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Resumo

Este trabalho trata do desenvolvimento da instrumentacio de dois sistemas: (1) Um
sistema magnetron sputtering para a producao de filmes finos nanoestruturados em mul-
ticamadas magnéticas que incluiu uma instrumentagio para a oxidacio n-situ de filmes
com exchange bias (polarizagdo por troca) e spin valves (vdlvulas de spin). (2) Um
magnetometro de amostra vibrante para filmes (VSMF) para a caracterizagio magnética
rdpida, confidvel e barata (comparando com o magnetémetro SQUID) dos filmes finos
produzidos pelo sputtering desenvolvido. Complementam o VSMF, a avaliagdo da relagao
sinal ruido(SNR), a calibragao do equipamento e a medida da sensibilidade méxima que
alcanca o limite tecrico do ruido Johnson (térmico) do sistema (+2 x 10 8%emu). As
curvas de magnetizagao versus campo magnético (MxH ) de alguns filmes de vilvulas de
spin sao semelhantes aos resultados obtidos em um magnetdmetro de gradiente de campo
(AGM). Consta também no trabalho a descrigio sucinta da infraestrutura desenvolvida
para o laboratério de filmes e de um sistema de medidas de resistividade DC e magneto
resisténcia (MR). Os gréficos de caracterizagio estrutural, magnética e de transporte
de alguns filmes de Co/Cu, NiFe/Cu e NiO/NiFe/Cu/NiFe atestam a repetibilidade e a

confiabilidade do sistema de producao desenvolvido.
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Abstract

In this work the instrumentation and developing of two systems is shown: (1) A mag-
netron sputtering system for the production on thin films of nanostructured magnetic
multilayers that, include an instrumentation for in-situ oxidation of films with exchange
bias and spin valve. (2) A vibration sample magnetometer for films (VSMF'), for a faster,
reliable and inexpensive (comparing with the SQUID magnetometer) magnetic charac-
terization of these films produced by the developed spuftering system. The complement
for the VSMTF is the sinal-to-noise-rate (SNR) evaluation, the equipment calibration and
the maximum sensitivity experimental measurement that reaches the theoretical John-
son noise level (£2 x 10~%emu), for this system. The magnetization versus magnetic
applied field (MxH) curves for some spin valved films have similarity with the results
obtained from another field gradient magnetometer (AGM). Belongs also to this work,
the developed infrastructure for the thin film laboratory and a measurement system for
DC resistivity and magnetoresistance (MR). The graphics for the structural, magnetic
and transport characterization of some films of Co/Cu, NiFe/Cu and NiO/NiFe/Cu/NiFe

certify the repeatebility and trustworthy of the customized sputtering system.
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Introducao

As duas 1iltimas décadas foram marcadas pelo desenvolvimento e popularizagao das
tecnologias de computagao e informdtica, alavancadas, principalmente, pelas descobertas
e estudos recentes em #dreas da ciéncia basica, como a fisica de superficies e filmes finos
em semicondutores e novos materiais magnéticos. Em principio, super-redes de materi-
ais metdlicos magnéticos (ou multicamadas magnéticas) exibem mais novos fendmenos e
interesses, nas dreas da fisica e engenharia, do que outros materiais feitos artificialmente.
A pesquisa destes novos materiais nanoestruturados ', tanto na forma de monocamadas
ou multicamadas magnéticas de filmes finos movimentavam um mercado mundial cres-
cente, estimado em bilhdes de délares por ano, no fim da década passada, na drea de
gravacdo magnética, segundo [1] e [2]. Este investimento somente é suplantado pelos
semicondutores no setor eletro-eletrénico.

Atualmente, termos usados pelos cientistas da drea de filmes magnéticos tém sido
utilizados até pela imprensa comum. A magneto resisténcia gigante (GMR) 2, descoberta
em1988 (3], as spin-valves (vdlvulas de spin), em 1990 [4] e a TMR (magneto resisténcia
por tunelamento dependente de spins), em 1975 [5], sd0 alguns desses termos. A pesquisa
e a tecnologia que se originaram da aplicagao destas descobertas tém sido freqilientemente
chamadas de spintronica e magneto eletrénica.

O termo eletrénica pode ser explicado como a ciéncia e/ou tecnologia da manipulagio
dos portadores de carga em semicondutores (os elétrons e buracos) para a obtengao e ma-
nipulagao de sinais elétricos analégicos ou sinais digitais (ou informagao). Entretanto, o
novo termo magneto eletrénica surge da manipulagao, via campos magnéticos, dos esta-
dos dos spins eletronicos ou da injecao de uma corrente de elétrons com spins polarizados

(up T ou down |) provenientes de um filme fino ferromagnético (FM), em um filme fino

'Estruturas da ordem de nandmetros
20 térmo GMR serd usada neste trabalho por ser mais difundido que a abreviatura MRG.



de material metélico (nas vdlvulas de spin com GMR), semicondutor (transistores spin-
FET) isolante (transistor com TMR) * ou mesmo supercondutor. Isto é, ndo mais a
carga do elétron mas sim o spin do elétron que agora carrega a informacao. Portanto,
uma melhor designagao para esta nova ciéncia/tecnologia €, sem divida, a spintrénica.

Em 1991, nos Estados Unidos, no primeiro Workshop on the Science and Technol-
ogy of Thin Films for the 21st Century, a drea de magnetismo concluiu que: "Os novos
avang¢os em materiais de multicamadas de filmes finos, com alta magneto resisténcia,
podem levar a enormes beneficios tecnoldgicos bem como, prover um novo entendimento
do magnetismo qiidntico nos sdlidos”. Diversas tendéncias e avancos nas dreas do mag-
netismo de nanoestruturas podem ser encontradas em recente publicagao de 1999, sob o
titulo Magnetism Beyond 2000 [6].

As novas tendéncias nas dreas do magnetismo, em 1994, motivaram o Ministério da
Ciéncia ¢ Tecnologia a escolher o laboratério de filmes finos do CBPF, ji com uma
linha de pesquisa bem estabelecida desde 1983, para desenvolver um projeto centrado na
producao e pesquisa de filmes finos de multicamadas magnéticas

O trabalho desta dissertacao de tese estd embasado nos estudos e desenvolvimentos
que foram realizados desde 1994. Para estudar e desenvolver um novo sistema de pro-
ducdo de filmes e a adequagao fisica de um novo laboratério, foram realizadas visitas e
treinamentos nos laboratérios de filmes da Universidade da California em San Diego* e
da firma IBM °, ambos nos EUA. Em 1996 e 1997, tendo sido definido que a técnica de
producido seria por magnetron sputtering e a parceira no projeto seria a firma ameri-
cana AJA International, fol iniciada a fabricacao e montagem dos mdédulos do sistema
nas oficinas desta firma. Em 1997 e 1998, na fibrica ¢ no CBPF, em conjunto com os
engenheiros da AJA, foram realizados os testes de operagao e algumas modificagoes ao
projeto inicial necessitaram ser implementadas. No mesmo periodo, com algumas colabo-
ragoes, fol projetada e montada toda a infra-estrutura do novo laboratério de sputtering
do CBPF. Em 1999, o laboratério apresentou o primeiro trabalho em congresso [7] e,
em 2001, um trabalho foi aceito para publi¢ao no Journal of Magnetism and Magnetic

Materials [8] e outro foi submetido ao Journal Applied Physics [9).

“Informacoes sobre dispositivos magneto eletronicos podem ser encontrados nas homepages das em-
presas IBM, Honeywell e Toshiba.

1Laboratério de filmes finos do Prof. Ivan K.Schuller

‘Laboratérios do prof. Stuart Parkin



Vencidas as fases iniciais de testes de producio e confiabilidade do sistema, foi veri-
ficada a necessidade do desenvolvimento de uma nova instrumentagdo para a otimizacao
da producao dos 6xidos antiferromagnéticos das vialvulas de spin e de uma nova instru-
mentacao para a carcterizagao magnética, de uma forma mais rdpida e barata que as
técnicas disponiveis e, tao confidvel e precisa. Esta demanda cientifica e tecnoldgica,
bem como tudo que foi antes relatado motivou e norteou este projeto de tese que vem
sendo desenvolvido desde 2000, dentro do novo programa de mestrado em instrumentacao

do CBPF.

Em resumo:

O Capitulo 1 contém uma breve introducgdo dos aspectos fisicos e estruturais dos
filmes finos de multicamadas magnéticas, particularmente dos filmes de vdlvulas de spin
escolhidos para caracterizar a instrumentacao desenvolvida.

O Capitulo 2 descreve as razoes de escolha da técnica de produgao por magnetron
sputtering, da instrumentacao necessdria, da infra-estrutura do laboratério, das etapas
de producao dos filmes e da nova instrumentagao de otimizacao da oxidagao in-situ.

O Capitulo 3 discute o desenvolvimento de uma instrumentagao prépria para carac-
terizacao magnética dos filmes e descreve, em detalhe, a técnica, o desenvolvimento e a
montagem de um magnetometro de amostra vibrante para filmes (VSMF). Ainda este
capitulo apresenta os resultados experimentais das curvas de magnetizagao versus campo
magnético aplicado (MxH), das curvas de magneto resisténcia e dos espectros de difragao
de raios-X usados para caracterizagao dos filmes e do sistema de produgao.

A Conclusao e discussao dos resultados analisa as metas e objetivos alcangados e cita
as publicagoes geradas a partir deste trabalho. A Conclusao também sugere melhorias e
possiveis trabalhos futuros. |

Uma descricao do projeto de infra-estrutura do laboratério estd incluida no Apéndice
A e, uma tabela de grandezas e unidades usadas em magnetismo faz parte do Apéndice
B.

A Bibliografia contém as referéncias das citagoes do texto e dos trabalhos publicados

pelo laboratorio de sputtering do CBPF.



