,
respectivamente. Os filmes de Ta foram depositado com o canhdo ligado a uma fonte DC

fornecendo uma corrente 50 mA e uma tensdo de 485 V. Ja os filmes de NiO foram
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depositados com a fonte RF fornecendo uma poténcia de 100 W. Os filmes de NiFe foram
depositados também por sputtering DC nas mesmas condi¢des que o Ta.

E importante mencionar que o porta-substrato utilizado, uma cruz metélica ligada
através de um eixo ao motor de 40000 passos, permite que quatro substratos sejam cobertos
na mesma sessao, ou seja, sem a quebra do alto vacuo.

Como as medidas de MI exigiam amostras mais espessas do que as bicamadas,
também foram produzidas multicamadas do tipo [NiOspa/NiFexpa] x n, n = 3, 5 e 10
corresponde ao nimero de bicamadas FM/AFM empilhadas. Foram produzidas também
amostras de NiO400A/NiFe200A/Ta50A/NiFe1000A e
NiO400A/NiFe200A/Ta50A/[NiFeS0A/CuSA] x 50, além de bicamadas de NiO/Amorfo. Este
material amorfo € o precursor do nanocristalino comercialmente conhecido como FINEMET
(Fe73.5Cu;NbsSij35Bg). A tabela 4.1 sintetiza o conjunto de amostras produzidos com o NiO

como camada AF utilizadas neste trabalho.

NO1 Ta50A/NiO400A/NiFe200A

NO2 Ta50A/NiO400A/NiFe400A

NO3 TaS0A/NiO400A/NiFe800A

NO04 Ta50A/[NiO400A/NiFe200A] x 3

NO5 Ta50A/[NiO400A/NiFe200A] x 5

NO06 TaS0A/[NiO400A/NiFe200A] x 10

NO7 Ta50A/NiO400A/NiFe400A/Ta50A/NiFe1000A

NO8 | Ta5S0A/NiO400A/NiFe400A/Ta50A/[NiFe50A/Cu5A] x 50
N09 TaS0A/NiO300A/Amorfol00A

N10 TaS0A/NiO300A/Amorfo200A

Tabela 4.1 — Amostras com NiO como material AF investigadas neste trabalho e produzidas no LMMM/UFSM.

No caso das multicamadas a mesma limitacdo fisica que exigiu a abertura da camara
durante a producdo das bicamadas impediu que estas fossem separadas por espacgadores
metalicos ndo magnéticos. Da forma como foram depositadas, cada camada de NiFe sente a
influéncia de duas camadas de NiO, acima e abaixo. Sendo um fendémeno de interface, ao
dobrar-se a superficie de acoplamento € esperado que este tipo de estrutura exiba tanto um

campo de exchange quanto um campo coercivo mais intenso, sendo este dltimo inteiramente
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indesejavel para o proposito de medir MI.. No entanto pela limitagdo do sistema de producio
do LMMM essa era a unica possibilidade. Esse conjunto de amostras apesar de exibir o
acoplamento de troca entre as camadas FM e AF, provavelmente induzido durante o processo
de deposicdo pelo campo magnético gerado pelo préprio canhdo, foi posteriormente
submetido a um resfriamento na presenca de um campo magnético estdtico de 2 kOe desde T
= 520 K até a temperatura ambiente, afim de maximizar o nivel de acoplamento entre as
camadas.

O sistema experimental utilizado para o resfriamento consiste de um forno a base de
fluxo de argdnio composto por uma resisténcia metdlica presa a uma base de aluminio,
devidamente isolada, e um tubo de quartzo (com 3 cm de diametro), através da qual flui o gas.
O tubo é posicionado entre os polos de um eletroima que fornece um campo de 2 kOe,
aproximadamente uniforme em toda a amostra (as amostras foram cortadas com 2 mm de
largura por 10 mm de comprimento). A amostra € presa a uma haste de vidro na ponta da
qual é moldado uma esfera na qual é aberta uma fenda para que a amostra possa ser

posicionada. Nenhum tipo de cola foi utilizado para evitar possiveis contaminacdes.

4.1.3 Sistema de deposicao do CBPF

O sistema modular de deposicao ATC-2400, existente no CBPF, foi projetado pelo
engenheiro Alexandre Mello (CBPF), em parceria com a empresa AJA-International/USA.
Sua versatilidade permite diversas configuracdes de operacdo para atender as mais variadas
aplicacdes de preparacdo de filmes finos em forma de multicamadas e ligas. Um diagrama
esquematico com as principais caracteristicas do sistema é mostrado na figura 4.8. Em sua
camara principal cilindrica, de 75 cm de diametro por 35 cm de altura, encontram-se dispostas
circularmente quatro fontes Magnetron: duas com 2 polegadas de diametro e duas com 1.5
polegadas de diametro. Na pulverizacdo catddica, o alvo do material que se deseja depositar é
colocado em um potencial negativo. Um gés inerte (neste caso argdnio) € inserido na camara
e através de uma fonte DC ou RF € feita a igni¢ao do plasma. Os fons do plasma sdo atraidos
em direcdo do alvo e ao se chocarem com a rede cristalina podem arrancar atomos. Através do
campo magnético gerado pelo magnetron, o plasma fica posicionado bem perto do alvo, onde
os elétrons fazem Orbitas helicoidais, promovendo novas ioniza¢des. Devido ao confinamento
do plasma, baixas pressdes de Ar (em torno de 2 mTorr) podem ser utilizadas, o que favorece

a producgdo de filmes bem estruturados e de baixas rugosidades.
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Figura 4.8 - Esquema simplificado do sistema de deposi¢do, por magnetron sputtering, existente no CBPF e
utilizado neste trabalho para a producéo das multicamadas de NiFe/FeMn. Cortesia V. L. Nascimento.

A ignicdo com DC é geralmente usada para alvos de boa condutividade, enquanto que
a com RF, que ndo exige um eletrodo para fazer a igni¢do, € usada para materiais isolantes e
de baixa condutividade. Antes da deposicdo dos filmes, costuma-se fazer um pré-sputtering,
para limpar a superficie dos alvos, que geralmente agregam algum 6xido em sua superficie.
Como os 6xidos diminuem a condutividade do material, a limpeza dos alvos é geralmente
efetuada, utilizando a fonte RF. Os materiais podem ser colocados em qualquer um dos
canhdes, com excecdo dos alvos ferromagnéticos (FM) que devem ser colocados nos de 2 in,
para que as linhas de campo magnético responsdveis pelo confinamento do plasma nao
passem todas pelo interior do alvo. Além disso, alvos FM ndo podem ser muito espessos (f7, <
0,1 in). Deve-se também neste caso, mudar o nucleo da Magnetron, passando de ima
permanente para material ferromagnético. Multicamadas com até quatro materiais diferentes
(elementos, ligas, 6xidos ou biomateriais, por exemplo) podem ser formadas, existindo ainda

a possibilidade de formar ligas a partir da co-deposic¢ao simultinea de dois alvos adjacentes.
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Todo o processo de deposicdo das multicamadas é controlado por um sistema de
computador, onde o tempo de deposicao de cada alvo define a espessura da camada desejada,
desde que seja conhecida a taxa de deposi¢ao de cada alvo.

