3 Procedimento Experimental

3.1 Deposicao por Sputtering

Quando aomos sdo acelerados em direcdo a superficie de materiais, trés
fenbmenos basicos podem ocorrer dependendo da energia com que atingem o alvo. Um
deste € a energia dos ions acelerados, que € da ordem de quatro vezes o calor de
sublimacéo do material. O resultado é a €egdo, por transferéncia de momento, de
atomos ou aglomerados de &omos (neutros) do alvo. Esta € a base do processo de
sputtering, pois estes aomos e€etados poderdo ser depositados em substratos
devidamente posicionados.

A transferéncia de momento deve ser um parametro possivel de se controlar e
esta envolve diversos fatores, tais como: energia dos atomos incidentes, massa desses
atomos, angulo de incidéncia, dentre outros. O controle destes parametros afetard a taxa
de deposicéo de um determinado alvo. Apesar da grande importancia do fendbmeno de
“gputtering. O processo é economicamente desfavoravel devido a suas baixas taxas de
deposicdo, mesmo com um bom controle dos parametros que determinam o processo.

Os atomos acelerados em direces ao alvo sdo em geral &omos de gases inertes
ionizados como, por exemplo, o Ar a baixas pressdes. Esta descarga € obtida através da
aplicacdo de um ddp entre os eletrodos imersos no gas a baixa pressdo este gas por sua
vez produz igual nimero de ions e elétrons que sdo acelerados do anodo ao catodo. A
incidéncia dos ions no alvo provoca o “sputtering” e a emissdo de elétrons secundéarios.
Tendo um controle da pressdo dentro da camara e dos potenciais entre 0 anhodo e o
catodo € possivel se obter um estado de plasma estavel e auto-sustentével. O livre
caminho médio dos &omos e ions na camara € menor que a distancia do anodo e o
catodo onde esta localizado o substrato para a deposicéo do filme, de maneira que
multiplos espalhamentos podem ocorrer nos atomos até que 0 mesmo acance o
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substrato, acarretando assim deposicdo de atomos provenientes de direcfes diversas e
com energias diferentes.

Utilizando-se o0 equipamento de “Sputtering” diodo DC, constituido basicamente
por dois eletrodos planos posicionados frente a frente dentro da camara evacuada,
maiores taxas de deposicdo podem ser atingidas mediante um controle dos parametros
citados acima, além de uma boa presséo de trabalho. Com pressdes mais baixas cai a
eficiéncia de ionizacdo, aumentando o livre caminho médio (devido a menor
concentracdo de ions). A concentragdo de ions fracamente acelerados préximo ao alvo
provoca a queda da taxa de deposicdo e o plasma torna-se instavel. Uma maneira de
minimizar este efeito indesgjavel é introduzir um campo magnético, pois assim elétrons
gue ndo se deslocam paralelamente as linhas de campo sdo forcados a descrever
trajetorias helicoidais em torno destas, aumentando a disténcia percorrida e, portanto, o
rendimento da ionizacdo do gas na cAmara para um mesmo deslocamento linear. Este
sistema é chamado de “magnetron sputtering”.

Esta técnica apresenta algumas vantagens que devem ser salientadas perante as
outras técnicas expostas nas se¢oes precedentes.

1. Com um controle adequado dos parémetros, é possivel a producéo de filmes com
as mesmas caracteristicas;

2. Apresenta estequiometria do filme préxima a do avo, parametro importante para
deposicéo deligas,

3. Possibilita a deposicdo de filmes bastante uniformes em areas relativamente
grandes,

4. Muito boa aderéncia do filme ao substrato;

Com o procedimento de “pré-sputtering” é possivel eliminar a deposicéo de

Oxidos nativos nas superficies do alvo.

6. Devido a taxa de deposicdo ser proxima para uma série de materiais tem-se a
facilidade de depositar multicamadas.

A reprodutividade e o controle de qualidade de um filme dependem diretamente
de alguns parametros importantes, como temperatura do substrato, presséo de fundo,

pressdo de Argbnio, diferenca de potencial entre o anodo e o cétodo, corrente no gas,
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dentre outros. Cada um dos parametros citados acima afeta em propriedades diferentes

do filme.

Temperatura do substrato:

A temperatura do substrato afeta principalmente na estrutura cristalina do filme
depositado e na introducdo de tensdes mecanicas durante a deposicdo. As tensdes sao
causadas principamente pela diferenca entre o coeficiente de expansdo térmica do
substrato e das ligas a serem depositadas. Estes efeitos podem ser minimizados
controlando-se a temperatura do substrato durante a deposi¢éo, o que muitas vezes ndo é

trivial devido a configuracdo do aparato experimental.