Capitulo 1

Filmes finos

1.1 Introducao

Com o desenvolvimento, nas trés tltimas décadas, dos sistemas de ultra dlto vdcuo
foi possivel crescer e depositar materiais em substratos metdlicos, amorfos, isolantes ou
semicondutores, com espessuras da ordem de Angstrons ! em uma forma praticamente
bidimensional denominada de filme fino.

O controle da pureza e pressao da atmosfera de deposicao é o principal problema
durante o crescimentos dos filmes finos; a razao superficie/volume destes filmes os torna
altamente suscetiveis a oxidagdo, contaminacao e rugosidade. Estas varidveis afetam
a qualidade e a estrutura cristalina dos filmes produzidos. Atualmente, sao utilizadas
atmosferas com pressoes da ordem de 107" Torr (1.33 x 107 Pascal) nos sistemas
de producao que utilizam a evaporacao térmica dos materiais em alto vdcuo, como no
MBE (fluxo molecular epitaxial) e, atmosferas rarefeitas (de 10 a 3 x 1072 Torr) de
gases inertes (Argonio) com pureza da ordem de 99,999 % (5.0 ou 5N) nos sistemas de
pulverizacao catodica ou sputtering

Embora o controle da atmosfera seja responsavel por diversos efeitos estruturais, é
a quebra de simetria da rede cristalina, a redugao do mimero de coordenacao e sensi-
bilidade dos estados eletrénicos nestes solidos bidimensionais (2D) que, de fato, origi-
nam nanoestruturas com fendmenos interessantes e diferentes dos materiais convencionais
(3D).

Atualmente, a manipulacio dos efeitos eldsticos de tensao mecanica superficial nos

11 Angstron = 10719 - 1 nm =109 m



filmes ou da manipulagao da forma de crescimento por litografia, levou ao apareci-
mento dos nanofios ou estruturas consideradas em uma dimensao (1D), com diversas
propriedades interessantes para a aplica¢do em nanocircuitos eletronicos.

Os fendémenos relacionados ao magnetismo de filmes finos nanoestruturados em ca-
madas (estrutura modulada) de materiais magnéticos separados por materiais ndo mag-
néticos (as multicamadas magnéticas) sdo o principé_l fator gerador dos objetivos e de-
senvolvimentos deste trabalho e, apenas alguns aspectos fisicos mais relevantes para o

entendimento destes objetivos serao abordados.

1.2 Magnetismo em filmes finos de multicamadas

Os sistemas de multicamadas magnéticas consistem em geral de uma estrutura de
filmes empilhados segundo a Figura 1-1. Este sistema é normalmente indicado, seguindo
uma nomenclatura baseada em Falicov [1], por um substrato de material S seguido por
uma camada de um material B (com espessura r ou b monocamadas), chamada buffer
layer, quando esta isola ou separa o material do substrato do resto da multicamada, ou
chamada de pinning layer quando se acopla magneticamente a préoxima camada, pren-
dendo a polarizacdo dos seus spins. As préximas camadas sao repeticoes periodicas (n
vezes) de um material ferromagnético X ( com espessura ¢ ou ¢ monocamadas atémicas)
e de um material condutor nao magnético ¥ (com espessura y ou d monocamadas). O
fechamento deste empilhamento é feito por uma camada C (com espessura s ou e mono-
camadas) de wmn material que ird isolar a multicamada da oxidagao pelo ar atmosférico
ou, dependendo da necessidade ird servir para acentuar as propriedades desejadas das
multicamadas abaixo Esta iltima camada é chamada de cap layer.

Nos filmes magnéticos o comportamento das superficies e interfaces que surgem destas
nanoestruturas moduladas desenvolvern um forte papel nos novos fenémenos fisicos e
propriedades magnéticas que foram observados nas duas tltimas décadas.O acoplamento
ferro-antiferromagnético (FM-AFM) entre as camadas de material ferromagnético (FM)
separadas por camadas nao magnéticas (NM) se constitui num dos principais fendmenos
estudados em magnetismo, principalmente pela sua aplicabilidade em dispositivos de
leitura magnética. -

Em 1986, o acoplamento ferro-antiferromagnético FM-AFM em estruturas de filmes

uiy]
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P CAMADA NAO MAGNETICA (Cu, Cr)
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S/B(r)/ [ X(t)/Y(y) | ./ C(s)
r, t, y, s espessuras em angstrons

S /B(b) /[ X(c)/Y(d) ] ,/ C(e)
b, ¢, d, e numero de monocamadas atomicas

Figura 1-1: Esquema de uma multicamada genérica indicada por uma nomenclatura
baseada em Falicov [1].

de Fe/Cr [10] foi identificado e caracterizado por um modelo de elétrons com spins po-
larizados [12]. Em 1990 [11], nos sistemas Co/Cu e Co/Cr foram descobertas as oscilagGes
amortecidas de longo alcance na variagdo da amplitude do acoplamento FM-AFM e da
constante de troca J em funcao da espessura do espagador ndo magnético. Estas os-
cilagoes foram abordadas dentro da teoria de Rudermann-Kittel-Yosida (RKKY) [13] e
Coehoorn [14], segundo a Figura 1-2. Embora o perfodo de oscilagdo da teoria seja bem
menor que o experimental, considerando as imprecisGes nas espessuras das camadas e
na rugosidade das interfaces, a teoria RKKY descreve razoavelmente os fenémenos ob-
servados no acoplamento AFM. A teoria de Coehoorn [14] propde uma relagao entre o
comprimento de onda da oscilagdo de curto alcance A e os periodos longos A através da
Equagao 1.1.

Koo

l( (1.1)
A d

O interesse nas multicamadas com acoplamento de troca se intensificou em 1988
(3] com a observagao da magneto resisténcia gigante (GMR) em sistemas de filmes de
Fe/Cr que apresentavam acoplamento FM entre as camadas de ferro quando se aplicava
um campo magnético estdtico e paralelo ao plano do filme e antiferromagnético (AFM),

quando se desligava este campo. A alta variacio da resisténcia do filme no estado a

6



1y
@0y
N
L
i
[
(&)
o
—_
o

Lid
Figura 1-2:  Oscilagées da constante de troca J(L) do acoplamento ferro-

antiferromagnético calculada para um metal monovalente (a linha cheia) e a fungdo real
medida experimentalmente (linha tracejada) versus a relacao entre a espessura da camada
nao magnética e a distancia entre os planos atémicos L/d [14].

campo zero para o estado no campo de saturacao do material FM cunhou o termo GMR.

Embora, do ponto de vista experimental, pareca que o acoplamento AFM e a GMR
sejam fenomenos indepedentes [15], quase todas as teorias desenvolvidas tém feito uma
conexao entre eles. Ambos efeitos sao devido a propagacao de elétrons com spin po-
larizado entre os filmes FM através das interfaces. A similaridade é melhor expressa
pela idéia de que junto ao fendmeno de transporte de cargas, existe também o de trans-
porte de spins. Os espalhamentos anisotrépicos dos elétrons com spin T e spin | e os
seus diferentes coeficientes de reflexdo nas interfaces resultam em um torque aplicado
sobre o vetor magnetizagao; este torque alinha a magnetizacao de acordo com a razao
dos coeficientes de reflexdo e transmissio segundo [16]. Para o acoplamento de troca,
os coeficientes de reflexdo na interface sdo importantes, enquanto para a GMR, mais
importante é o espalhamento dependente de spin nas interfaces e no interior (bulk) das
camadas ferromagnéticas.

A Figura 1-3 descreve o fenobmeno de transporte interpretado pelo modelo de duas
correntes [17], que ocorre nas multicamadas magnéticas investigadas pela geometria de
corrente perpendicular ao plano (CPP), sendo o principal fator da GMR. explicado em
termos de wm espalhamento anisotrépico dependente do spin eletrdonico com respeito a

magnetizagao local. Ainda nesta figura é mostrado o alinhamento (ideal) da magnetizagao



nas camadas ferromagnéticas, quando se aplica um campo est4tico no plano do filme com

amplitude do campo de saturagdo Hs do material FM.

Figura 1-3: Modelo de duas correntes: Acoplamento ferro-antiferromagnético num filme
de multicamadas magnéticas com a representagao simbdélica do espalhamento dependente
de spins dos elétrons resultando na magneto resisténcia gigante.

O modelo de duas correntes  jyu = j 1 +7 |, é baseado na hipétese de que a
corrente € o resultado do movimento de dois tipos de elétrons de condugéo, supostamente
independentes: Os spins T e os spins |. A resistividade de um metal de transi¢io é devida
em parte ao espalhamento dos elétrons s T (transicdes s T = d 1) e, também, em parte,
aos elétrons s | (transigbes s | = d |). Abaixo da temperatura de Curie T e para os
elétrons com energia proxima a energia de Fermi Fr existe um deslocamento entre as
bandas d T e d |, conforme mostrado na Figura 1-4, com probabilidades diferentes de
ocorrer transicoes s | = d | e s T = d |, porque as bandas nao tém densidades de estado
fechadas no nivel de Fermi.

Metais 3d, como o cobalto e o niquel, seguem o esquema da Figural-4, onde a banda
d dos spins T estd ocupada e ndo pode receber elétrons, logo, somente os elétrons com
spin | podem sofrer transicoes s = d e contribuir para a resistividade via o processo de
espalhamento. Deste modo, o cobalto e o niquel sdo candidatos a apresentarem um forte
efeito de GMR, A excessao dos filmes de Fe/Cr, com alta GMR, deve-se ao fato de que
o Cr afeta a estrutura de bandas do ferro na interface criando uma banda virtual onde

uma alta densidade de estados spin T é criada.