O magnetron sputtering possui uma antecamara (loadlock) acoplada a camara
principal (main chamber) por uma valvula manual de ultra alto vdcuo. A funcdo da

antecamara € permitir a colocacio ou a retirada do porta-substrato na camara principal sem

quebrar o vacuo, aumentando ainda mais a versatilidade deste sistema.

4.1.4 Multicamadas FesoMnso/NigiFeg

Como serd discutido detalhadamente no capitulo 5, apesar de as multicamadas com
NiO como camada AF terem exibido o exchange bias, verificado pelas curvas de histerese
deslocadas, as medidas de MI ndo alcancaram resultados satisfatérios. De fato essas amostras
se mostraram insensiveis ao efeito. A falta de um espacador metdlico capaz de bloquear a
interacdo de troca entre as bicamadas fez com que estas amostras apresentassem altas
anisotropias e altos campos coercivos. Isso levou a produ¢do de um novo conjunto de
amostras utilizando a infra-estrutura disponivel no CBPF, a qual permitia a deposicao de até 4
ligas diferentes numa mesma sessdo. Este conjunto de amostras foi composto basicamente por
quatro amostras depositadas sobre substratos de Si <100> cujas estruturas fisicas s@o
mostradas na tabela 4.2 abaixo. Todos estes filmes foram depositados com os canhdes
alimentados por fontes de tensdo DC, ap6s uma pressdao de base de 10® Torr ser atingida,
numa atmosfera de argbnio com pressdo de 2 mTorr e sob a aplicacdo de um campo
magnético estatico de 460 Oe. Estas amostras ndo foram submetidas a resfriamento na
presenca de campo. A deposicdo em campo, conforme as curvas de histerese que serao
apresentadas no capitulo 5, foi suficientemente capaz de acionar a interagdo de troca entre os

spin interfaciais do FeMn e do NiFe.

S01 Tal00A/NiFe300A/FeMn130A/Tal00A

S02 Tal00A/NiFe300A/FeMn130A/NiFel00A/Tal00A
S03 TalOnm/[NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20

S04 TalOnm/[ NiFe300A/FeMn130A/NiFel00A/Tal00A] x 20

Tabela 4.1 — Classificacdo das multicamadas de NiFe/FeMn produzidas no CBPF e investigadas neste trabalho.
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4.2  Caracterizacao estrutural

As medidas de XRD apresentadas neste trabalho foram obtidas tanto em altos angulos
quanto em baixos angulos com um difratdmetro Shimadzu modelo XD-7A trabalhando numa
configuragdo 0 - 20. Este difratometro € equipado com um gonidmetro VG-208R e emite
radiacdo Cu-K,. Conforme discutido anteriormente esta dltima configuracio foi utilizada na
determinacdo das taxas de deposicao dos materiais utilizados.

Neste trabalho o foco em termos de medidas de XRD foi colocado sobre os espectros a
altos angulos para determinar a existéncias ou ndo de algum tipo de textura na estrutura

interna dos filmes depositados.

4.3  Caracterizagdo magnética

A caracterizagdo magnética das amostras foi feita via curvas de magnetizacdo estatica
obtidas com um magnetometro de amostra vibrante, construido no préprio LMMM. Todas as
curvas de magnetizacdo apresentadas neste trabalho foram obtidas com este equipamento.

O magnetometro é composto por uma bobina de Helmholtz para a aplicagdo do campo
magnético externo; uma fonte de corrente bipolar KEPCO de *+ 20A para a alimentacio da
bobina; um amplificador de baixo ruido SR830 que controla a fonte de corrente, o driver do
magnetometro e também faz a leitura do sinal de tensdo elétrica induzida nas bobinas sensoras
proximas da amostra; € um microcomputador com um programa em linguagem QBasic para o
controle total do experimento. A figura 4.9 mostra o diagrama de blocos do VSM, enquanto a
figura 4.10 mostra um exemplo de curva histerese obtida com o sistema para o caso de uma

bicamada do tipo NiO(40nm)/amorfo(20nm), no estado como fabricada.
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Figura 4.9 — Diagrama simplificado do VSM disponivel no LMMM e utilizado neste trabalho.
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Figura 4.9 — Curva de histerese, deslocada em relagdo a coordenada de campo, obtida com uma bicamada de

NiO (40nm) crescida sobre um filme amorfo (FeCuNbSiB) com 20nm. A anisotropia de troca foi induzida pelo
campo residual gerado pelo canhdo magnético durante a deposigao.
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4.4 Medidas de MI

As medidas de impedancia apresentadas neste trabalho foram obtidas com um
analisador de impedancia HP 4396B, associado a uma mesa de medida HP 4396A1 e uma
cavidade de microondas coaxial do tipo micro strip line. A figura 4.11 apresenta o diagrama
de blocos do sistema.

O HP4396B ¢ um instrumento que funciona como analisador de rede, de espectro ou
de impedancia. Neste trabalho foi utilizada a opcdo 010 do HP4396B, a qual permite que o
equipamento funcione como um analisador de impedancia. Instalando esta opcdo € possivel
medir a resisténcia e a reatancia da amostras entre 100 kHz e 1.8 GHz.

O HP 4396A1 é um acessorio utilizado pelo HP4396B para medidas de impedancia.
Ele utiliza o método de medida I-V (corrente/tensdo) para determinar a impedancia
desconhecida de uma amostra. A cavidade de microondas é conectada a porta de saida deste
acessorio, a qual deve ser calibrada com terminais padrao de curto, carga e aberto, afim de,

possibilitar uma medida precisa da impedancia da amostra.

- DAC

Solendide 4— Hg'

Amplificador

Porta amostra +—

» APC-7

Analisador =
de impedancia HP43961A
HP4396B
(100kHz-1.8GHz)

Figura 4.11 — Diagrama simplificado do sistema experimental utilizado nas medidas de GMI em altas
freqtiéncias.

A cavidade de microondas foi desenvolvida com objetivo de fornecer um meio de

medir a impedancia caracteristica dos filmes. Ela funciona como uma linha de transmissao do
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tipo micro strip, onde o condutor central € substituido pela amostra. O pino de contato entre a
amostra e o conector € centrado por um pequeno cilindro de teflon de 8 mm de didmetro por 4
mm de altura. O teflon € um material muito adequado para este tarefa, devido ao fato de sua
permissividade elétrica ser constante no regime de freqiiéncias em questdo. Erros induzidos
por impedancias parasiticas, oriundas da cavidade de microondas sdo corrigidos pela técnica
de compensacdo aberto/curto/carga. Além disso, erros devido a extensdo da porta de medida
(plano de calibrardo — conector APC-7 no HP4396A1) sdo evitados pelo ajuste do
comprimento elétrico da extensao (no caso 4mm de teflon).

Um solendide de 8 cm de altura por 2,5 cm de didmetro, com enrolamentos feitos com
fios 27AWG (450 Oe/A) € utilizado para a produgcdao do campo magnético longitudinal sobre
a amostra. Como ja foi mencionado o solendide é alimentado por uma fonte de tensao
controlada pelo programa de medida, além disso, o solendide é refrigerado durante a medida
por um ventilador, a fim de se evitar a elevacdo da temperatura da amostra.