Pressdo de base:

A pressdo de fundo, que € a denominagdo da pressdo interna da camara de
deposicéo imediatamente antes da descarga, possui grande relevancia para a obtencdo de
filmes com qualidade. Substancias do ar como [52] o N, H,0O, CO,, entre outras, estardo
presentes dependendo das caracteristicas de bombeamento seletivo da linha de vacuo. O
elemento H,O presente na camara durante a deposicdo pode acarretar problemas de
aderéncia do filme ao substrato. A propria agua e o CO, podem dissociar-se liberando
O, ,que iré incorporar-se ao filme, oxidando-o e acarretando uma queda na taxa de
deposicao. A degasificagdo das paredes da camara pode trazer impurezas ao ambiente de
deposicdo. Estes efeitos podem ser administrados de maneira satisfatéria através de uma
linha de véacuo controlada e com o aguecimento das paredes da camara durante a
obtencdo do vacuo. Com isso, as impurezas presas nas paredes serdo evacuadas,
acarretando filmes com melhor qualidade.

A pressdo de Ar durante a deposicdo possui extrema importancia no que diz
respeito a taxa de deposicdo. Com o0 aumento da pressdo, aumenta-se a taxa de
deposicéo até certo limite, onde a partir deste, tem-se uma queda abrupta devido ao
espalhamento do material gjetado de volta ao alvo.

A voltagem entre 0 anodo e o cétodo determina a energia com gue 0s ions iréo

chegar a0 alvo, de modo que esta voltagem estd4 intimamente ligada a taxa de
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“gputtering”. A relacéo entre a taxa de “sputtering” e a voltagem néo € linear, chegando

aum valor maximo é atingido para alguns Kev [52,53].
3.1.1 RF Sputtering

Quando o alvo a ser bombardeado € isolante, a chegada dos ions ao alvo geraum
potencial de blindagem que interrompe a aceleragdo dos mesmos. Com iSso ndo se tem
mais emissdo de elétrons secundérios, sendo impossivel a auto-sustentagdo do plasma.
Uma forma de contornar este problema € utilizar RF “Sputtering”. Este sistema consiste
em um prato metalico colocado sob o alvo ligado a uma fonte de tensdo alternada. Este
prato ird induzir uma tensdo RF na superficie do avo, for¢cando os elétrons a oscilarem
devido ao campo alternado, aumentando a mobilidade dos mesmos antes de atingirem as
paredes da camara. Assim, 0 plasma torna-se novamente auto-sustentavel. Sistemas que
utilizam capacitores controlados manualmente auxiliam para um casamento da
impedancia da fonte e da camara, aumentando assim a eficiéncia e utilizacdo da poténcia
emitida pelafonte RF.

3.2 Preparacéo dos Alvos para Sputtering

Neste trabalho foram utilizados alvos sinterizados a frio. No caso das ligas de
FeCuNbSIB, utilizaram-se 0s elementos quimicos a partir de pd com pureza, informada
pelo fabricante, de 99,9 % (325 mesh, para o caso do Ni e Fe). Todos os pos utilizados
sdo da mesmaindustria (CERAC Inc.), acarretando assim uma qualidade homogénea nos
alvos produzidos.

Apbs a selecdo da composicdo de cada alvo, utilizando-se sua estequiometria
percentual, foi calculada a massa de cada componente da liga que possibilitasse a
producdo de um alvo com 2 de diametro e 50 mils de espessura (onde a unidade mil
significa 1 miléssimo de polegada). Utilizando-se uma balanca de alta precisdo, foi
realizada a pesagem de cada elemento separadamente para posterior mistura em um

cadinho, por aproximadamente 20 minutos.
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A sinterizacdo foi ralizada utilizando-se uma prensa, com uma pressdo de 50
Ton, durante, aproximadamente, 30 min a temperatura ambiente. Para a formatacdo do
alvo no formato desgjado, de modo a ser utilizado posteriormente no “Sputtering”, foi
desenvolvido um sistema auxiliar de prensagem.

Este sistema consiste em trés limitadores, responsaveis pela formatagcdo do alvo
na forma desegjada e uma caneca de cobre que serve com um “prato” para a acomodacéo
daligaem formade po.

No caso do Cu foi utilizado u alvo sdlido com as mesmas dimensdes do avo
magnético.

3.3 Deposicao dos Filmes

Todos os filmes produzidos neste trabalho foram depositados por “Magnetron
Sputtering”, no préprio Laboratério de Magnetismo e Materiais Magnéticos (LMMM).
O sistema de “Sputtering” esta baseado em um sistema de vacuo BALZERS, constituido
de uma bomba rotativa e de uma difusora. Este sistema possibilita adquirir uma pressao
de base de até 4 X 10°® Torr antes da deposi ¢&o.

Com a camara evacuada, parte-se para o processo de deposi¢ao, sendo o primeiro
passo a obtencdo de uma pressdo diferencial, fechando-se a vavula tipo persiana
existente na conex@o da camara com a difusora. Isto permite a reducdo do fluxo de
bombeamento, preparado assim o ambiente para a admissao do Ar.

O Ar é admitido na cABmara a uma pressao de 5.2mTorr para a grande maioria dos
alvos a serem depositados. Este controle pode ser feito gustando-se o fechamento das
persianas citadas anteriormente e controlando a vazao para cerca de 20 cm*/min.