Por fim, os modelos de duas correntes para a GMR assumem que, principalmente, os



4s

E=E, 3d

De

spin
Y 0

Figura 1-4: Representagdo esquemdtica da estrutura de bandas com a densidade de
estados D em funcao da energia F, para os metais de transigio 3d e suas ligas. Er é a
energia de Fermi. Notar a alta densidade de estados d para os spins | na regidao E = Ep.

elétrons s carregam a corrente elétrica, mas os estados d s@o aqueles onde os elétrons sao
espalhados, segundo [18]. O espalhamento néo € limitado a superficie e pode ser estendido
a todo o volume do material FM e é responsdvel pela GMR. Todos os parametros que
possam aumentar ou diminuir essa caracteristica seletiva, influenciam na GMR. No caso
do permaloy (Ni;9Feg;) & temperatura ambiente, os parametros de livre caminho médio
dos elétrons A T= 100 Ae ) 1=10 A apresentam uma diferenca que é devido ao que se
chama de espalhamento dependente de spin.

A magneto resisténcia (MR) é definida em termos da magnitude mdxima da vari-
agao da resisténcia elétrica sob a influéncia de campo magnético externo, segundo a
Equagaol.2, onde Rp é a resisténcia elétrica do filme a campo magnético zero e, Rg, a
resisténcia elétrica a um campo magnético que satura (Hg) os momentos magnéticos das
camadas FM do filme

MR(%) = 52%% = (Ro — Rs)/Rs (1.2

O modelo tedrico semicldssico de Camley e Barnas [19] e suas extensGes como o de
Dieny et al [20] [21] e Pereira et al [22], entre outros, sdo baseados na solugao da equagao
de transporte elétrico de Boltzmann na geometria de filmes finos, com condigoes de con-
torno nos limites de reflexdo ou espalhamento nas superficies externas. Para estes mode-

los, os elétrons sao considerados como particulas (cldssico) com conseqiiencias qiianticas,



como a estatistica de Fermi-Dirac e probabilidades de espalhamento dos elétrons calcula-
dos por mecénica qiiantica (semi). Ainda nestes modelos, o transporte dos elétrons em
um filme fino é descrito por coeficientes de reflexao especular, de transmissao e de es-
palhamento difuso dos elétrons nas interfaces (T’ TeT | ou @ T e @ |); estes coeficientes
dependem dos estados de spin (orientagbes relativas do spin eletrénico e do momento
da camada magnética). Como o espalhamento nao ocorre unicamente nas interfaces, os
modelos tém que considerar a contribui¢ao massiva e os livres caminhos médios eletroni-
cos (AT e A |) paralelos (A 1T e A nl) e perpendiculares (A LT e A L|), dependentes do
spin no interior da camada magnética.

A aplica¢do de um modelo extendido por L.G. Pereira em bicamadas de NiFe/Cu,
produzidas pelo laboratério de filmes do CBPF e, recentemente publicado [9], obteve
valores de resistividade tecricos similares aos obtidos experimentalmente, além de valores
para os parametros A T, A |, @ T e @ | condizentes com os valores de GMR obtidos, para
as espessuras dos filmes analisados.

Dentro da perspectiva acima, pode-se analisar a variacao da GMR com relagio aos

seguintes parametros:

e Quando a espessura do material ndo magnético(NM) aumenta, a GMR diminui
(similar a teoria RKKY). O livre caminho médio dos elétrons (A) tende a ser menor
que a espessura da camada NM e a resistividade tende a nao depender mais da

orientagao dos momentos nas camadas magnéticas.

e Se a espessura da camada magnética aumenta e tende a ser maior que o A dos

elétrons, a GMR diminui.

e Se a temperatura aumenta, o A dos elétrons diminui e a GMR. também diminui.

1.3 Valvulas de spin

Quando materiais nanoestruturados em filmes finos de bicamadas com interfaces fer-
romagnéticas(FM) - antiferromagnéticas (AFM) sao resfriados na presenca de um campo
magnético estatico, em temperaturas acima da temperatura de Néel (Ty) e abaixo da
temperatura de Curie (T¢), aparece uma anisotropia chamacda de polarizacao por troca

(ou intercambio), ou exchange bias, induzida pelo material FM. O fenémeno de exchange
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bias, encontrado pela primeira vez em nanoparticulas por Meiklejohn and Bean, em 1956
[23], estd associado & anisotropia de troca na interface entre um material AFM e um FM;
esta anisotropia pode ser verificada pelo deslocamento unidirecional do ciclo de histerese
(ver Figura 3-22) nas medidas de MxH, ao longo do eixo do campo magnético aplicado.
Este deslocamento varia com o angulo entre o campo aplicado H e o eixo de aplicacao
do campo de resfriamento. Deslocamentos negativos ou positivos podem ser obtidos. A
origem microcopica deste fendmeno ainda nao estd suficientemente compreendida, em-
bora saiba-se que a otimizacao da oxidacdo in situ seja um fator importante para o
aumento desta anisotropia.

Recentes revisoes bibliogrdficas sobre a exchange bias podem ser encontradas em [24],
[25], [26] e [27].

O campo de troca Hg pode ser diretamente calculado através da curva de histerese
(ver Figura 3-22) pela Equacao 1.3 e o campo coercitivo He pela Equacao 1.4, onde
Hep e o Hop sao, respectivamente, os campos magnéticos coercitivos medidos do lado

esquerdo e do lado direito do zero no ciclo de histerese.

— H,

Hy = EQD_OLF' (1.3)
Hop + H,

He = L_CE_;;_QEl (1.4)

A utilizacgao destas bicamadas (onde os spins da camada FM estao alinhados e presos
(pinned layer) a polarizacio preferencial dos spins da camada AFM) junto com multica-
madas magnéticas feitas de sanduiches de camadas FM (Co) e ndo magnéticas (Cu) cria
uma nova nanoestrutura, chamada de spin valve ou wvdlvula de spin. Além de possuir
alta sensibilidade na magneto resisténcia gigante (GMR) (alta MR com baixo campo
de saturacao Hg), as wvdlvulas de spin apresentamn nas curvas de histerese mais de um
salto de magnetizacao, indicando o campo magnético onde a primeira camada FM livre
rotaciona seus momentos com o campo aplicado (como se fosse uma vilvula abrindo) e
onde a segunda camada FM acoplada desprendendo da polarizagao da camada AFM e
alinhando com o campo magnetico Hg aplicado, como na Figura 1-5.

As vélvulas de spin foram primeiramente descritas em 1990, por Dieny et al [4] e,

principalmente, devido & memdria magnética destas estruturas, do baixo campo de satu-
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racao, do relativo alto campo de desmagnetizagao e da sua aplicabilidade 4 temperatura
ambiente, tornaram-se a alavanca do desenvolvimento dos cabegotes de leitura magnética
e das memdrias de acesso aleatdrio nao voldteis, no fim da dltima década.

Neste trabalho, as amostras com ezchange bias foram produzidas sob a forma de filmes
finos de bicamadas de um material antiferromagnético(AFM) & temperatura ambiente,
como o NiO, no qual é induzida ou ndo, durante a deposi¢do, por um campo mag-
nético estdtico, uma polarizagéo preferencial nos spins atémicos (método similar a um
resfriamento com campo) e, um material ferromagnético como o cobalto ou o permaloy
(Nig1Feyg), protegidos de oxidagdo por uma camada fina de cobre (cap layer). As
amostras com vdlvulas de spin contém mais uma camada FM de cobalto separada por
uma nao magnética de cobre.

Algumas recentes publicagbes como (28] e [29], inclusive do laboratério de filmes do
CBPF [30], estudam resultados experimetais e novos modelos tedricos para o entendi-

mento das vdlvulas de spin.

alts tesistéiicia b?ixa resisténcia
\ 1 bias
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NiFe : filme
. T e S TS R
NiO e E———y
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Figura 1-5: Esquema de uma spin valve de permaloy/cobre com éxido de niquel como
camada antiferromagnética. Notar a rotagdo da magnetizagido da camada FM livre.



Capitulo 2

Instrumentacao desenvolvida para a
producao dos filmes finos: Sistema

de sputtering

2.1 Introducgao

Como explicado anteriormente, o desenvolvimento da instrumentac¢ao para a producao
dos filmes finos de multicamadas magnéticas, no CBPF, foi embasada em estudos e
projetos realizados desde 1994, com o desenvolvimento de um projeto em conjunto com
a firma americana Aja Intl., que também montou o sistema.

A produgao de filmes finos magnéticos pode ser feita por crescimento epitaxialmente
orientado, em um sistema MBE (molecular beam epitaxy) de ultra alto vdcuo, equipado
com celas de Knudsen, para evaporacgao térmica ou electron beams Sistemas como este
proporcionam taxas de deposicao tao lentas como 1 monocamada atébmica por minuto,
permitindo que o filme depositado copie a orientagao (eixo) cristdlografica do substrato
onde ele estd sendo depositado. Filmes como estes sao utilizados na indistria de semi-
condutores e mesmo na pesquisa em filmes finos magnéticos. A baixissima rugosidade
das interfaces obtidas por MBE nem sempre é um fator necessdrio para filmes com alta
GMR. Alguns trabalhos publicados verificaram que os filmes feitos por MBE apresen-
taram valores muito pequenos de MR, em comparagao com os filmes feitos por sputtering
(pulverizagio catodica) [31] [32]; outros discutiram a influéncia da variagio da pressio de

base do sistema e da pressao de trabalho na GMR dos filmes produzidos por sputtering
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(33] [34].

A dissociagao de ligas e compostos durante a evaporagao e o alto custo com a
manutengao e a operagao de um sistema MBE, aliado ao fato de que nao é necessdrio o
crescimento epitaxial de filmes finos magnéticos para se obter seus diversos fendmenos e
propriedades fisicas, tornou vidvel a producao destes filmes pela antiga técnica de arran-
camento dos dtomos de um alvo pelos fons produzidos em um plasma magneticamente
confinado em uma atmosfera rarefeita de gases inertes ultra puros ou, simplesmente,
magnetron.sputtering.