O programa utilizado para controlar os parametros da medida e adquirir os dados foi
feito na linguagem de programacdo HPVEE, especifica para instrumentos da HP. A
comunicacdo do PC com o conversor e com o analisador foram ambas feitas por uma
interface paralela IEE488. Além disso, o computador adquire simultaneamente os parametros
mostrados na tela do analisador (resisténcia e reatancia no caso em questao). Parametrs como
varredura de freqiiéncia, tipo de varredura (linear ou logaritmica) e tempo de medida sdao
determinados diretamente no painel do HP4396B.

O analisador de impedancia HP4396B, quando combinado com o kit 43961A permite
a realizacdo de medidas de impedancia em altas freqiiéncias (100kHz—1.8GHZ). Para isto o
sistema utiliza 0 método de medida I-V (corrente/tensdo). Neste método a impedancia de uma
amostra pode ser calculada a partir de medidas dos valores de tensdo e corrente sobre ela. A
corrente € calculada a partir da medida da tensdao sob um resistor, conhecido e de baixa
resisténcia. Na prética um transformador de baixas perdas € usado no lugar da resisténcia para
prevenir os efeitos causados pelo resistor no circuito. O transformador, entretanto, limita o
valor minimo de freqiiéncia aplicdvel na medida. O adaptador HP43961A emprega como
porta de saida um conector coaxial de precisio APC-7. Este conector permite a ligacdo da
cavidade de microondas ao analisador e que o adaptador possa ser calibrado com terminais
coaxiais padrdes. A figura 4.12 mostra um desenho representativo da cavidade de microondas

utilizada neste trabalho.
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Figura 4.12 - Cavidade de microondas do tipo micro stripline utilizado nas medidas de impedancia.
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5 Resultados e discussoes

5.1 Multicamadas de N1O/NiFe

Os espectros de raios-x a altos angulos das multicamadas de NiO/NiFe, obtidos com
radiacdo Cu Ky e com o gonidmetro operando numa configuragao 6-20 , sdo mostrados na

figura 5.1. Estes espectros fornecem informacOes sobre a estrutura cristalografica das

amostras.

NiFe (200)

Contagem

Figura 5.1. — Espectros de difracdo de raios-x em altos angulos das multicamadas de NiO/NiFe.

O espectro da amostra da tri-camada de Ta5S0A/NiO400A/NiFe200A, por exemplo,

exibe uma unica linha espectral na posi¢cdo do NiO FCC (36,6°) com orientacdo na direcdo
[111]. O espectro da tri-camada de Ta50A/NiO400A/NiFe800A exibe além de uma linha
associada ao NiO [111], uma forte linha espectral posicdo do NiFe [111] (44,1°). A anélise

destes dois espectros leva a conclusao de que tanto o NiO quanto o NiFe sdo orientados ao

longo da direcao [111].
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Entretanto, os espectros das multicamadas de Ta50A/NiO400A/NiFe200A além das
linhas associadas a existéncia de NiO [111] e do NiFe [111], duas fortes linhas associadas ao
NiO [200] (42,8°) e ao NiO [220] (62,8°), determinando que as camadas de NiO crescem
formando graos com diferentes orientagdes preferenciais.

Recentemente Thomas e co-autores mostraram que € possivel controlar a estrutura
cristalografica de um filme de NiO através da temperatura do substrato [ 155]. Eles
produziram amostras de NiO, por deposicdo a laser pulsado sobre substratos de quartzo
amorfo, em diferentes temperaturas entre 100 e 900° C e encontraram que a orientacdo
cristalografica do NiO varia fortemente com a temperatura do substrato. Abaixo de 200° C o
NiO ¢é orientado ao longo da dire¢cdo [220]. Entre 300 e 400° C a orientacao preferencial do
NiO € ao longo da direcao [111]. Enquanto que as amostras crescidas em altas temperaturas,
acima de 600° C, sao texturizadas na direcao [200]. Assim, € possivel que o surgimento de
duas novas fases do NiO com o aumento no nimero de camadas esteja associado a um
aumento na temperatura do substrato durante a deposi¢do devido ao aumento do tempo de
exposicao deste ao plasma com o aumento do nimero de camadas.

Em suma, o NiO ¢ texturizado na dire¢do [111] nas tri-camadas e policristalino, com
textura [111], [200], [220], nas multicamadas. O NiFe ¢ texturizado na direcdo [111] em todas
as amostras com NiO.

Duas curvas de magnetizacdo da tri-camada de Ta50A/NiO400A/NiFe200A no estado
como fabricada sdo mostradas na figura 5.2. 0 € definido como o angulo entre o campo
estatico e o eixo facil da anisotropia na camada de NiFe. A direcdo facil é assumida como
sendo induzida pelo campo residual produzido pelo canhdao magnético. Além disso, as
amostras medidas sdo cortadas na forma retdngulos de 2 x 5 mm sendo que o eixo fécil fica ao
longo do maior eixo.

A curva de magnetizacdo na direcdo facil exibe dois lagos de histerese, como se uma
metade dos momentos FM fosse acoplada ferromagneticamente aos momentos AF e a outra
metade antiferromagneticamante. O mais provdvel é que a camada AF interfacial seja
perfeitamente compensada de modo que momentos FM vizinhos sejam acoplados a momentos
AF opostamente orientados.

Quando 0 =45° o campo de bias é He, = 49.8 Oe, o campo coercivo é H. = 8.1 Oe e
razdo entres estes ¢ Hq/He = 5.1. Estas caracteristicas sdo excelentes para a obtencdo de
curvas de MI, uma vez que a permeabilidade geralmente cresce com a diminui¢do da
coercividade [10]. Entretanto esta tri-camada tem uma espessura total de aproximadamente

650 A, muito fina a ponto de que o efeito skin possa afetar a sua impedancia.
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Figura 52 - Curvas de
magnetizacdo da tri-camada de
TaS0A/NiO400A/NiFe200A no
estado como fabricada para duas
orientagcdes entre o0 campo
aplicado e a dire¢@o do eixo facil
da amostra.

Duas curvas da tri-camada de TaSOA/NiO4OOA/NiFeZOOA, apos ela ser submetida a

um processo de resfriamento desde T = 250° C até a temperatura ambiente na presenca de um

campo de 2 kOe, sdo mostradas na figura 5.3. O campo de resfriamento foi aplicado na

direcdo facil da amostra.

0 ' 1(I)O
H (Oe)

200

Figura 53 - Curva de
magnetizacdo no eixo facil
(quadrados) e no eixo duro
(circulos) da tri-camada de
TaS0A/NiO400A/NiFe200A
apos ela ser resfriada desde T =
250° C até a temperatura
ambiente na presengca de um
campo estatico de 2 kOe.

A curva do eixo facil € deslocada por He, = 32.7 Oe e tem uma coercividade de H, =

48.5 Oe, o que resulta numa razdo He/He = 0.67. O tratamento apesar de induzir um

acoplamento uniforme através da interface, aumenta consideravelmente a coercividade da

amostra.
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Quando o campo € aplicado perpendicularmente a dire¢do do campo de bias a curva
de magnetizacdo ndo € deslocada em relacdo a H = 0 e, além disso, exibe H, = 13.1 Oe.

Trés curvas de magnetizacdo da tri-camada de TaS0A/NiO400A/NiFe400A no estado
como fabricada sao mostradas na figura 5.4.

A curva de magnetizacdo do eixo fdcil mostra dois lagcos histeréticos. A regido
dominante apresenta um Hg, = 20 Oe e um H, = 16.4 Oe, o que resulta numa razao Hep/He =
1.22.