No sistema do LMMM existem dois canhGes que possibilitam a deposicdo
utilizando-se dois alvos sem gue a camara sgja aberta. Tais canhdes sdo controlados por
uma fonte DC e por uma fonte RF, e os par&metros a serem controlados séo a
tensdo/corrente ou poténcia, respectivamente. Para uma uniformidade maior dos filmes
produzidos, existe um sistema com motor de passo de precisdo, de modo que o substrato

€ movel durante a deposicdo. Os motores de passo tém resolugdo de 10000 passos/volta
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no movimento do shutter e 40000/volta no movimento do substrato. Assim, com 0
conhecimento da taxa de deposicdo de cada alvo é possivel calcular a velocidade
(constante) a qual o substrato deve passar sobre o plasma. Este movimento, associado ao
campo magnético do canhdo, possibilita ainda a inducéo de um eixo de anisotropia em
materiais ferromagnéticos.

A uniformidade de deposicdo dos filmes se encontre na regido central do
substrato em toda a faixa de extensdo devido ao movimento uniforme nesta direcéo.
Deste modo, as regides laterais dos filmes devem ser desprezadas para fins de medidas,
pois ndo apresentam a espessura desejada.

A reprodutividade dos filmes € assegurada tomando-se constante os parametros
descritos anteriormente, além, no caso do Sputtering do LMMM, da velocidade de
passagem do substrato sobre o plasma e distancia do mesmo com relagdo ao canh&o.
Para um controle ainda maior na espessura do filme, um “Shutter”, também movel,
possibilita a exposicdo ou ndo do substrato ao plasma. Uma representacdo esquematica

dacamaraesta naFigura 3-1
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Figura 3-1 configuracdo da cAmara do sputerring onde: 1- controlador do fluxo de Ar (Argbnio), 2-
controlador do fluxo O,, 3- motor de passo para o controle do “shutter”, 4 — Fonte RF , 5 — Fonte DC, 6,7
— canhd (magnetron sputtering), 8 — shutter, 9 — porta substrato, 10 — motor de passo para o porta

amostra, 11 — baratron, 12 — bombas difusora e mecanica para obtengéo da pressdo de base.

Para a deposicdo dos filmes ferromagnéticos deste trabalho, a presséo de Ar na
camara foi de 5,2 mTorr, com uma poténcia no canhdo RF de 100 Watts. Para o Alvo
com a composi¢ao Fe;3sCuiNbsSii3sBg, ataxa de deposicdo, para os parametros fixos, é
de 3,294 A /s. Para o avo de Cu, ataxa é de 3.198 A/s para os parametros de 50 mA no

canhdo DC e 5,2 mTorr de pressdo de Ar nacamara.
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3.3.1 Calibracdo dataxa de deposicéao

A calibragdo da taxa de deposicdo para cada alvo é feita utilizando-se a técnica
de difracdo de raios-X a baixos angulos. Desta forma, uma andlise da espessura de
filmes finos (até 1000 A) pode ser obtida precisamente. Para o alvo de Finemet utilizado
neste trabalho, o espectro de Raios-X de baixo angulo utilizado para a calibracdo esta
representado na Figura 3-2, onde em (a) pode-se perceber a indexagdo dos picos de
Bragg, relativos a interferéncia construtivas das ondas refletidas nas interfaces
ar/Finemet e Finemet/vidro. Com a localizacdo dos picos de Bragg, pode-se construir
um gréfico do vetor de espalhamento (q = 4n sen (0) / A) versus o indice (Figura 3-2(b)),
onde A é o comprimento de onda do raio-X. A inclinacdo da reta resultante (P.A.) esta

relacionado com a espessura do filme A da seguinte forma

AN=——- (88)

030

025

Intensidade (u.a.)
a (1VA)

0,15

1 L I L 1 L 0,10

20 Indice

Figura 3-2 Difracdo de raio-X baixo angulo para calibracdo da taxa de deposicdo para o alvo de Finemet
(a) difracdo na configuracdo 06-20. (b) gréfico do vetor de espalhamento q = 4xn sen (0) / A versus o indice
dos picos de Bragg, com um gjuste linear. A inclinacdo dareta é de 0,02291 A™ .

Tendo em méaos a espessura para cada amostra e conhecendo o tempo de

exposi¢ao das mesmas no plasma, pode-se adquirir arelacio A/s indicada anteriormente.
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3.3.2 Producao das amostras na forma de sanduiches

A obtencdo das amostras sanduichadas na forma desgjada foi possivel com a
utilizagdo de mascaras sobre 0 substrato. Foram produzidas mascaras com dimensdes
diferentes, previamente determinadas de acordo com trabalhos ja realizados [33-39] as
quais foram colocadas sobre 0s substratos durante a deposi¢do, ficando assim exposta ao

plasma apenas a area a ser depositada.
A forma das amostras desenvolvidas neste trabalho esta exposta na Figura 3-3,

onde F representa multicamadas de Finemet/Cu com espessuras de (100A/10A)x50 e M
€ um metal, neste casso o Cu (1um). A largura do filmes F é representada por Wr = 4
mm e We, variavel de 0.3, 0.5 e 1 mm. O comprimento do filme ferromagnético foi

mantido constante, sendo | = 12mm.