Um sistema de sputering foi entao escolhido para ser desenvolvido pela sua
facilidade de operacdo, rapidez na preparacao dos filmes, menor custo, reprodutibilidade
e, principalmente, versatilidade.

Ap6s a definicao do sistema de produgao foi necessdrio definir a forma de deposigao.
Os sistemas comerciais, em geral, mantém diversas magnetrons inclinadas e apontadas
para o centro de um porta-substratos giratorio. A rotagao do substrato é necessdria para
a homogenizagao da espessura do filme. O inconveniente desta forma de deposi¢ao é a
proximidade dos jatos de plasma de cada magnetron que podem gerar contaminagoes in-
desejdveis entre os materiais (alvos) que se quer depositar sobre a forma de multicamadas,
no substrato.

Baseado num sistema da Univesidade da California em San Diego, EUA, um sistema
com as magnetrons (e alvos) montados verticalmente, faceando um porta substrato colo-
cado horizontalmente acima destes e suficientemente separados para evitar contaminacoes
entre os alvos, foi escolhido. A posicao do substrato em cima dos alvos foi considerada
melhor para se evitar que particulas do alvo, ou das magnetrons, caissem sobre o filme a
ser produzido.

A partir deste ponto, foram definidas a capacidade das bombas de vdcuo, medidores,
mandmetros, fonte de poténcia e demais componentes.

A versatilidade, seguranga, possibilidade de controle preciso da atmosfera da cimara
de vdcuo e aquecimento do substrato foram alguns dos pardmetros estudados no novo
projeto. A Figura 2-4 mostra os principais componentes do sistema desenvolvido e, para
a instalacio, foi projetada e construida uma nova infra-estrutura laboratorial.

Para a produgao dos filmes de vdlvulas de spin, foi desenvolvido dentro deste trabalho,

uma instrumentacao para permitir a oxidacdo durante o sputtering (in-situ) dos filmes
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de éxidos antiferromagnéticos, como o NiO.

A producao de 6xidos mistos foi possivel com a adaptagao de uma técnica de sputtering
off-axis (nao alinhado) para homogenizagao dos filmes.

Os testes iniciais de deposi¢ao de multicamadas-de Co/Cu ajudaram a definir um
procedimento experimental de produgao e caracterizaram a reprodutibilidade do sistema

de produgao.

2.2 A fisica do sputtering

A técnica de sputtering ou pulverizagao catédica por bombardeamento com fons
positivos de um gds nobre rarefeito, é o processo a vicuo mais antigo de produgao de
filmes finos

Em 1877, o sputtering de metais foi aplicado na produgao de espelhos e, por volta
de 1930, na producao de filmes de ouro em circuitos elétricos. Este método perdeu a sua
importincia com o desenvolvimento da evaporacdo térmica e condensac¢ao em camaras
de ultra alto vdcuo para a produgao de filmes finos, até aproximadamente 1955, quando
renasceu com o aperfeicoamento do processo. .

A técnica de sputiering tradicional consiste em bombardear o material alvo com
um feixe de fons de um gds inerte (geralmente argdénio) ou wma mistura de gases. Dois
eletrodos sao instalados na camara; um deles é o alvo e tem potencial negativo. Um
suporte com um substrato é colocado oposto ao alvo e é aterrado, ou mantido em potencial
flutuante. Os fons positivos produzidos pelo campo elétrico no gds rarefeito sao acelerados
em direcao ao alvo negativo, arrancando dtomos e moléculas (neutras) pela tranferéncia
de energia. As particulas ejetadas do alvo vagam através do gds e se depositam sobre o
substrato. A energia dos fons Gtima estd entre 10 e 5 keV/.

A Figura 2-1 mostra alguns dos efeitos de ions argénio bombardeando os dtomos de
uma superficie, com energia 4 vézes maior que o calor de sublimacao do material da
superficie (K = 4H).

Diversas publicacoes indicam que o sputtering estd relacionado a tranferéncia de mo-
mento aos dtomos da superficie de um alvo por particulas carregadas. Entretanto, o
processo de sputtering tem sido visto como uma piscina de dtomos, onde os ions inci-

dentes (bolas) sao freados pelo empacotamento destes dtomos, espalhando alguns dtomos
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Figura 2-1: Esquema simplificado dos efeitos do bombardeamento de particulas em su-
perficies. Energia cinética maior que 4 vézes o calor de sublimacdo do material do alvo
(K>4H)

para trds contra o jogador, como num jogo de bilhar. Sabendo-se que os dtomos em uma
rede cristalina de um sélido estao ligados por um complexo potencial interatémico e que
as bolas de bilhar nao interagem entre sf, a teoria de sputtering é colocada em termos de
colisbes puramente eldsticas entre dois corpos [36].

O campo de sputtering S é considerado o mais importante pardmetro de eficiéncia
do sputtering; ele inclui a funcao de transferéncia de energia da Equagao 2.1, resultante
de colisoes eldsticas, onde 1 e 2 sao duas particulas de massa M e energia E;, M, é
inicialmente estédtico e M; colide com My num dngulo 8. O campo S é definido pela

meédia de dtomos arrancados por particula incidente (dtomos/ion).

Ey 4 M1 M,

By _ _AMM; oo 2.1
B~ 0+ ) = 7 S

A Figura 2-2 mostra a variac¢do do campo S em fun¢ao da energia do fon incidente.Esta
figura e a Equagao 2.1, levam as seguintes consideragoes:

* O campo de sputtering S depende da massa da particula incidente, como também
de sua energia.

* § é muito sensivel ao dngulo dos ions incidentes.

* S decresce com fons incidentes de alta energia por causa da maior probabilidade de
penetracao deste fon abaixo da superficie.

Outro parimetro importante é a energia limite(threshold) de sputtering ou seja, a

minima energia que permite um fon arrancar um dtomo da superficie do alvo. Abaixo,
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Figura 2-2: Curva do campo de sputtering S, em dtomos arrancados / fon incidente,
em funcio da energia do fon, em elétron volt.[36] [39]. O material do alvo é o cobre
policristalino e os ions sao de argodnio.

algumas energias de threshold para alguns metais bombardeados com argonio:

Al=13eV, Ti=20eV,Cr =22¢eV, Fe=20eV, Co=25eV, Ni=25eV, Cu=16
eV, Zr =18 eV e Ag = 15eV.

Algumas consideracoes podem ser feitas, tendo em conta os parametros anteriormente
citados .

* A energia de neutraliza¢ao do ion incidente é transferida a rede sob a forma de
uma transi¢ao sem emissao de radiacao (tipo Auger) e pode causar a emissao de elétrons
secunddrios -y.

* Esses elétrons secunddrios auxiliam a manutengao do plasma.

* Alguns dtomos arrancados do alvo podem ser espalhados de volta ao catodo.

* Para incidéncias de fons nao perpendiculares & superficie, a probabilidade de arran-
camento por uma simples colisao é maior que para multiplas colisées normais

* Para energias muito baixas nao hd colisdes independentes e nao ha sputtering.

* Para fons com massa maior que a massa dos atomos do alvo, considera-se mais de
uma colisao por fon (jogo de bilhar)

* Para fons com a massa menor que a dos dtomos do alvo, considera-se colisoes simples
com reflexao ou espalhamento.

* Para energias maiores do que 100 eV os fons entram na rede cristalina do alvo.
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* Altas energias provocam aumento de defeitos na rede do alvo e penetragiao profunda
dos fons.

* Energias limite de até 5 kel sio preferiveis para a deposicdo por sputtering.

* 95 % da energia do fon é convertida em calor no alvo, logo a necessidade de

refrigeragao do alvo (e catodo) durante o sputtering.

2.3 Magnetron sputtering

A técnica de magnetron sputtering, como dito na introdugao, usa um plasma confinado
magneticamente proximo da superficie do alvo. Este plasma pode ser produzido por
uma voltagem DC para o sputering da maioria dos metais, ou por uma voltagem de
radio-freqiiéncia, para os materiais isolantes & temperatura ambiente (6xidos, cerdmicas
supercondutoras, etc.).

Os elétrons produzidos no catodo pelo campo elétrico () DC sao acelerados contra o
anodo em um movimento helicoidal em volta das linhas do campo magnético(B) devido
a forca de Lorentz da Equacao 2.2 , onde ¢, m e v sao a carga, a massa e a velocidade
do elétron respectivamente.

_ mdv

F= T —q(e + v x B). (2.2)

Em magnetrons os elétrons idealmente nao alcancam o anodo, mas sao presos em
uma armadilha magnética préxima ao alvo, aumentando a eficiéncia da ionizacao dos
dtomos de argdnio, como se a pressao do gds fosse maior. O campo magnético na ar-
madilha & mantido paralelo & superficie do alvo e perpendicular ao campo elétrico. Esta
configuragao cria uma regiao de linhas de campo magnético paralelas sobre o alvo antes
de se curvarem para fechar o circuito magnético. Nesta regidao, onde o campos elétrico e
magnético sao perpendiculares, a ionizagdo é maxima e o plasma confinado cria a figura
de um anel circular (magnetron utilizado neste trabalho) de erosao preferencial sobre o
alvo, sendo o centro do anel a regiao de maior arrancamento de material.

Devido ao campo magnético as taxas de deposicao em magnetron sputiering podem
chegar até a 106 A/s ou 10° nm/s para o aluminio. Baixas pressoes, de até 3 mTorr
ou 300 Pa, podem ser mantidas na cimara de spultering com a injecao de gds péximo

a0 alvo, permitindo deposigoes com menos probabilidade de contaminagoes pelos com-
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ponentes do gds residual presente. Com a manipulacio destas baixas pressoes e baixas
voltagens de sputtering, taxas de deposigao tao baixas como 0.4 A /s ou 0,04 nm/s tam-
bém podem ser alcangadas.