Quando 6 =45° Hep, = 19.4 Oe, H, = 12.3 e Hep/H. = 1.58. Quando o campo € aplicado

no eixo duro da amostra o deslocamento € praticamente nulo e H, = 3.6 Oe.

1 0 (Graus)
——0
-o- 45 Figura 54 - Curvas de
--2- 90 magnetizacdo da tri-camada de
» TaSOA/NiO400A/NiFe400A no
g 0 estado como fabricada para
s diferentes orientacdes entre o
campo externo e o eixo facil da
- amostra.
B
i & :ﬁ'__@,
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A curva de magnetizacdo no eixo ficil da tri-camada de Ta5S0A/NiO400A/NiFe400A
apos ela ser resfriada em campo € apresentada na figura 5.5. A curva € deslocada em relagdo a
origem por um campo de bias He, = 15.1 Oe e tem um campo coercivo He = 30.6 Oe, o que

resulta numa razdo He,/H,. = 0.49.
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Figura 55 - Curva de
magnetizacdo no eixo facil da
tri-camada

=" TaS0A/NiO400A/NiFe400A

= 0 apos ela ser resfriada desde T =
= 250° C até a temperatura
ambiente na presenca de um
campo estatico de 2 kOe.
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As curvas de magnetizacio da tri-camada de Ta50A/NiO400A/NiFe800A no estado
como fabricada sao mostradas na figura 5.6.

A curva na direcdo facil apresenta um pequeno campo de bias He, = 5.2 e alta
coercividade H, = 46.1. A coercividade de acordo com os modelos tedricos deveria diminuir
com o crescimento da espessura da camada de NiFe (devido a diminui¢do da anisotropia
magnetocristalina). Por isso este aumento abrupto na coercividade desta tri-camada deve estar
associado a defeitos fisicos originados termicamente, devido ao aumento no tempo de
exposicdo da amostra ao plasma quando a espessura das camadas componentes deve ser
aumentada.

Quando o campo magnetizante € aplicado no eixo duro da tri-camada a magnetiza¢ao
exibe uma resposta perfeitamente simétrica em torno de H = 0 e um campo coercivo H, = 9.0
Oe.

As curvas de magnetizaco da tri-camada Ta50A/NiO400A/NiFe800A, apés ela ser
submetida ao processo de resfriamento descrito acima, podem ser vistas na figura 5.7. A
coercividade aumenta com o aumento da espessura do NiFe independentemente da orientagcdo

do campo magnético.
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Figura 5.6 - Curvas de
magnetizacdo da tri-camada de
TaS0A/NiO400A/NiFe800A no
estado como fabricada para duas
diferentes orientacdes entre o
campo aplicado e a direcdo facil
da amostra.
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Figura 5.7 - Curva de

magnetizacdo da amostra NO3
apos ela ser resfriada desde T =
250° C até a temperatura
ambiente na presenca de um
campo estitico de 2 kOe para
diferentes orientacdes entre o
campo aplicado e o eixo fécil da
anisotropia.

100

H (Oe)

A figura 5.8 mostra a dependéncia do campo de troca e da coercividade com a
espessura da camada de NiFe, quando o campo magnetizante € aplicado na dire¢ao do campo
de resfriamento, para as tri-camadasde Ta50A/NiO400A/NiFe.

O campo de troca diminui com o aumento da espessura do FM, como acontece na
maioria dos acoplamentos FM-AF. A amostra com 200A de NiFe tem campo de bias de
aproximadamente 32 Oe, entretanto a alta coercividade desta tri-camada aproximadamente 48
Oe, torna dificil a utilizacdo desta geometria em medidas de MI, que exigem amostras
magneticamente macias. Dobrando a espessura do NiFe tanto o campo de troca quanto a
coercividade caem aproximadamente pela metade, diminuindo para 15 e 31 Oe,

respectivamente, quando a espessura do NiFe é de 400 A. O campo de troca, seguindo a
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tendéncia esperada, cai para 6 Oe quando a espessura do NiFe é de 800 A, entretanto, neste
caso a coercividade ndo decai crescendo para 46 Oe. Como discutido no capitulo 2, seguindo
um modelo simples, o aumento da espessura deve aumentar a anisotropia do AF e
consequentemente deve diminuir a coercividade. Assim o alto valor do H. observado na
amostra com 80 A de NiFe deve estar associado a imperfeicdes estruturais originadas por
efeitos térmicos, uma vez que o tempo de deposicdo do substrato aumenta com o aumento da

espessura.

0.7

Heb, He (Oe)
492y

200 400 600 800

Espessura do Nig1Feqg (A)

Figura 5.8 - Dependéncia do Hg,, do H. e da razdo H/H. com a espessura do NiFe em tri-camadas de Ta
50A/NiO400A/NiFe. Os dados foram obtidos das curvas de magnetizacdo medidas com o campo magnetizante
aplicado na dire¢do do eixo facil das tri-camadas.

A dependéncia do campo de troca e da coercividade em diferentes bicamadas de NiO-
NiFe foi estudada sistematicamente por Han e co-autores [156]. Eles encontraram que o
campo de bias e o campo coercivo sdo praticamente independentes da textura dominante na
camada de NiO, seja ela na direc@o [111], [200] ou uma combinacao destas com a orientagdo
[220]. Por outro lado, eles observaram que o campo coercivo é fortemente influenciado pela
altura média das rugosidades interfaciais. Por exemplo, uma bicamada de
NiO(450A)fNiFe(100A) com rugosidade superficial média R,, = 0.22 nm exibe uma razio
Hew/He = 9.51 Oe (Hep = 39.0 Oe e He = 4.1 Oe), enquanto que uma bicamada do mesmo tipo,
porém com Ry, = 0.72 nm, tem H./He = 1.24 (Hep, = 42.3 e He = 34.0 Oe). Desta forma, os
altos valores de H. observados nas tri-camadas de TaSOA/NiO4OOA/NiFe, possivelmente,

estdo associados a qualidade da interface.



97

Os efeito histereticos observados independentemente da espessura do NiFe, presentes
mesmo quando o campo de magnetizacdo € aplicado na dire¢do do eixo duro, indicam a
existéncia de processo de rotagdo irreversiveis na camada AF [157]. Estes processos podem
estar, por exemplo, associado a presenca de graos magneticamente metaestaveis, cuja
magnetizacao orienta-se com a magnetizacdo do FM, dando origem assim a uma anisotropia
rodante [157]. Essa descricdo qualitativa acerca da dependéncia do campo de troca e da
coercividade das bicamadas de NiO/NiFe justifica a baixa resposta a MI encontrada, uma vez
que alta coercividade, o que indica alta anisotropia e baixa permeabilidade, ndo sao
caracteristicas adequadas a sistemas MI.

Como a MI depende exclusivamente da profundidade de penetracio do campo
eletromagnético no interior do condutor e esta grandeza tem um valor minimo da ordem de
centenas de nandmetros [158], foram produzidas multicamadas do tipo [NiO400A/NiFe200A]
XxNcomN=3,5¢e10.

As curvas de histerese destas amostras sao mostradas nas figuras 5.9, 5.10 e 5.11
respectivamente. Todas as multicamadas exibem curvas de magnetizacdo deslocadas em
relac@o a origem, assim como a tri-camada, mesmo no estado como fabricada. O resfriamento
em campo claramente aumenta a interacdo interfacial tornando a curva de magnetizagcdo

uniforme e aumentando a coercividade.