T
Cu

(b)

Figura 3-3 Estruturag@o dos filmes na forma de sanduiches, onde F = multicamadas Finemet/Cu e M =
Cu. (a) visdo superior da estrutura do sanduiche onde W € alargura do filme multicamada Finemet/Cu e
W, € a largura do caroco de Cobre e | € o comprimento do filme ferromagnético. (b) visdo da secdo

transversal da estrutura produzida.
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Para a obtencéo das amostras naforma da Figura 3-3, foram produzidas mascaras
gue possibilitam a variacdo de diversos parametros, simplesmente posicionando-as de
forma diferente sobre o substrato. A Figura 3-4, mostra tais méascaras, onde alargura dos
orificios (a) variava de 2,3,4 e 5 mm. Para a méascara (b) as larguras variam de 0.3, 0.5,

0.8 el1mm.

@) " b

Figura 3-4 Mascaras utilizadas para a producéo dos filmes na forma de sanduiches, cada mascara consiste
em quatro orificios com dimensdes distintas. (a) mascara utilizada para deposi¢do do ferromagneto com
larguras de 2,3,4,5mm. (b) mascara utilizada para deposicdo do carogo de cobre com larguras de
0.3,0.5,0.8,1mm.

Foram produzidas amostras com caracteristicas e espessuras previamente
determinadas para cada tipo de estudo e medida. A tabela | mostra tais amostras, assim

COMO Suas espessuras e parametros de deposi ¢éo.
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Tabelal

Amostra Espessura Poténcia/ pressido
S1 20 A Ta/ 10000 A Finemet 100 W /5.2 mTorr
S2 20 A Ta/ 5000 A Finemet 100 W /5.2 mTorr
S3 20 A Ta/ 15000 A Finemet 100 W /5.2 mTorr
4 20 A Ta/ 20000 A Finemet 100 W /5.2 mTorr
S5 20 A Tal 1000 A Finemet 125 W /5.2 mTorr
S6 20 A Tal 2000 A Finemet 125 W /5.2 mTorr
M1 (100 A Finemet / 10 A Cu) X 50 100 W /5.2 mTorr
M2 (100 A Finemet / 10 A Cu) X 100 100 W /5.2 mTorr
M3 (100 A Finemet / 10 A Cu) X 50 100 W /5.2 mTorr
S7 5000 A Finemet 100 W /5.2 mTorr
M4 (100 A Finemet / 10 A Cu) X 50 100 W /5.2 mTorr
SW1 Er;?r?]g)*ﬁ\ bl / 10000 A Cu / 5000 A bl (Si) (We, = 1 100W /5.2 mTor
SN2 Er;?r?]g)*/& bl / 10000 A Cu /5000 A bl (Si) (Wc, = 0.5 100W /5.2 mTor
SW3 Er;?r?]g)*/& ml / 10000 A Cu /5000 A ml (Si) (Wc, = 0.5 100W /5.2 mTor
SWa (2go| a/is If‘ / 30000 A bl / 10000 A Cu / 30000 A bl 100W /5.2 mTor
SW5 (2\5)\/ i :T? /m srgg)g A bl / 10000 A Cu /5000 A bl (glass) 100W /5.2 mTor
SWE 20 A Ta/ 5000 A bl / 10000 A Cu /5000 A bl (glass) 100W /5.2 mTor

(Wey=0.5 mm)**

* As mostras produzidas nesta série foram baseadas em substratos de Si (111)
** Para esta série utilizaram-se substratos de vidro
*** W, indicaalargurado nucleo de cobre depositado nas amostras sanduichadas.

S = filmes monocamadas

M = filmes multicamadas Finemet/Ci
SW = sanduiches M/Cu/M, ou S/ICU/S
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A caracterizacdo das amostras seguiu uma sequéncia que consistia de uma
caracterizacdo estrutural via difracdo de Raios-X, caracterizacdo magnética utilizando-se
um magnetémetro de amostra Vibrante (VSM), e finalmente a verificacdo do efeito da
MI utilizando-se um analisador de impedancia HP 4396B com uma cavidade de
microondas projetada para a medida. Cada processo serd detalhado separadamente,
juntamente com os seus resultados, deixando para o préximo capitulo uma discussao dos

resultados obtidos e as conclusdes referentes a este trabal ho.

3.4 Difracéo de Raios-X (XRD)

Com a técnica XDR, tem-se a possibilidade de se observar indiretamente a
estrutura da rede da amostra, se realizado a alto angulo. A baixo éngulo, a XDR nos
informa a espessura da amostra como mencionado na se¢éo 3.3.