Como a energia de threshold é um limitante para a manutencao do plasma e do
sputtering, taxas mais baixas como no MBE (da ordem de 1 A/ min) ndo podem ser
alcangadas com um sistema de sputtering. Por outro lado, as altas taxas de deposicio
e o plasma formado sobre o alvo promovem um chuveiro de particulas, formando uma
barreira para a entrada de contaminantes durante o processo, incrementando a qualidade
dos filmes produzidos, principalmente no centro do chuveiro, tornando o magnetron sput-
tering uma técnica, atualmente, largamente utilizada em filmes finos de multicamadas
magnéticas.

O funcionamento do magnetron descrito acima, é mostrado pelo esquema da Figura
2-3 que contém um desenho em corte da fonte magnetron de 2 polegadas, modelo A300

da firma Aja Intl..

Atomos Atomos do alvo

arrancados do alvo/ e @ . ] s
o @ o < o
) o o 0 Argonio
Blindagem aterrada ‘;;0 @ o2
Polo positive =" © c Regido de
{ground shicld) ji - o ‘a confignamenlo
i do plasma
Linhas de campo Alvo
magnético ou material
sobre o alvo de deposigio
ldrranjode imis
Base de cobre : < permanentes
, s 3 S
suporte dos imis e af e ; ‘ Fig de NdFeB
Pélo negativo ; E = 3
Anel ?solador f Isoladores
elétrico s [ elétricos
de cerimica

&

Cabo elétrico
Pélo negativo

Tubos de dgua
de refrigeragdo

Figura 2-3: Desenho de uma magnetron em corte com a descri¢do das partes internas e
um esquema do processo de sputiering.
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2.3.1 Magnetron sputtering por RF

No sputtering por radio-freqiiéncia e acima de 50 kHz, os elétrons oscilam na regido
de confinamento magnético com suficiente energia para sustentar as colisoes de ionizagao
e a manuten¢io do plasma, reduzindo a necessidade dos elétrons secunddarios para isto.A
voltagem RF pode ser acoplada através de qualquer tipo de impedéncia (incluindo a
pressdo do gas), logo ndo ha necessidade de serem eletricamente condutores os eletrodos
utilizados, como o alvo (catodo) e a blindagem de terra (anodo). Isto permite pulverizar
qualquer material, independente de sua resistividade.

Sputtering RF, essencialmente, funciona porque o alvo se polariza em um potencial
negativo atraindo os fons argdnio contra ele, mas devido as caracteristicas da corrente
oscilante, existe uma probabilidade de haver sputtering também do anodo. As capacitan-
cias, entdo, desempenham um papel importante, onde as dreas dos anodos Ap devem ser
muito maiores que as dreas acopladas do catodo Ae para que a relagao de voltagem no
catodo V¢ seja também muito maior que nos anodos Vp (incluindo as paredes da cAmara),
segundo a razao expressa na Equacgao 2.3, [37]. A relagio de poténcia indica que Ap é
importante no aumento do potencial do catodo (alvo) e na redugao do bombardeamento
por fons da blindagen de terra (anodo).

A freqiiéncia tipica de 13,56 MHz, usada na fonte do sistema do CBPF, é larga-
mente utilizada em fontes de RF produzidas nos EUA, devido a reserva feita pelo Federal

Comunications Commission para aplicagbes em sputtering, segundo [36].

2.3.2 Magnetron sputtering reativo

Neste tipo de sputtering, filmes finos de compostos sdo depositados a partir de alvos
metalicos na presenca de um gds reativo, usualmente misturado com o gds inerte de tra-
balho (normalmente argdnio). Alguns dos compostos mais comuns estao listados abaixo,
com os gases reativos entre parénteses:

* Oxidos (com oxigénio): NiO, CoO, Aly0s, Si Os, Taz0s, IngOs, SnOs
* Nitretos (com nitrogénio ou aménia): TaN, TiN, AIN, Siz/Ny

* Carbetos: (com metano, acetileno e propano): TiC, WC, 5iC
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* Sulfetos (com H,S): CdS, CuS, ZnS

* Oxi-carbetos ou Oxi-nitretos de Ti, Ta, Al e Si

O filme obtido serd uma solu¢ao sélida do metal do alvo na forma de uma liga dopada
com o elemento reativo (TaNgg;), ou na forma de um composto (TiN), ou alguma mistura
dos dois.

No presente trabalho, o sputtering reativo foi usado para a obtencao do NiO anti-
ferromagnético, nas vélvulas de spin. Mesmo com o uso de alvos do préprio déxido, é
necessaria a dopagem do gds de processo com oxigénio suficiente para evitar o fenémeno
de backsputtering, ou a dissociacao do oxigénio combinado com o éxido de niquel que
é depositado no substrato, variando a sua estequiometria, ou mesmo nao produzindo o
6xido. Este fenémeno pode ser explicado pelos ions positivos de argénio que estao tam-
bém perto do substrato e tendem a colidir com os dtomos de oxigénio negativos (O~2),

deslocando-os do alvo.

2.3.3 DBas sputtering

A aplicacao de uma tensao de polarizagao negativa no substrato para modificar o fluxo
e a energia dos dtomos incidentes e alterar algumas propriedades dos filmes produzidos
¢ chamada de bias sputtering. Sao normalmente utilizadas voltagens de RF, com a
polarizagao do substrato variando de -50V a -300V, conforme a aplicagdo. A voltagem
de RF é preferida, aparentemente, devido ao cardter isolante da maioria dos substratos
utilizados. A variacao de algumas propriedades dos filmes produzidos por esta técnica
tém sido reportadas [36] [38] e estdao resumidas abaixo, em fun¢do da varia¢do da voltagem
de polarizacao (bias voltage):

* Aumento ou redugao da dureza e da tensdo residual

* Aumento da resisténcia a ataques quimicos.

* Redugao ou aumento da resistividade em metais

* Aumento das propriedades dielétricas de SiO,

* Variagao da reflectividade 6tica de alguns filmes

* Variagdo da morfologia

* Aumento da densidade

* Aumento da adesio dos filines na interface com o substrato

Detalhes desta técnica ainda nao sao completamente compreendidos e a grande vari-
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acdo nas propriedades dos filmes produzidos torna esta técnica passivel de um melhor
estudo para a sua aplicagao em filmes finos magneéticos.

Estudos mais completos sobre os fenémeno fisicos envolvidos na tecnologia de pulver-
izacdo catédica ou sputtering, podem ser encontrados nas referéncias indicadas acima e,

principalmente, no Handbook of Thin FilmTechnoloy [39].

2.4 Descricao do Sistema de Sputtering

O sistema modular de deposi¢ao por s;c)uttermb desenvolvido foi denominado pela
firma AJA International de ATC 2400. O sistema é extremamente versdtil, permitindo a
mudanca da configuragio do campo magnético das fontes magnetrons para pulverizagao
de materiais magnéticos, ndo magnéticos e isolantes A cdmara é grande o suficiente para
permitir a instalacio de até 6 magnetrons de 2" (polegadas) ou 50 mm, um electron
beam e um cluster de celas de evaporacio térmica (K cells) para materiais exéticos. O
vacuo final é da ordem de 2 x 107% mTorr e pode ser melhorado com a instalacao de um
anel metdlico em substituicio ao dnico o Ting de viton existente(na tampa) e mais uma
bomba criogénica ou idnica, em um dos flanges disponiveis.

Uma ante-cimara de carregamento (LLC) com sistema de vdcuo independente per-
mite a introducio de porta substratos na camara principal, sem que o vdcuo da mesma
seja quebrado. A LLC também possui conectores de alto vicuo e flanges, permitindo a
instalaciio de técnicas de Massbauer por elétrons de conversao (CEMS) ou efeito Kerr.

Flanges equipados com visores de pirex permitem o monitoramento visual do processo,
ou mesmo o monitoramento por técnicas de andlise que usam a variagdo da polarizagao de
lasers refletidos no filme. O controle dos pardmetros de pressao podem ser automadticos
ou manuais, assim como os parametros de controle das fontes.Todos os dispositivos e
equipamentos do sistema foram especificados com interfaces padrao GPIB, R5232, ou
saida analégica de 0 a 10 volts. A movimentagdo dos substratos, assim como a abertura
e fechamento dos obturadores, foi automatizada no laboratério (veja Agradecimentos) a
partir de um programa em DOS, fornecido pela fabricante do motor de passo Slo-Syn.

O porta substratos pode ser mantido aquecido até 1000°C e fol prevista a possibili-
dade do uso de mdscaras para a deposicao de trilhas e contatos metdlicos sobre o filme

produzido.
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Segue, abaixo, a descrigao do sistema utilizado atualmente:
e Camara principal de deposigao:

Céamara cilindrica de 750 mm de didmetro por 350mm de altura, em aco inox AISI
304L, montada sobre suporte da aluminio anodizado e estrutura de ago carbono tratada
e pintada. Partes da ciAmara:

* Flange superior com saidas: 5 flanges de 2,75" ou conflat CF38, 1 visor de pirex de
8" ou flange CF150, 1 flange cego CF150, 1 saida de 6" ou CF100.

* Corpo da cAmara com saidas: 2 flanges de 750mm com duplo rasgo de anel o‘ring
para bombeamento diferencial e rasgo para anel metdlico. 1 flange CF200, 1flange CF150,
1 flange CF150 com visor pirex, 2 flanges CF100, 1 flange CF100 com visor, 2 flanges
CF63 e 6 Hanges CF38.

* Flange Inferior de 750 mm com anel metilico de vedagao e saidas: 7 flanges CF100,
1 flange CF150 e 2 Hanges CF38.

* Refrigerador tipo chiller marca NESLAB CFT-75 de 2100W e 7160BTU/h de
capacidade, conectado ao sistema de distribuicao de dgua de refrigeragdo com sensores
de fluxo (flow switch) e pressao.

* Sistema de distribuicdo de ar comprimido com filtro, regulador de pressao e vdlvula
no painel.