0,05{ Figura 59 - Curvas de
o magnetizacdo no eixo fécil da
/ multicamada de
» © [NiO400A/NiFe200A] x 3 no
; 0 o) estado como feita (circulos) e
= ‘ ap0s resfriamento desde T = 250°
s , C até a temperatura ambiente na

presenca de um campo estitico
s ! de 2 kOe.
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Figura 5.10 - Curvas de
magnetizacdo no eixo facil da
multicamada de

[NiO400A/NiFe200A] x 5 no
estado como feita (circulos) e
apds o processo de resfriamento
em campo (quadrados).
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Figura 5.11 - Curvas de
magnetizacdo no eixo facil da
multicamada de

[NiO400A/NiFe200A] x 10 no
estado como feita (circulos) e
ap6s resfriamento em campo
(quadrados).
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A figura 5.12 mostra a dependéncia do He,, do H. e da razdo entre estas grandezas
com o nimero de bicamadas de NiO400A/NiFe200A ap6s as amostras serem termicamente
tratadas na presenga de um campo de 2 kOe, quando o campo € aplicado na dire¢ao do eixo de
anisotropia (definida pelo campo de resfriamento).

A maior razio Hey/H. = 1.2 é exibida pela multicamada de [NiO400A/NiFe200A] x 5,
entretanto, mesmo esta amostra ndo exibe qualquer sinal de M1, provavelmente devido a baixa
permeabilidade (alta coercividade) e a baixa espessura (3000 A) da amostra.

Ainda com o objetivo de aumentar a espessura das amostras com EB, sobre duas
amostras de Ta50A/NiO400A/NiFe200A (esta amostra foi crescida sobre um substrato
retangular de vidro com dimensdes de 20 x 30 mm e desta matriz foram cortadas amostras de
2 x 5 mm) foram depositados um filme de NiFe de 1000 A (amostra NO7) e uma multicamada

de [NiFe50A/Cu5A] x 50 (amostra NOS).
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Figura 5.12 - Dependéncia do H,, do H. e da razdo He/H, com o nimero de bicamadas em multicamadas de
[NiO400A/NiFe200A].

A curva de magnetizacdo da amostra NO7 € mostrada na figura 5.13. Como pode ser
observado, mesmo com a deposi¢cdo do NiFe o sistema ainda exibe um forte acoplamento de
troca (He, = 18 Oe), entretanto a coercividade cresce H. = 25 Oe e o sinal de MI, mesmo na

faixa dos GHz, nao foi encontrado.

Figura 5.13 - Curvas de histerese
longitudinais da amostra NO2 no
estado como feita (quadrados),
He, = 24.8 Oe e H, =22.6 Oe, e
da amostra NO7, também no
estado como feita (circulos), Hy,
=18.1 Oe e H, = 25.0 Oe.
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A figura 5.14 mostra a curva de magnetizacio no eixo ficil da amostra NO§ -
TaS0A/NiO400A/NiFe200A/Ta50A/[NiFeS0A/CuSA] x 50 no estado como fabricada

(circulos) e apds o resfriamento em campo (quadrados).
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No primeiro caso a amostra exibe um comportamento tipico de uma amostra com
anisotropia uniaxial, com uma curva de magnetizacdo praticamente centrada em torno da
origem.

Ap6s o resfriamento os efeitos da interagdo de exchange sdo claramente observados.
Embora o campo de bias seja praticamente nulo, o campo coercivo aumenta bastante. Desde
que o EB ndo é observado esta amostra nao apresenta uma curva de MI deslocada em relagdo

a origem.

Figura 5.14 - Curvas de
histerese ~ longitudinais  da
amostra NO8 -
Ta50A/NiO400A/NiFe200A/Cu
0 10A/[NiFe50A/Cul0A] x 50 -
no estado como feita (circulos)
e apos resfriada desde T = 300°
C em 2 kOe (quadrados).
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Paralelamente a este trabalho relacionando o exchange bias com a MI, uma extensa
investigacdo sobre a MI em materiais do tipo FINEMET (Fe35Si;35BoNb3Cu;) tanto no
estado amorfo como no estado nanocristalino foi conduzida (alguns resultados deste trabalho
foram publicados nas referéncias [ 159, 160, 161 ]). Este tipo de material exibe um
comportamento macio, mesmo na fase amorfa, quando a sua espessura € inferior a 100nm.
Por isso, foram produzidas duas bi-camadas de NiO300A/Amorfol00A (NO9) e de
NiO300A/Amorfo200A (N10). As amostras medidas foram cortadas na forma retangular com
dimensdes 2 x 5 mm. O eixo maior foi cortado paralelamente a direcdo preferencial da
anisotropia induzida pelo canhdo magnético.

Curvas de magnetizacio da bi-camada de NiO300A/Amorfol00A sdo mostradas na
figuras 5.15. A curva do eixo fécil (quadrados) € deslocada por um campo de bias Hep, = 27.3
Oe e tem um campo coercivo H, = 44.2 Oe. A curva obtida quando o campo é aplicado

perpendicularmente a direcao assumida como preferencial (circulos) tem He, =27.5 Oe e H. =

13.7 Oe. Isso resulta numa razdo Heb/Hc = 2.
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Figura 5.15 - Curva de
histerese longitudinal
(quadrados) e transversal
(circulos) da amostra NO9 -
NiO400A/B9100A - no
estado como depositada.
Histerese longitudinal H, =
279 Oe e H, = 44.3 Qe,
histerese transversal Hg, =
27.50e e H,=13.7 Oe.

200 100 0 100 200
H (Oe)

Curvas de magnetizacio da bi-camada de NiO300A/Amorfo200A sio mostradas na
figuras 5.16. A curva do eixo fécil (quadrados) € deslocada por um campo de bias Hep, = 13.5
Oe e tem um campo coercivo H. = 10.0 Oe. A curva obtida quando o campo € aplicado
perpendicularmente a direcdo assumida como preferencial (circulos) tem He, = 11.2 Oe e H, =

4.6 Oe.

Figura 5.16 - Curva de
histerese longitudinal (circulos)
e transversal (quadrados) da
amostra N10 -
NiO400A/B9200A - no estado
como depositada. Histerese
longitudinal H, = 13.5 Oe e H,
= 10.2 Oe, histerese transversal
He.,=11.2 Oe e H. =4.6 Oe.

A figura 5.17 mostra a dependéncia de Hep, de H e da razdo entre estas grandezas com
a espessura do filme amorfo e com a direcdo de aplicacio do campo magnetizante
(longitudinal ou transversal). A melhor relacio H.,/H. é obtida com a bicamada de
NiO300A/Amorfo200A quando a direcdo do campo é perpendicular a direcdo da anisotropia.

Neste caso Hep = 11.2 Oe e He. = 4.2 Oe. Estas caracteristicas sao relativamente adequadas
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para obtencdo de medidas de MI, entretanto como as amostras sdo extremamente finas é

necessdria a producido de uma multicamada.
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Figura 5.17 — Dependéncia do campo de troca e da coercividade e da razio He/H. em bicamadas de
NiO300A/B9 em funcao da espessura da camada amorfa.