Para se verificar a forma com que um filme do tipo Finemet se deposita em um
substrato de vidro recoberto com Ta, foram produzidas amostras com espessuras de 0.5,
1, 1.5 e 2 um e feitas medidas por XDR a alto angulo, utilizando-se um equipamento de
Raios-X Shimadzu da marca XD-7A na configuragdo #-26 (ver Figura 3-5) existente
no LMMM.

Foram realizadas medidas de difracdo de raios-X para tais amostras como
fabricadas (sem tratamentos térmicos) e ap0s, sucessivos tratamentos térmicos para se

verificar a passagem da fase amorfa para a nanocristalina.
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Figura 3-5 Configuragdo 6-26 para o raio-X existente no LMMM. Neste sistema tanto o tubo de raios-X
gquanto o contador de radiacdo giram controlados por motores de passo de alta precisdo. O sistema é

controlado por um PC.

3.5 Caracterizagcdo magnética (VSM)

O magnetdmetro de amostra vibrante (VSM) foi um equipamento desenvolvido
no final da década de 50 por S. Foner [54]. Este é o mais utilizado equipamento para
obtencdo de caracteristicas magnéticas nos laboratérios. A partir deste trabalho outros
surgiram de maneira a aperfeicoar o modelo original [55].

Este sistema consiste em um atuador €letro mecanico, responsavel pela vibragdo
da amostra préxima a um jogo de bobinas sensoras com uma configuragdo previamente
estudada [56], na presenca de um campo externo estético. Pelo principio de inducéo de
Faraday-Lenz sera produzido uma tensdo nas bobinas sensoras. Esta tensdo € entdo
enviada a um lock-in amplificador. A tensdo obtida nas bobinas pode tornar-se uma
referéncia se for medido uma amostra conhecida como, por exemplo, o Ni, um

ferromagneto que apresenta uma facilidade de se obter sua magnetizacdo de saturacdo

M steoricamente. A rel acao entre a magnetizacao e atensdo em um VSM é dada por
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V = mG(a)bw senwt (89)

Onde m € o momento magnético da amostra, a 0 ponto médio de oscilacdo da
amostra, b a amplitude de oscilagdo, w = 2zxf onde f € a freqliéncia de vibracdo da
amostrae G é um fator que depende da geometria utilizada para o posicionamento das

bobinas sensoras.

Figura 3-6 representacéo esqueméticado VSM desenvolvido por S. Foner [54] em 1959.

Um VSM pode estar baseado por um eletroimd que possibilita obtencdo de
campos da ordem de KOeg, ou ainda baseado em um par de bobinas de Helmoltz que ndo
possibilita obtencdo de altos campos, porém, fornece uma alta resolucdo permitindo
“steps” muitos pequenos da ordem de 0.1 Oe. Um magnetdbmetro deste tipo foi
desenvolvido no laboratério, pois freqlientes medidas em amostras com baixos campos
coercivos sdo feitas, e um sistema que possibilite uma varredura detalhada do campo

tornou-se necessario.
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Existem outras técnicas de magnetometrica dentre as quais se podem salientar
também os histeresimetros, Magnetébmetro tipo fluxgate, magnetometria Kerr, entre
outros, que ndo serdo descritos em mais detalhes neste trabalho mas séo sistemas téo
precisos quanto os citados acima.

A caracterizagdo magnética das amostras produzidas foi realizada utilizando-se
um VSM de baixos campos, baseado em bobinas de Helmoltz, montado completamente
no LMMM. Para o posicionamento do conjunto de bobinas sensoras foi utilizada a
configuragdo apresentada por Mallisson [56], utilizando-se dois pares de bobinas ligadas
em oposicdo de fase em uma geometria previamente estudada. Tais bobinas foram
acomodadas no centro das bobinas de Helmoltz, utilizando-se um suporte adequado de
forma que ndo permitisse vibragdes mecanicas. O sinal, captado nas bobinas sensoras, é
enviado para um Lock-in SR 830, responsével pela amplificagdo do sinal, além de
controlar a tensdo enviada para a fonte de corrente. O Lock-in é conectado a um PC
através de uma interface RS-232. Com isso um programa em ambiente Basic foi
desenvolvido para o controle simulténeo dos aparatos hecessarios.

Esta configuracdo permite uma ata definicdo de campo, necessario quando a
amostra é magneticamente macia.

As medidas foram realizadas a temperatura ambiente e a baixos campos (+ 100
Oe) para as amostras na forma de multicamadas, que apresentaram caracteristicas
magneéticas macias, e campos da ordem de 300 Oe para as amostras monocamada, que se

apresentaram mais duras como fabricadas.