* Quadro elétrico de distribuicao, com protec¢io contra assimetria elétrica, falta de fase
e falta de energia (blackouts). Intertravamentos elétricos, por fluxo de dgua, fechamento
da camara e nivel de vdicuo.

* Macaco hidrdulico para elevagao da tampa superior.

* 2 armadrios tipo rack para os instrumentos.

* Malha de aquecimento da cdmara e bomba turbo (backing) até 150°C com contro-

ladores de temperatura.
e Bombas de vdcuo da camara principal:

* Bomba de vicuo turbo-drag molecular Balzers, refrigerada a dgua, de 520 1/s, modelo
TMU520, equipada com jaqueta de aquecimento e flange adaptador CF200 (10") para
CF150(8").

* Bomba de vdcuo mecinica ALCATEL de 27 CFM ou 46 m*/h e tubulagdes de

mterconexio, rigidas e flexiveis, em tubos de 50mm de aco inox AISI316.
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e Valvulas:

* 3 védlvulas angulares eletro pneumdticas NUPRO.

* 1 vdlvula automdtica tipo gaveta, marca VAT, modelo GV-4000M, de 10" (CF200),
para ultra alto vdcuo, acionada por motor de passo.

* 1 vidlvula manual de gaveta de 6", marca MDC MFG INC, de ultra alto vicuo,para
a camara de carregamento (LLC).

* 1 wvilvula eletro-pneumadtica NUPRO, de emergéncia, para entrada de ar ou ni-

trogénio na linha de bombeamento primaério.
e Entrada de gases de processo:

* 2 linhas independentes em tubos de instrumentacao e conexdes de 6,35 mm (1/4")
de aco inox AISI 316,com filtros MKS.

* 2 vilvulas de controle de fluxo de massa MKS controladas pela unidade modelo
247C para 4 canais de entrada.

* 4 vilvulas eletropneumdticas NUPRO de isolagao normalmente fechadas (NF).

* Controle e sistema de distribuicao do gds que permite a introdugdo de misturas na
camara ou diretamente sobre os alvos nas magnetrons.

* Vilvulas sensiveis manuais (leak valves) Granville Phillips com sistema de intro-
ducao de misturas na cAmara principal, para operagao manual e redundante com o sistema

automaético.
e Mandémetros

* Controlador e indicador de pressio Granville Phillips 307 com protegio contra
queima e desgasificacao para o manoémetro de ionizacao.

* Manometro absoluto capacitivo MKS de 1 Torr (133,322 Pa).

* Manometro de ionizacgao tipo Bayard Alpert, Granuville Phillips, para ultra alto
VACuO.

* Mandmetro tipo termopar, convectron Granwille Phillips, em flange CF38 na linha

de baixo vacuo.

e Controle da pressao:



O controle da pressao é feito por um controlador VAT modelo PM5, que [é a pressao da
camara no manometro capacitivo e varia a abertura da valvula gaveta VAT, controlando
o seu motor de passo e, conseqiientemente, a vazao de bombeamento da turbo.

Pode-se também manter a pressio constante, controlando o fluxo de entrada de gés

via o controlador de fluxo de massa MKS.

e Fontes Magnetrons:

2 fontes modelo AJA315 de 1 1/2" e 2 fontes AJA320 de 2" em flanges de 6" (CF100)
com regulagem manual, anel de gds, chaminés de blindagem e obturadores pneumati-
cos. Controladores com interface analégica para automatizagao. Kit de modificagao da

configuragao do arranjo dos imas permanentes de NdFeB.
e Fonte de evaporacgao térmica:

Fonte Sorensen DCS 60-18, de 1100 watts, para célas de Knudsen (K-cell) com ob-
turador manual, temperatura mdxima de 2000°C, cadinho com capacidade de 2 em?,
montada em flange CF38 e adaptada em um flange CF100 na camara principal com

prolongamento para até 3 K-cells.
e Fontes de Poténcia:

3 fontes de corrente continua de 500 watts, Advanced Energy, modelo MDX500,
com cabos e interface analdgica. Fonte de RF de 500 watts, RFPP modelo RF5S, com

acoplamento de impedancia de saida manual e interface tipo GPIB.
¢ Caixa suporte com aquecimento do porta substrato:

* Caixa de aluminio refrigerada e equipada com duas lampadas de quartzo de 1000
watts cada uma, para aquecimento por radiacao do substrato até 900°C'. Dois termo-
pares de controle, Omega com 2 controladores de temperatura tipo PID digitais, marca
PartLow, modelos 1160 e 1161.com interface RS232

* Movimentagao angular da caixa suporte por motor de passo modelo Slo-Syn, Su-
perior Elétric, modelo M091-PD-8109 via mancal rotativo de vedagao dinamica de ultra

alto vacuo por ferrofluido, de 50mm, marca Rigaku, modeloFD-CF6-HS-A-1000
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* Movimentacdo linear da caixa de +50 mm no eixo Z, com afastamento médio de

103mm da superficie alvo.

* Braco de sustentagao da caixa com suporte para 5 porta substratos ou 5 mdscaras

de deposicao.
e Controladores de deposigao:

2 controladores de deposicio XTC2 INFICON, com 4 sensores de cristais osciladores
de quartzo montados em suportes flexiveis, refrigerados e equipados com obturadores,

posicionados ao lado das magnetrons na cAmara principal.
e Camara estanque de carregamento (LLC)

Camara tipo duplo Té em aco inox e alimentagdo dos porta substratos via porta de
100mm de didmetro, incluindo:

* 1 vacuémetro tipo Pirani- Penning triaxial com conexdo KF25, marca Balzers.

* 1 controlador digital de vacudmetros Balzers.

* Haste magnética de transferéncia linear dos substratos para a cimara principal, com
mecanismo de rotacio para acionamento de garfos de sujeicao dos portas substratos.

* Bomba turbo-drag molecular Balzers, refrigerada a dgua, com 50 1/s, montada em
flange CF63 e jaqueta de aquecimento (backing).

* Bomba de vdcuo mecinica ALCATEL com 6 CFM ou 10 m®/h de vazio.

* Flange inferior equipado com conectores multipinos e conectores de alta tensao para
ultra alto vdcuo.

* Flange superior equipado com adaptador para janela de berilio, pirez ou mylar.

O desenho esquemsdtico da Figura 2-4 descreve as partes mais importantes do sistema
de magnetron sputtering desenvolvido para o laboratério de filmes finos do CBPF. A
figura 2-5 mostra em detalhe a caixa porta substrato com o suporte de substrato para

altas temperaturas.

2.4.1 Instrumentacao de controle da atmosfera de sputtering:
Oxidacao n-situ

O esquema da Figura 2-6 contém a malha de distribui¢ao dos gases, as diversas vdlvu-

las de controle utilizadas, a eletronica de controle (drivers) e as interfaces disponiveis para
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Figura 2-4: Desenho esquemdtico do sistema de producao de filmes por sputtering.
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Figura 2-5: Detalhe em corte isométrico da caixa porta substrato.
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controle por computador (GPIB), na nova instrumentacio desenvolvida para a producio
de filmes em atmosfera reativa de oxigénio, para a producgao dos 6xidos antiferromagnéti-
cos de VO e CoO utilizados em spin valves.

Todas as vdlvulas, tubos e conexdes utilizadas sdo para alto vicuo e material em aco
inox AISI316. Os tubos séo de instrumentacao de 6,35mm(1/4"), as valvulas solendides
normalmente fechadas de 1/4", as vélvulas tipo globo e de agulha manuais, os filtros
sinterizados e védlvulas de retencdo sdo das marcas NUPRO, HOKE ou Swagelock. As
MFCs séo da marca Granwille Phillips, assim como as vélvulas sensiveis (leak valves).
Todas as conexoes s@o do tipo de compressao por anilha, modelo Gyrolock da HOKE, ou
Hy-seal da Swagelock. Os reguladores de pressdo de primeiro estdgio (300 & 5 bar) e de
segundo estdgio (de 0 & 5 bar), sdo todos em ago inéx para gases ultrapuros (5.0 ou 5.9)

da White-Martins ou AGA gases especiais.

T -
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s X RN
- Ottt T R

VR
DRIVER — GPIB RS232 RAES
ARGONIO
=2 —_ TUBULACAO DE GASES
, . , VM — VAVULA GLOBO MANUAL
VS = VAVULA SOLENOIDE VA = VAVULA AGULHA MANUAL ) -
, ) VR = VAVULA DERETENCAO
MFC1 e MRC2 = CONTROLADOR  V MIX=> VAVULA SENSIVEL ]
DE FLUXO DE MASSA DE MISTURA ~—~ — = CONTROLES ELETRICOS

Figura 2-6: Esquema da instrumentacio de controle, distribuigdo e injecao de gases na
caAmara
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2.4.2 A técnica de Sputtering nao alinhado (off azxis)

A técnica de sputtering ndo alinhado (off azis) com a movimentagio oscilante do
substrato (SNAMS), permite reduzir as colisbes frontais dos fons argénio com o alvo e,
conseqlientemente, o backsputtering de oxigénio durante o sputtering reativo e durante a
co-deposicao de éxidos mistos de niquel e cobalto. As principais vantagens da técnica de
se manter o substrato oscilando sobre as magnetrons sao:

* Homogenizagdo da espessura dos filmes produzidos por co-deposicio.
* Reducao da rugosidade.

* Redugdo do arrancamento de oxigénio do filme produzido (backsputtering).

O controle de velocidade e curso do porta substrato foi automatizado por uma sub-
rotina no ambiente do programa fornecido pela fabricante do motor de passo de movi-
mentagao do substrato (SLO-SYN).

A figura 2-7 contém um desenho esquemdtico da técnica.

PLASMAS DE
<::> Ar+ 0,
2 mbar

OXIDAGAO
DE

CoeNi

SUBSTRATO

MAGNETRONS

Figura 2-7: Esquema da técnica de (SNAMS) sputtering ndo alinhado e movimentagio
do substrato para pulverizagio catédica e co-deposicao reativa.