5.2  Multicamadas de NiFe/FeMn

Os espectros de XRD a altos angulos das amostras com FeMn sdo apresentados na
figura 5.19. Todos os espectros exibem linhas na posicdo 43,3° e 44,1°. A primeira € associada
ao FeMn crescido na fase y com orientagdo preferencial na dire¢ao [111]. A segunda linha
espectral mencionada é associada ao NiFe FCC crescido na diregdo [111]. E importante
lembrar que o FeMn s6 € antiferromagnético quando estabilizado na fase .

Como discutido no capitulo dois, Jungblut e co-autores [40] demonstraram que entre
bicamadas de NiFe/FeMn altamente orientadas, crescidas por MBE, aquelas com textura
[111] exibem os maiores campos de bias e as menores coercividades. Como serd comprovado

pelas medidas de magnetizagdo obtidas nesta tese, com as amostras de NiFe/FeMn.
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Figura 5.19 — Espectros de difracéio de raios-x em altos angulos das multicamadas de NiFe/FeMn.

As curvas de histerese da multicamada de [NiFe300A/FeMn130A/TalOOA] x 20 para
diferentes angulos de aplicagdo do campo magnetizante em relagdo a direcdo do campo de
bias (determinada pela dire¢do do campo aplicado durante a deposi¢do) sdo mostradas na
figura 5.20.

Os circulos referem-se aos dados experimentais obtidos em temperatura ambiente com
a amostra no estado como depositada. O angulo 0 determina a direcdo de aplicagdo do campo
magnético em relacdo a dire¢do facil da camada FM, que neste caso deve ser considerada
como ao longo da dire¢do do campo de deposicao. O campo magnético € aplicado no plano do
filme e 6 € modificado alterando a direcdo de aplicac@o deste campo.

As linhas referem-se as curvas de magnetizacdo numericamente calculadas a partir de
um processo de minimizagdo da energia magnética livre da amostra. Esta energia foi
considerada como a soma das energias associadas ao campo desmagnetizante, a interacdo
Zeeman e ao campo de anisotropia e, além disso, foram incluidos na expressao mais dois
termos. Um associado a formacdo de uma parede de dominios na camada AF e outro

associado a interagdo de troca interfacial entre as camadas magnéticas.
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Figura 5.20 — Curvas de magnetizacdo da amostra S03, obtidas experimentalmente (simbolos) e através de
célculos numéricos (linhas), para diferentes valores de 6, o angulo formado pelo vetor magnetizagdo e ao eixo

facil da camada FM.
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Os dados tedricos mostrados na figura 5.20 foram calculados assumindo os seguintes
valores para os parametros livres do problema: Hg = 48 Oe, Hx = 18 Oe, Hw = 300 Oe e Mg =
780 emu/cm’. Onde Hg € campo associado a anisotropia de troca unidirecional, Hx € o campo
de anisotropia do FM (incluindo a energia magnetocristalina, magnetoeldstica e de superficie)
e Hy é o campo associado a formacdo de uma parede de dominios no AF durante o processo
de magnetizacdo da camada FM.

A figura 5.21 mostra as curvas de magnetizacdo da multicamada de
[NiFe300A/FeMn130A/NiFe100A/Tal00A] x 20 para diferentes direcdes de aplicagdo do
campo estdtico em relacdo ao eixo preferencial da anisotropia, definido com sendo paralelo a
direcdo do campo de deposi¢do.

Quando 6 = 0 e 180° as curvas tem dois lagos histeréticos distintos associados a
interface inferior NiFe300A/FeMn130A e a interface superior FeMn13A/NiFel0A. No
primeiro caso o lago histerético € deslocado por He, = 43 Oe e apresenta H, = 5.3 Oe, valores
semelhantes aos da amostra SO3 a qual tem caracteristicas fisicas praticamente idénticas. Na
interface de cima a espessura do NiFe foi reduzida 3 vezes de forma que He, = 138 Oe e H, =
15 Oe, ou seja, neste sistema tanto He, quanto He variaram com o inverso da espessura da
camada de NiFe, um comportamento usual em sistemas com exchange bias.

A figura 5.22 mostra a dependéncia angular do campo de bias e do campo coercivo
para a multicamada [NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20.

Os simbolos referem-se aos dados experimentais e as linhas representam os ajustes
tedricos. O comportamento do campo de bias é muito bem descrito pelo modelo utilizado.
Quando 6 = 0, o campo de bias € maximo, porém, negativo (Hepo ~ 48 Oe). Ou seja, quando 0
= 0 o campo magnético externo estd sendo aplicado na mesma dire¢do do campo de troca,
mas em sentido contrario. Além disso, o campo de bias se anula em torno de 0 = 90°, quando
o campo ¢ aplicado na dire¢do do eixo duro da camada FM. Entretanto o campo de troca nao é
maximo quando 6 = 180°. Pode ser observado que os valores maximos do campo de troca,
nesta regido, localizam-se em 0 = 180° = 20°. Nesta regido o ajuste tedrico apresenta a maior
discrepancia, mostrando um patamar no campo de bias entra 160° e 200° e ndo a forma de um

pequeno vale com minimo em 180°.
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Figura 5.21 - Curvas de magnetiza¢do da amostra S04 para diferentes dngulos entre o campo aplicado (no plano
da amostra) e o eixo preferencial da anisotropia.
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Figura 5.22 - Dependéncia angular do campo de bias e do campo coercivo da amostra S03, os simbolos referem-
se aos dados experimentais (circulos H,, e quadrados H¢) e as linhas aos dados tedricos (cheia H,, e tracejada
He).

Apesar de descrever muito bem a dependéncia angular do campo de bias, o modelo
tedrico ndo da conta do comportamento angular do campo coercivo. Os dados tedricos
mostram o comportamento ideal, quando as rota¢cdes dos momentos FM sdo assumidas como
uniformes, e quando o campo associado a formag¢do de uma parede de dominios no AF ¢é
muito maior do que o campo de troca, de forma que os momentos AF permanecem
praticamente presos na direcdo do campo de deposicdo. Neste caso, os valores maximos da
coercividade acorrem quando o campo € aplicado na direcio do campo de troca, ou seja,
quando 0 = 0, 180° e perpendicularmente a direcdo deste 8 = 90°. Os dados experimentais,
entretanto, mostram um comportamento mais complexo, que nio apresenta uma tendéncia
clara. Por exemplo, a coercividade ¢ maxima quando 6 = 100° e 260° (Hc = 4.1 Oe) e minima
quando 6 = 20° e 340° (Hc = 1.6 Oe). O comportamento histerético esta presente em todas as

curvas de magnetizacdo obtidas experimentalmente, mesmo quando 6 = 90°, quando o campo

de bias é praticamente nulo, neste caso Hc = 3.3 Oe.

5.2.1 Medidas de MI

Como discutido anteriormente as multicamadas de NiO investigadas neste trabalho

foram insensiveis a MI. Entretanto nas multicamadas de NiFe/FeMn/Ta foram observados
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espectro de MI deslocados em relagdo a coordenada de campo, este tipo de comportamento
nunca foi relatado na literatura e serd descrito a partir de agora.

A figura 5.23 mostra a dependéncia com a freqii€ncia da componente resistiva e da
componente reativa da impedancia da multicamada de [NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20,
para alguns valores de campo quando este decresce do seu valor mdximo em dire¢do ao seu
valor minimo.