3.6 Sistema de Medidas para Magnetoimpedancia

As medidas de magnetoimpedancia foram realizadas no LMMM utilizando-se
um analisador de impedancia da marca HP 4396B, uma mesa de medida de impedancia
e uma cavidade do tipo stripline. Na Figura 3-8 pode ser observado um diagrama de
blocos do equipamento. Este equipamento nos permite estudar a evolugdo daimpedancia

em uma faixa de fregiiéncia de 100KHz a 1.8 GHz
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Para um casamento perfeito entre aimpedancia da amostra e a do equipamento,
fator crucial para a pesquisa deste efeito, é utilizada a calibracdo fornecida pelo
fabricante, que realiza gjustes para medias de aberto, curto e carga (50£2). Outra medida
tomada para obtencéo de resultados confidveis foi o desenvolvimento de uma cavidade
de microondas do tipo “strip line” (ver Figura 3-8), onde a linha de transmissdo € o
préprio filme sobre o substrato de vidro. Para o contato elétrico foi utilizado cola prata,

devido a sua excelente propriedade condutora e facil manuseio.

p Amostra

Cavidade de

Amplificador > microondas
de poténcia
| Conector
coaxial APC-

Analisador ~ RFouts0 . "

de impedancia As0Q Mesa de medidas

HP 43968 R500O HP 43961A A
Computador do tipo

PC com HP-VEE

DAC

Figura 3-7 Diagrama de blocos do sistema de medidas para magnetoimpedancia.

70



Figura 3-8 Cavidade do tipo “strip line” desenvolvida para este trabalho, as dimensdes levaram em conta
o comprimento do filmes na forma de sanduiches. 1- o pino central esta isolado do restante da linha

através de um espagador de teflon. 2-posi¢do onde se coloca o filme no substrato de vidro.
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4 Resultados e discussodes

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos no estudo de Raios-X,
M agnetizacdo e magnetoimpedancia da amostras produzidas durante o mestrado.

Os filmes foram submetidos & mesma sequiéncia de experimentos e obtencdo dos
resultados, sendo esta listada abaixo.

4.1 Espectros de Raios-X

A falta de uma estrutura ordenada na orientacdo das moléculas (amorfo) acarreta
um espectro de raios-X caracteristico [57], apresentando um Unico pico largo. Quando o
material estudado tem uma estrutura cristalina, o espectro mostrara picos localizados e
agudos em angulos determinados pela lei de Bragg 2d-send=n4 onde d sdo os
espacamentos interfaciais. Neste trabalho foram realizados estudos de XDR para
verificar a estrutura apresentada pelos filmes apos serem produzidos e apos a reaizacéo
de tratamentos térmicos com diferentes temperaturas (150°C, 250°C, 350°C, 450°C), em
ambiente previamente evacuado.

Na Figura 4-1 pode ser observada a evolugdo estrutural da amostras estudadas
(M4) com relacdo a temperatura de tratamento térmico. Pode-se analisar na mesma que a
estrutura apresentada pela amostra, sem qualquer tratamento térmico, é parciamente
amorfa e esta estrutura vai evoluindo gradativamente para uma estrutura nanocristalina,
sendo que para uma temperatura de 450°C ndo se obteve ainda uma totalidade de
cristalizaco.

O objetivo principa de se fazer tratamentos térmicos em amostras Finemet é
obter uma fase onde gréos de FeSi sgjam formadas em meio a uma matriz amorfa. Se os
gréos tiverem diametros de cerca de 10 nm ocorrera otimizagcdo das propriedades
magnética amorfos. Entretanto, quando trabal ha-se com filmes a aderéncia ao substrato é
de grande importancia e deve-se levar em consideracdo a diferenca entre os coeficientes
de dilatac&o térmico do filme e substrato, pois, durante o processo de tratamento térmico
e o resfriamento sero introduzidas tensdes mecanicas que poderdo tornar o filme

magneticamente duro. Este “endurecimento” magnético foi verificado e pode ser visto
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em maiores detalhes na secéo referente as propriedades magnéticas apresentadas pelos

filmes produzidos

100004 Feq 145,35° 450°C/1h
5000 - i
i FeSi FeSi
‘ U ! 66,26” 83,6338D
— 01 Samesnssismmpnnset N
=S 6000
S 350°C/1h
p
% 3000 -
4V
O
(7))
c 0
O 6000
= AC
3000 -
0_
0 40 60 80 100
20

Figura 4-1 Espectro deraios-X para uma amostra multicamada de Finemet/Cu com 0.5 xm de espessura.
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Apesar da possibilidade de se obter a fase nanocristalina para os filmes Finemet
através de tratamentos térmicos, este objetivo ndo foi buscado neste trabalho de
mestrado, jA& que as caracteristicas magnéticas alcancadas com as multicamadas
Finemet/Cu mostraram-se extremamente boas para uso em sensores de MI, 0 que ndo
aconteceu com as amostras tratadas termicamente, pois estas apresentaram
caracteristicas magnéticas desfavoraveis ao estudo da M| com altos campos coercivos.
Estas fatores levaram a escolha de amostras multicamadas que apresentavam uma
estrutura parcialmente amorfa como fabricadas e propriedades magnéticas interessantes

para 0 uso no estudo a M.