2.5 Infra-estrutura do laboratério

Diversas varidveis presentes na infra-estrutura do laboratdrio, onde pretende-se
instalar um equipamento de producdo, influenciam a qualidade e a reprodutibilidade das

amostras produzidas, como por exemplo:
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Qualidade do ar e pressdo atmosférica dentro do laboratério = Contaminagoes no

filme por particulas em suspensao e alta umidade.

Qualidade da rede elétrica e aterramento = Confiabilidade e seguranca das medidas

e instrumentacao

e Qualidade do piso e do ambiente = Poeira adsorvida e correntes elétricas estdticas

que podem danificar os filmes finos

Qualidade da dgua de refrigeragao = Metais e contaminantes que podem danificar

as fontes de sputtering e bombas de vdcuo

Qualidade do ar-comprimido = Nivel de umidade, 6leo e particulas na limpeza dos

substratos e cAmara de vdcuo

Qualidade da instalacao e dos gases de processo =>Contaminacoes do filme durante

0 sputtering

A adequagao fisica dos equipamentos e ferramentas necessirios para a preparagao e
limpeza dos substratos de deposicao dos filmes e os sistemas de medidas de caracterizacao
ex-situ (fora da cAmara do sputering) das amostras obtidas, precisam estar controlados
e adequados, tanto técnica quanto fisicamente, ao ambiente de producao. Isto otimiza o
processo, melhora a qualidade e minimiza erros sistematicos de producao. O Apéndice A
contém um memorial descritivo simplificado das instalagoes técnicas e projetos elaborados

e executados para o laboratério deste trabalho.

2.6 Procedimento experimental de producgao

Os substratos de silicio (100) utilizados foram oxidados em atmosfera de oxigénio, em
forno de alta temperatura, e ao ar. Apés a limpeza com solventes, os substratos estao
prontos para a deposi¢ao dos filmes.

A camara de vacuo principal e todos os componentes internos devem ser limpos de
incrustagoes, oleos e dgua antes de se proceder a evacuacgao do sistema.

Todo o sistema deve ser aquecido (backing) e resfriado, alternadamente, durante o
bombeamento, até que se alcance o vicuo final desejado de 10~®mT orr, com a eliminacio

de vapores de dgua e solventes adsorvidos nas paredes internas da cidmara de vicuo.
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Ap6s a limpeza do sistema os suporte de substratos sao introduzidos manualmente, um
a um, na camara de carregamento (LLC) e, posteriormente, na cdmara principal, via o
manipulador da LLC. Este procedimento ¢ precedido de ciclos de vdcuo e equalizagao
das pressdes nas duas cAmaras de vdcuo, antes da abertura da vdlvula gaveta manual
da LLC. Um suporte, para até 5 substratos guarda os mesmos até serem colocados na
posicdo de pulverizagdo, na caixa porta substratos, por outro pequeno manipulador.

O controle da pressio de trabalho (2 a 5 mTorr) é mantido constante com a injegao
de uma vazio constante de argoénio pelos MFCs e o controle da abertura da vdlvula
gaveta da bomba turbo. Os magnetrons sdo ligados e a poténcia ou a voltagem das
fontes sao selecionadas para as taxas de pulverizagdo desejadas. Os obturadores sao
mantidos fechados até que os substratos se posicionem sobre as respectivas magnetrons
que possuem os alvos, com 0s materiais que se quer depositar. A rotina utilizada no
programa que controla a movimentagao dos substratos sobre as magnetrons e a abertura
dos obturadores é modificada de acordo com as espessuras e o nimero de repeticoes das
multicamadas.

Apés a pulverizagio de todos os cinco substratos disponiveis dentro da camara, eles
sdo retirados pelo manipulador da LLC e novos sao introduzidos

Para os testes de reprodutibilidade e qualidade dos filmes deste sistema de sputtering,
o laboratério, inicialmente, produziu filmes de multicamadas de Co/Cu, um sistema
bem conhecido na literatura. A primeira tese de doutorado [40] do laboratério contém
um estudo sistemadtico de diversas multicamadas, atestando que o sistema de sputtering
desenvolvido produz filmes com estrutura periédica artificial e modulada, apresentando
propriedades de magneto transporte similares ds encontradas na literatura. A repetigao
da producdo de filmes com 10 dias de intervalo, atestou a reprodutibilidade do novo
sistema.

A Figura 2-8 contém uma tabela que relaciona multicamadas de Co/Cu com diversas
espessuras da camada de cobre tc, ao valor de magneto resisténcia MR%, ao campo
magnético de saturagio Hg e as espessuras do superperfodo A nominal (determinado
pelas taxas de deposigio) e do superperiodo A experimental , calculado a partir das

curvas de reflectividade de raios-X dos filmes obtidos.
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Série Si/Fe(szA)/[cO(lsA)/cu(tCu)]ls/cO(lsA)

tCu (A) MR (%) Hs(koe) A(rwminal) (A) A(expce:rimental) (R) |
17 2,6£0,5)  (1,3£0,3) 35 34,8
18 (21,3£0,5)  (0,6+0,3) 36 36.1 7
19 (1) (233+0,5)  (1,6£0,3) 37 36,5
192)% (23,0805  (1,6:0,3) 37 365
20 (202+0,5)  (1,4+0,3) 38 38,6
21 (4,8£0,5)  (0,8+0,3) 39 396
23 (3,080,5)  (12+03) 41 | 41,3

* Amostra reproduzida apés 10 dias

Figura 2-8: Parametros de produgao e caracterizacao de multicamadas de Co/Cu que,
atestam a reprodutibilidade do sistema de sputtering desenvolvido [40]



Capitulo 3

Instrumentacao desenvolvida para a
caracterizacao ex-situ dos filmes

finos

3.1 Introducao

A andlise ez-situ (fora da cAmara do sputering) dos filmes finos produzidos e a
caracterizagao do novo sistema de produgao empregado, foram divididas em técnicas de
caracterizacao estrutural e magnética. As técnicas de caracterizagao estrutural utilizadas
estavam disponiveis nos laboratdérios de raios-X (DRX) e de nanoscopia, ambos no CBPF.
A caracterizacdo magnética foi realizada através de medidas magnéticas (magnetdmetro
de amostra vibrante (VSM)! [41]) e medidas de transporte elétrico (resistividade e mag-
neto resisténcia (MR)) e, embora ambos os sistemas tenham sido desenvolvidos e mon-
tados durante este trabalho, o sistema de MR nao serd apresentado aqui em detalhes.
Apenas serao apresentados um esquema geral do sistema de Mfi , 0 esquema do porta
amostras para MR e o circuito automadtico de inversao da corrente do eletroima para
inversdo do campo magnético (parte integrante deste trabalho).

Para uma andlise mais completa das amostras produzidas neste sistema de sputtering,
foram utilizadas, também, outras técnicas ja existentes no CBPF (espectroscopia Moss-

baiier por elétrons de conversio (CEMS) e ressonincia ferromagnética (RFM)). Estas

LFoi dada preferéncia a sigla VSM para designar o Magnetémetro de Amostra Vibrante, por ser esta
mais popular que a sigla MAV.
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técnicas foram aplicadas no estudo de bicamadas de NtFe/Cwu, produzidas no sputtering

do laboratério, num recente trabalho publicado em [42] 2002.

3.2 Caracterizacao estrutural dos filmes

A difratometria de raios-X a baixo angulo (de 0,9 a 8°), também chamada reflectivi-
dade, foi utilizada, sistematicamente, para determinar a espessura depositada em filmes
de monocamadas e, com isto, calibrar as taxas de deposicdo usadas durante o sputtering,
bem como ajustar e verificar a espessura dos superperiodos nos filmes de multicamadas,
caracterizando, também, a reprodutibilidade do novo sistema.

Quando um filme de densidade uniforme é depositado num substrato, a reflectividade
normal de Fresnel do substrato sem o filme torna-se modulada por oscilacoes, devido as
interferéncias das ondas refletidas na superficie da interface ar/filme e as ondas refletidas
na inteface filme/substrato. Estas oscilagdes sdo chamadas de franjas de Kiessig [43] e
foram descobertas na década de 30. O perfodo das franjas é inversamente proporcional &
espessura da camada depositada: Quanto mais espesso for o filme menor serd o perfodo

de oscilagao.

Si(100)/NiO (495 &) TAXA DE DEPOSIGAQ: 0.81 A/s

bWy

;| g v

EF

<1

05 W s 20 28 a0 as 40
26 (graus)

Figura 3-1: Espectro de reflectividade de raios-X do NiO depositado em substrato de Si
(100).

Para a determinagio das espessuras depositadas foram analisados os espagamentos
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das franjas de Kiessig das curvas de reflectividade de raios-X, para a radiagdo K, do
cobre (A = 1,5418 A), em filmes de monocamadas com aproximadamente 500 A (5000
nm) de espessura. A Figura 3-1 mostra as franjas obtidas para o N:0O utilizado nas
vilvulas de spin e produzido por sputtering reativo. Da andlise dos espagamentos destas
franjas foi obtida a espessura depositada de NiO e determinada a taxa de 0, 81 A /s para
a produgao dos filmes estudados.

A separagdo entre as franjas (A#) permite determinar a espessura total (¢) das mono-
camadas segundo Equacao 3.1, derivada da expresséé de Bragg, onde A é o K, do cobre.

Deve-se notar que, ¢ é da ordem dos espagamentos d dos planos cristalograficos de
interferéncia, e o sin (A#), para baixos dngulos, se confunde com o préprio dngulo de

Bragg.