Apesar da resisténcia (R) ndo exibir nenhum pico agudo, esperado quando o efeito
skin € determinado pela FMR, observa-se que a reatancia (X) troca de sinal em valores de
freqiiéncia que diminuem com a diminui¢do do campo externo. Este comportamento € tipico
de FMR, uma vez que a componente imagindria da impedancia relaciona-se com a
componente real da permeabilidade transversal, que deve ser zero na ressonancia [5]. Além
disso, linha vertical pontilhada na figura 5.23 mostra que, quando H = 50 Oe, por exemplo, a
curva de R vs. f exibe um calombo cujo centro de simetria localiza-se em um valor de
freqiiéncia que coincide com a freqiiéncia em que ocorre a troca de sinal em X, ou seja,
provavelmente devido a dispersdes da anisotropia, os picos em R, associados a FMR, sdo

muito pouco intensos e bastante largos.
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Figura 5.23 - Espectros em fregiiéncia da multicamada [NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20 para diferentes
valores de campo, em torno de H;.
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Entretanto a confirmacdo da presenca de efeitos ressonantes € obtida pela evolugdo na
forma das curvas de R e X vs. H mostradas na figura 5.24.

Com o aumento da freqiiéncia a estrutura de pico simples presente até
aproximadamente 1 GHz se desdobra em uma estrutura com dois picos. E importante
observar que, nos valores de freqiiéncia onde R € mdximo, ou seja na ressonancia, a
componente X passa pelo valor zero. Este comportamento € tipico num experimento de MI
num regime de freqiiéncias altas quando o campo e a corrente sdo aplicados paralelamente
entre si e a direcao da anisotropia no FM, como discutido no capitulo 3.

A figura 5.25 mostra as curvas de Z vs. H para alguns valores de freqii€éncia, obtidas a

partir das medidas de R e X (Z=+/R*+ X’ ) mostradas na figura anterior. Assim como as
curvas de magnetizagcdo, os espectros de impedancia sdo assimétricos em relacdo a origem.

Além disso, independente da freqiiéncia de medida, as curvas de MI sdo deslocadas por um

valor de campo (H %" = 470e) aproximadamente igual ao valor do campo de bias obtido

através da curva de magnetizacio estdtica ( H),” = 480e para 6 = 0).
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Figura 5.24 — Espectros de R e X contra campo, para diferentes freqiiéncias, obtidos com a multicamada
[NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20.
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Por outro lado, a histerese presente nas curvas de magnetizacdo estitica também se
manifesta nas curvas de MI. A magnitude do desvio entre as curva de Z vs. H obtidas quando
o campo externo cresce de -Hy,, até Hyax € as curvas obtidas quando o campo decresce de
Hpmax até —Hpax, € aproximadamente igual ao valor do campo do coercivo obtido da curva de

magnetizacdo. Este valor ndo se altera com o crescimento da freqii€ncia, e a coercividade

obtida deste deslocamento ( H™ = 3.40¢) € praticamente igual a coercividade obtida da

mag

curva de magnetizagdo (H;“ =3.40e, 6 = 0). Assim, a MI pode ser utilizada para obter

tanto o campo de bias quanto a coercividade em multicamadas com EB.
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Figura 5.25 - Curvas de Z vs. H para diferentes valores de freqiiéncia, obtidas com a amostra
[NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20.

Quanto aos processos de magnetizacido, a evolucdo da estrutura das curvas de MI
mostra que em freqii€éncias abaixo de 1GHz uma estrutura de pico tnico, associada a rotacdo
da magnetizacdo, se faz presente. Acima de 1 GHz devido a efeitos ressonantes, essa estrutura

se desdobra em uma com dois picos simétricos em relagdo ao campo de bias.
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A MI méixima em funcdo da freqiiéncia para a  multicamada
[NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20 é mostrada na figura 5.26. A magnitude do efeito
cresce monotonicamente com a freqii€ncia até aproximadamente 1.3 GHz, passando de 5 %
para 70 %. E importante notar que neste intervalo a magnetizagio transversal ocorre apenas
por rotacdes dos momentos. Para freqiiéncias maiores, apesar de a ressonincia dominar o

efeito skin, a intensidade da MI nao cresce, oscilando entre 55 ¢ 70 %.
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Figura 5.26 - MI méximo vs. f para a amostra [NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20.

Os circulos na figura 5.27 representam a relagdo de dispersdo obtida dos espectros de
MI da multicamada de [NiFe300/°\/FeMn13010\/Ta1001°\] x 20. As curvas tedricas foram
numericamente calculadas a partir de uma expressao para a energia livre da amostra baseada
no modelo de Mauri, como considerado nos calculos das curvas de magnetizagao:

E=[2x(M, A -H-M,-K,(M,-2/M,)*1,

—o,M,-i/M,—J M, M,I(M,M,). (5.1)

Devido ao quarto termo na equagdo 5.1, associado a formacdo de uma parede de
dominios no AF durante a magnetizacdo do FM, a relacdo de dispersdo dependera das
derivadas em segunda ordem da energia em relacdo a Og e ¢, os angulos de equilibrio da

magnetizacido na camada AF. Neste caso a condi¢do de ressondncia padrao



112

(@/y) = (EqEQEpEy — EgEp)/(t,M ,sen8,)” (5.3)
geralmente utilizada para modelar a resposta de uma tnica camada ferromagnética, nao pode

ser usada e uma relagdo mais geral tem que ser calculada.
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Figura 5.27 - Relagdo de dispersdo experimental e teérica para a amostra [NiFe300A/FeMn130A/Tal00A] x 20.

A relac@o de dispersdo para uma bicamada € obtida, seguindo o tratamento de Smit-
Beljers para problemas de FMR [162], encontrando as raizes do determinante da seguinte

matriz 4x4 [121]

E g E0A¢A +iz, E s E0A¢B
E,.—iz E E E
oA A " 6B B
M= | e g o mom | (5.2)
E g0 EHB¢?A E oo EHB¢B +iz,
E9A¢B E¢?A¢B EeB¢B —izg E¢B¢B

onde E;’s sdo as derivadas em segunda ordem da densidade de energia com relagdo aos
angulos de equilibrio das magnetizacdbes na camada FM e na camada AF,
2, =@y )t M, senb, , z, = (@] y,)t,M zsenf, e Yo € Yg sdo as razdes giromagnéticas
das duas camadas.

A curva tracejada na figura 5.27 foi calculada seguindo este procedimento e

assumindo que o eixo de anisotropia da camada AF € perfeitamente alinhado com o eixo de
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anisotropia do FM, sem que nenhum tipo de dispersdo na dire¢do da anisotropia do AF tenha
sido considerado. Além disso, ela foi calculada com os mesmos valores utilizados nos
calculos das curvas de magnetizagdo para os campos Hx = 18 Oe, Hg = 48 Oe e Hw = 300 Oe.
A magnetizacdo do NiFe também foi assumida como sendo Mg = 780 emu/cm”.

A curva representada com quadrados foi calculada da mesma forma que a descrita
acima, porém foi assumido que a direcdo do eixo ficil do AF segue uma distribui¢dao
gaussiana com desvio padrao de 0.15. Esta curva se ajusta bem melhor aos dados
experimentais. A maior discrepancia se encontra na regiao entre 45 e 52 Oe, quando a amostra
ndo estd saturada.