4.2 Medidas de Magnetizacéo (VSM)

Como ja mencionado no capitulo anterior, as medidas de magnetizacdo foram
realizadas utilizando-se um VSM. Este magnetometro possibilita a aplicacdo de campos
da ordem de # 300 Oe. Serdo apresentados neste sub-capitulo os resultados referentes as
amostras produzidas sem tratamentos térmicos e com sucessivos tratamentos com
diferentes temperaturas. Ser4 apresentada também uma comparagdo entre as
caracteristicas magnéticas da amostras monocamadas de Finemet e das multicamadas
Finemet/Cu, além das medidas realizadas para amostras com diferentes cortes com
relacdo a diregdo de deposicdo, afim de verificar-se a anisotropia induzida durante a
deposicéo.

Na Figura 4-2 sdo apresentadas as curvas de magnetizacdo para a Série de
amostras (S1, S2, S3, $4), onde as caracteristicas podem ser verificadas na tabela I.
Como pode ser visto na tabela, as amostras apresentaram as mesmas caracteristicas
magnéticas apresentadas por fitas amorfas com esta mesma composicdo, com um
campo de anisotropia (Hk) €levado, assim como o campo coercivo ( He).

Estas caracteristicas mostram que as amostras produzidas por “magnetron
sputtering” apresentam as mesmas caracteristicas que as fitas amorfas produzidas por

“melt spining” com as mesmas espessuras.
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Figura 4-2 Curvas de magnetizagéo para a série R355. (a) amostra S1(1 um de Finemet) H.=230e e Hg ~
300 Oe. (b) amostra S2 (0.5 um de Finemet) H, =19 Oe e Hs ~ 100 Oe. (c) amostra S3 ( 1.5 um de
Finemet) H.= 13 Oe e Hs ~150 Oe. (d) $4 (2 um de Finemet) H.=10 Oe e Hs ~185 Oe.
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Estudos sisteméticos relacionando a espessura da amostra com a coercividade
foram feitos. Na série S6 foram produzidas amostras com espessuras de 0.1 € 0.2 um e
caracterizadas magneticamente. Desta forma obteve-se uma seqiiéncia com relacdo as
espessuras da série (S1,S2,S3,$4). Na Figura 4-3 sdo mostrados as curvas obtidas para as
amostra S5 e S6, com os parametros da tabela l. Pode-se observar a queda no campo de
anisotropia Hx ,assim como no campo coercivo para ambas as amostras, sem
tratamentos térmicos.

Unindo os resultados obtidos da série (S1,S2,S3,$4) e (S5,S6) pode-se obter uma
perspectiva para as caracteristicas magnéticas de amostras menos espessas, obedecendo
aum certo limite onde a direcdo de anisotropia sai do plano da amostra, caso que ocorre

para amostras muito finas. Tais caracteristicas podem ser observadas na Tabelall.
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Figura 4-3 Curvas de magnetizacdo para a série R356. (8)S5 (0.1 um de Finemet) H=2.5 Oe e Hs~10
Oe. (b) S6 (0.2 um de Finemet) H=5.3 Oe e Hs~30 Oe.

Tabelall
Amostra Espessura (A) Hc (Og) Hk (Oe)
S5 1000 Finemet 2,5 10
S6 2000 Finemet 53 30
S1 5000 Finemet 19 100
S2 10000 Finemet 23 300
S3 15000 Finemet 13 150
A 20000 Finemet 10 185

As amostras foram colocadas em ordem crescente de espessura.
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Figura 4-4 Comportamento da coercividade das amostras com relac&o a espessura, para as series
(S1,S2,S3,4) e (S5,56).

A seguir ser8o apresentadas as curvas de magnetizacdo para as amostras
multicamadas Finemet/Cu para diferentes espessuras e s&ries de amostras. Com isso,
serd apresentada a reprodutividade e consisténcia nas caracteristicas magnéticas para
séries produzidas em periodos diferentes, porém com 0s mesmos parametros de
deposicéo para no “sputtering”. A Figura 4-6 mostra as curvas obtidas para a série
(M1,M2), onde pode-se perceber as caracteristicas magnéticas das multicamadas, como
baixos campos coercivos e campos de anisotropia. Os campos coercivos séo da ordem
de 0.5 Oe para estas amostras.

Para a amostra M4, tratamentos com temperaturas de 340, 440 e 540°C foram
feitos em ambiente evacuado. Desta forma, um estudo referente as caracteristicas
magnéticas em funcéo da temperaturafoi feito e pode ser verificado na Figura4-7.

A configuracdo do sistema de “sputtering” do LMMM possibilita a inducéo de
um eixo de anisotropia no momento da deposicdo. Ta eixo esta relacionado com o
proprio campo magnético do canhdo e a direcdo de movimento do substrato sobre o

plasma durante a deposi¢éo (ver Figura 4-5). Desta forma, medidas de magnetizagdo em
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diferentes cortes da amostra M1(como feita), com as mesmas dimensdes,

realizadas de onde foram obtidos os resultados apresentados na Figura 4-8.