Em suma, nesta amostra, [NiFe300/°\/FeMn13010%/Ta1001°\] x 20, o modelo tedrico
considerado, que descreve bastante bem a dependéncia angular do campo de bias, precisa ser
melhorado para descrever com maior precisdo a relagdo de dispersao da amostra
principalmente entre 45 e 52 Oe, numa faixa onde a magnetizagdo da amostra ndo esta

saturada.
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6  Conclusoes e perspectivas futuras

Neste trabalho foi feito um estudo sobre a influéncia do EB sobre a MI em
multicamadas de filmes finos com acoplamento de troca. Foi demonstrada uma nova
potencialidade do EB, que € a sua capacidade de produzir curvas de MI deslocadas em relacdo
ao eixo de campo magnético.

As multicamadas de NiO/NiFe investigadas foram insensiveis a MI. Este fato esta
diretamente associado a baixa permeabilidade, alta coercividade e pouca espessura destas
amostras. Apesar disso, comparando os resultados obtidos aqui com aqueles ja publicados na
literatura, conclui-se que, modificando as condicdes de deposi¢ao e utilizando espacadores
metalicos entre as bicamadas, é possivel reduzir a coercividade, aumentar a permeabilidade, a
espessura € manter o alto grau de acoplamento entre os filmes magnéticos, e assim,
possivelmente, tornar este tipo de sistema sensivel a MIL.

Por outro lado, nas multicamadas de NiFe/FeMn/Ta foi observado forte acoplamento
associado com baixa coercividade. Essas amostras apresentaram variacdes de impedancia de
até 70 % em freqiiéncias acima de 500 Mhz. Além disso, este tipo de sistema apresenta uma
caracteristica completamente nova no que diz respeito a MI. As curvas de MI observadas sdo
tipicas de uma configuracdo onde o campo estitico e a corrente de sonda sdo paralelas a
direcdo facil da anisotropia, com uma estrutura de pico simples, associada a rotacdo dos
momentos magnéticos, evoluindo para uma estrutura com dois picos, os quais se afastam para
valores maiores de campo com o aumento da freqiiéncia devido a efeitos ressonantes. No
entanto assim como as curvas de magnetizacdo estatica, as curvas de GMI sdao completamente
deslocadas em relag¢do a coordenada de campo e a simetria em torno de H = 0, observada em
sistemas uniaxiais, transferem-se para H = H.,. Estes resultados demonstram uma nova
aplicacdo deste extraordindrio efeito denominado exchange bias, que € a sua capacidade de
sintonizar as regides de maior sensibilidade em termos de MI em relacdo ao eixo dos campo
magnéticos.

Além disso, este trabalho apresenta uma nova potencialidade para a utilizacdo da MI, a
sua utilizacdo na caracterizacdo magnética de sistemas com EB.

Os resultados de MI obtidos neste trabalho foram interpretados em termos da relacio
entre MI e FMR. Primeiramente a dependéncia angular do campo de bias, obtida via curvas
de magnetizacdo, foi investigada analiticamente. Afim de, testar a aplicabilidade do modelo

de Mauri para o sistema em questdo, a dependéncia angular do campo de bias foi
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numericamente calculada. As curvas de magnetizacdo foram calculadas a partir da
minimizagdo da energia magnética livre do sistema, que foi assumida sendo composta pela
energia desmagnetizante, Zeeman, uniaxial, de troca e de parede de dominios. Também foi
assumido que a magnetiza¢do ocorre de uma maneira coerente, segundo o modelo de Stoner-
Wolfarth. Pela minimiza¢@o da energia livre os angulos de equilibrio da magnetizacdo foram
obtidos e consequentemente a sua componente na direcio do campo aplicado calculada. As
curvas medidas sao bem ajustadas quando os valores de campo utilizados sdo: Hx = 18 Oe, Hy,
= 300 Oe e Hg = 48 Oe. O campo de troca foi obtido diretamente da curva de magnetizagao
estdtica quando o campo ¢ paralelo ao eixo fécil, enquanto o campo associado a anisotropia
uniaxial do FM foi inferido a partir da curva de magnetizacdo no eixo duro. Estes valores
concordam bastante bem com aqueles ja publicados na literatura em sistemas andlogos, ou
seja, bicamadas de NiFe/FeMn.

Apesar de descrever bastante bem o comportamento angular do campo troca, este
modelo ndo descreve a resposta complexa da coercividade. O comportamento histerético
observado mesmo quando o campo magnetizante € aplicado perpendicularmente a dire¢ao do
eixo facil, segundo os modelos descritos na literatura, deve estar associado a existéncia de
nano-graos antiferromagnéticos cujas magnetizagdes sdo acopladas a magnetizacdo do FM e
orientam-se com esta com a aplicacdo de um campo externo. Este acoplamento da origem a
processos de magnetizagdo irreversiveis na camada AF, que ddo origem, a um tipo de
anisotropia girante, que seria a responsavel pela resposta complexa da coercividade.

Os espectros em freqiiéncia da MI claramente exibem caracteristicas associadas a
FMR. Embora picos agudos na componente real da impedancia ndo tenham sido observados,
a parte imagindria exibe o comportamento tipico de FMR trocando de sinal em diferentes
valores de freqii€éncia para diferentes valores de campo. Este comportamento torna-se mais
claro em torno de H = H,,. Nesta regidao o campo externo equilibra o campo de anisotropia,
diminuindo a intensidade dos campos internos e consequentemente a freqiiéncia de
ressonancia. Destes espectros em freqiiéncia, foi obtida a relacio de dispersao do sistema, ou
seja, a dependéncia da freqiiéncia de ressonancia com o campo aplicado. A relagdao de
dispersdo foi teoricamente calculada com a férmula de Smit-Beljers que descreve a freqii€ncia
de ressonincia em termos das derivadas em segunda ordem da energia livre em relacdo aos
angulos de equilibrio da magnetizacdo das camadas magnéticas. Os dados experimentais sao
relativamente bem ajustados nas regides de campo na qual a amostra encontra-se praticamente

saturada. Entretanto os valores calculados sd@o aproximadamente 20 % menores dos que os
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valores experimentais numa regido de valores de campo na qual a amostra ndo se encontra
saturada (H.;< H < Hy,).

O presente trabalho abre um leque de opcdes para investigagdes complementares
futuras. Entre estas as mais 6bvias parecem ser:

1) Produzir e investigar um conjunto maior de multicamada de NiFe/FeMn/Ta,
modificando o nimero de bicamadas e as caracteristicas fisicas das mesma, principalmente as
espessuras das camadas magnéticas.

2) Modificar as condi¢des de deposicdo de forma a obter multicamadas de NiO/NiFe
com baixa coercividade e sensiveis a MI.

3) Produzir multicamadas com EB utilizando materiais amorfos como camada
ferromagnética.

4) Melhorar os resultados numéricos obtidos, principalmente a dependéncia angular da
coercividade e os valores da freqiiéncia de ressonincia quando a amostra ndo estd saturada,
inserindo na expressdo para a energia livre um termo associado a anisotropia rodante gerada
por processos de magnetizacdo irreversiveis nas camadas AF.

5) Por fim, realizar medidas de MI em um sistema que englobe uma faixa de
freqiiéncias ainda maior, pelo menos até 10 GHz, umas vez que descrever as caracteristicas
dindmicas de sistemas magnéticos € altamente desejdvel tanto em termos académicos quanto

tecnoldgicos.
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