N /oo - T ==~

/ o T =N N s~

//// NN N s N \\\

_ ’/ / Vv Vo
Linhasdecampo ', / IR Vo
L TR Vo
) A ANERRNN Vo

/ / - VNN N \
| - - Vo

/ | - ~ - N ~ N \

| < _ -7 S~ >N \
//// \\\ \ !
o / -~ - — W\ \

/7, = — N\ - - A\
| / RN ///‘\ \ \
\ {7, \

o
y

L
y

N\

RSN

foram

Figura 4-5: Configuragdo dos imas e das linhas de campos em que 0s substratos foram depositados.

Configuragdes estas fornecidas péla AJA international .

Para as amostras estruturadas na foram de sanduiches as medidas de

magnetizacdo foram redlizadas para a amostra SW5, tendo as outras amostras

comportamentos magnéticos similares a esta. A medida de magnetizacdo foi realizada

no mesmo VSM que as amostra anteriores, com um cuidado maior, devido ao seu

comprimento ser apenas alguns milimetros menores que o “gap” entre o0 jogo de bobinas

sensores do equipamento. Esta medida poder ser verificada na Figura 4-9. Para as séries

estruturadas na forma de sanduiches ndo foram realizadas curvas com relacéo ao angulo

de deposicéo para a verificagdo da anisotropia. Isto ocorreu devido as dimensdes da

amostras sanduichadas serem grandes comparados com o0 “gap” existente entre as

bobinas sensoras do VSM, aém do fato que a medida acarretaria em uma ata

componente de fator desmagnetizante relativo a forma da amostra.
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Figura 4-6 Série (M1,M2), onde foram produzidas amostras multicamadas Finemet/Cu com diferentes
ndmeros de bicamadas. M1 ( 50 bicamadas) H,= 0.3 Oe.M2 ( 100 bicamadas) H, = 0.19 Oe.
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Figura 4-7 Nesta série foram produzidas amostras multicamadas com (100A Finemet / 10A Cu ) x 50.
Foram realizados tratamentos térmicos a temperaturas de 340°, 440° e 540° C durante 1 hora. Nesta figura
pode ser verificada a evolugéo do campo coercivo e do campo de anisotropia em funcéo da temperatura.
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Figura 4-8 Curva de magnetizagdo para a amostra M1 (como feita) com diferentes cortes com relagéo a
direc@o de deposicdo. Desta forma pode ser verificada a induc&o de uma anisotropia para um angulo de
90° com relagdo a deposi¢ao.
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Figura 4-9 Curva de magnetizago para a amostra SW5 estruturada na forma de sanduiche com o carogo
de cobre no interior do filme multicamadas. Em detalhe o comportamento da magnetizacdo a baixos

campos.

4.3 Medidas de Magnetoimpedancia

As medidas de magnetoimpedancia serdo mostradas em ordem cronoldgica de
producdo das amostras, sdlientando-se a comparagdo entre as amostras com
monocamadas de Finemet e multicamadas de Finemet/Cu.

Ser&o expostas para cada amostra 0 comportamento da parte Real (R) e da parte
Imaginaria (X) da impedancia (Z), além da variacdo percentual da Ml em funcéo do
campo e dafrequéncia.

Para a amostra monocamada S2 (5000A), sem tratamento térmico, o
comportamento da impedancia pode ser verificado na Figura 4-10 e na Figura 4-11 onde
pode ser observado 0 comportamento ndo simétrico da MI em funcdo do campo. Este
comportamento é consequiéncia das caracteristicas magnética da amostra. Esta mostrou-
se magneticamente dura e com um alto campo de anisotropia. Comparando esta Ultima
com a amostra M1 (multicamadas), que apresentou caracteristicas magnéticas macias,
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sem tratamento térmico, como pode ser visto na Figura 4-8, pode-se verificar variagtes
na M| da ordem de 280 %, além de um comportamento simétrico com relagdo ao campo
(Figura 4-13).

A comparagdo descrita acima leva a conclusdo de que as amostras na forma de
multicamadas como feitas (sem tratamentos térmicos) apresentam vantagens
consideraveis no estudo da MI se comparadas com monocamadas do mesmo materia
ferromagnético. Desta maneira sera possivel eliminar a necessidade de sucessivos
tratamentos térmicos para obtencdo da fase nanocristalina da liga Fe;35CuiNbsSii35Bg
necesséria para obtencdo das caracteristicas magnéticas ideais para os estudo da Ml, tais
com alta anisotropia e baixos campos coercivos.

Como pode ser verificado na Figura 4-13 ocorre o deslocamento do pico de
impedancia em fungdo do campo para a amostra M1. Esta caracteristica € uma das
formas de seidentificar o efeito da ressonancia ferromagnética em sistemas que estudam
o MI, como mencionado anteriormente. A configuracdo experimental adotada para o
estudo da M1 favorece a obtencdo de FMR. Outra forma de se comprovar a ressonancia
ferromagnética € analisando-se 0 comportamento da impedancia em funcdo da
fregiéncia. A Figura 4-14 mostra a passagem da parte real (R) pelo seu maximo
simultaneamente com a passagem da parte imaginaria (X) pelo zero, para determinados
valores de campo. Na Figura 4-15 esta representado o comportamento da Ml em

funcdo da frequéncia
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