A
t= m (3.1)
Para se obter uma medida precisa da espessura ¢ de uma monocamada ou do su-
perperiodo A de uma multicamada, ¢ ajustada uma funcao quadrdtica aos valores das
posi¢oes angulares dos picos de interferéncia, a partir da expressao de Bragg modificada,

seeundo a Equacao 3.2, onde n é a ordem da reflexdo,m é o erro associado a n, 2 é a

densidade eletronica do material e #, o dangulo de Bragg.:

G2 — i 2.'2 D) i L 2 i )
sin (6)_(215 n“+2m| o) nt mt | o + 20 (3.2)

A partir da construcdo de um grifico de n contra o sin® (8), ajusta-se uma pardbola

pela Equacao 3.3:
y =sin®(0) = az® + bz + ¢ (3:3)

2
e (%) (3.9)

E finalmente se obtém o valor da espessura da monocamada ¢ pela Equagao 3.5:

Donde vem a Equagao 3.3:

o = | (3.5)

rJ
B

Para as espessuras dos superperiodos A das multicamadas (ou as espessuras entre as
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interfaces das repeticoes periédicas do filme), normalmente ¢ utilizado um ajuste linear

dos valores de k? contra o sin? (§) pela expresséo simplificada da Equacao 3.6, onde k &

: A\
a ordem de reflexfio dos picos de Bragg. O valor de A & obtido fazendo a = (ﬁ) , ou

melhor A =

[\l

A
va |
A 2
y=az+b. . sin’ (0) = (ﬁ) k* +26 (3.6)

A difratometria de raios-X a alto angulo (DRX) foi usada para verificar a estrutura
dos filmes depositados. Em alguns filmes foi utilizada a técnica de microscopia de forga
atomica (MFA), disponivel no laboratério de nanoscopia. (CBPF), para verificar a rugosi-
dade superficial dos filmes e comparar com a obtida por refletividade, caracterizando a
qualidade dos filmes.

Vencidas as dificuldades de alinhamento e precisao, otimas curvas de refletividade
foram obtidas, atestando a qualidade dos filmes prodﬁzidos e a alta precisao do difratdometro
marca HZG, de fabricacio alema, embora este modelo nao fosse especifico para a obtengao
de difratrogramas a baixo angulo.

A andlise dos difratogramas de DRX mostrou-se bastante complexa, uma vez que a
espessura nanomeétrica dos filmes nao possui suficientes planos cristalinos para a obtengao
de linhas bem definidas contra o forte e predominante espectro das linhas do substrato
de silicio. Alguns elementos utilizados nos filmes possuem picos de Bragg em angulos
coincidentes com os picos dos substratos dificultando a interpretagao. Mesmo assim, em
alguns filmes de multicamadas de NigiFeig/Zr e NialFelg(ﬁ[]zi)/T/VggTim@Oﬁ), estu-
dadas num recente trabalho do laboratério de filmes do CBPF [52], foi possivel observar
o0 aparecimento de picos satélites a fase principal, tipicos de superestruturas [53]. Estes
picos ndo sdo superpostos aos picos do substrato e evidenciam uma estrutura ar-
tificialmente periédica e modulada, devido a perda. de simetria da rede pelo efeito de
bidimensionalidade dos filmes finos produzidos. A Figura 3-2 apresenta a caracterizagao
estrutural do filme produzido com detalhe para os picos satélites, eqiiidistantes do pico
principal.

Na Figura 3-3 estao indicados os picos de Bragg para os planos (111) e (200) obtidos
do espectro de DRX, de um filme de bicamada de NiO/Co, com cap layer de protegao
de cobre, produzido no sistema de sputtering com campo magnético de 1,3 kOe aplicado

no plano do filme durante a deposi¢io. Este filme foi utilizado no estudo da polarizagao
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por troca (exchange bias) em vdlvulas de spin (spin valves).

T l T T L_\ T T [ T
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Figura 3-2: DRX da multicamada de NiFe(50A4)/WTi(20A)s. Detalhe para os picos
satélites. Compilado de [52]

3.3 Caracterizagcao magnética

As técnicas disponiveis no CBPF, para a obtencao de curvas de magnetizacao em filmes
finos magnéticos sao: o magnetdmetro Squid (Superconducting Quantum Interference
Device) e o magnetometro de amostra vibrante.

O magnetometro Squid, embora seja de maior sensibilidade, 10~®emu, possui um alto
custo de operagao devido a utilizacao do hélio liquido, necessdrio para o resfriamento
da bobina supercondutora, além de um tempo médio de medida da ordem de 5 horas
para cada filme. O desenvolvimento e a montagem de um novo VSM para filmes, como
técnica principal para a rdpida caracterizagao, foi por isto escolhido para capacitar o
novo laboratério na realizagdo de medidas magnéticas para a maioria dos filmes finos
produzidos pelo sputtering, com 6tima resolugdo, variagio de £3 x 10~%emu em sinais
com amplitude de 10~ °emu, como atestam os resultados, em um tempo medido em
minutos contra as 5 horas necessdrias no Squid, sem o alto custo com hélio liquido. Com
isto, o "Squid" seria utilizado para medidas onde a sua alta sensibilidade fosse realmente
necessdria, ou para melhor definir as curvas previamente obtidas pelo VSM.

Outras vantagens no uso do VSM para filmes sao: porta amostras mais versatil,
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Si(100)/NiO500A/C0300A/Cu50A ( H=1.3 kOe
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NiO (111)
NiO (200)

Intensidade (u.a.)

| B 1

30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50
20 (graus)

Figura 3-3: Detalhe dos picos de difragdo de raios-X. do NiO, de uma bicamada de
NiO/Co, depositada em substrato de Si (100).

possibilidade de realizar medidas em fungao do angulo de aplicagido do campo magnético
(com a rotagdo da amostra nos dois eixos), aquisi¢ao de dados mais versétil, pouco espaco
necessdrio para o experimento, facilidade de operagao e baixo custo.

O equipamento comercial existente, da Princeton Appllied Research model 155, nao
poderia ser usado devido a sua baixa sensibilidade, ao alto campo remanente (800¢)
das pecas polares de seu eletroima e da baixa discretizagao de sua fonte de corrente.
Foi, portanto, desenvolvida e implementada uma nova instrumentagao, usando apenas o
vibrador original. A sensibilidade do novo sistema foi aumentada por amplificagio pas-
siva, com um transformador de baixo ruido PAR Model 190 e detecgao sincrona por um
lock-In amplifier EGEG Instruments model 5210 e a construgdo de um novo eletroima
com 1,5 kOe de campo médximo e baixo campo remanente do nicleo (3 Oe), necessdrios
para as medidas magnéticas das spin valves que possuem campos de saturagao da or-
dem de dezenas de Oersteds. O sistema construido para esta tese foi instalado em uma
nova estrutura de sustentagéo, com perfis de ago, grande massa inercial e amortecimento
suficientes para diminiur o ruido provocado por vibragbes mecénicas. Uma chapa de
mumetal, material de alta permeabilidade magnética, foi usada para a blindagem eletro-
magnética das bobinas e regiao da amostra. Este sistema foi denominado de VSMF ou

VSM para filmes.
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3.4 O Magnetdmetro VSM

Este método foi desenvolvido por Simon Foner, em 1959 [41], e é baseado na mudanca
ocorrida no fluxo magnético de uma bobina quando em sua proximidade faz-se vibrar
uma amostra que estd sujeita a a¢do de um campo magnético uniforme [44]. Essa técnica
permite realizar medidas em funcao do campo magnético, da temperatura e da orientagao
cristalogrifica, sendo assim aplicada em diferentes tipos de materiais magnéticos.

O principio de funcionamento consiste em colocar uma amostra na extremidade de
uma haste rigida, cuja extremidade oposta estd conectada a um transdutor de velocidade
que vibra a baixas freqiiéncia e amplitude (no PAR155 freqiiéncia de 80 Hz e amplitude
de 0,1 mmn). Um campo magnético uniforme, perpendicular ? a0 movimento oscilatério
da haste, é aplicado na amostra e induz um momento de dipolo magnético. Com a
vibracao da amostra, um campo dependente do tempo, gerado pelo momento de dipolo,
com base na lei de indugao de Faraday, induz uma forca eletromotriz (fem) alternada nas
bobinas detetoras cuja amplitude é proporcional ao momento de dipolo, & amplitude e a
freqiiéncia de vibragao da amostra . Durante uma medida é, entao, importante manter
a freqliéncia e a amplitude de vibragao constantes para que a fem dependa somente
do momento de dipolo magnético, de tal modo que esse momento seja proporcional a
variacao do fluxo magnético produzido pela amostra nas bobinas detetoras. Para eliminar
o erro devido as variagoes de freqiiéncia e vibracao, um transdutor capacitivo de placas
paralelas é introduzido no circuito, ver Figura 3-5 (capacitor gerador de referéncia). Neste
capacitor uma das placas é fixa e a outra se movimenta soliddria & haste da amostra,
assim, variacoes na freqiiéncia da haste provocam variagoes no capacitor. O sinal obtido
do capacitor é introduzido no circuito oscilador, via um circuito detetor de zero (null
detection) ou ponte de compensagao de zero (bridge null balance), mantendo a freqiiéncia
e amplitude constantes. Este sinal também é usado como referéncia em um amplificador
diferencial com o sinal das bobinas, do qual se obtém um sinal de saida, cuja amplitude
¢ proporcional somente ao momento magnético da amostra. No VSMF, este iiltimo

amplificador diferencial é o préprio lock-in.

?Em sistemas com bobina supercondutora o campo magnético é paralelo ao movimento da haste.
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3.4.1 As bobinas de deteccao: O gradiémetro

No VSM, a variacao do fluxo magnético ¢ com o tempo, induzido pela amostra de volume
V e magnetizagio M, nas bobinas de deteccdo, pode ser calculada pelo teorema da

reciprocidade [48] e é dado pela Equagao 3.7.

¢ = poM - H,V (3.7)

H,, seria o campo ficticio normalizado das bobinas de detecgao, criado na posig¢ao da
amostra, se uma corrente elétrica unitdria passasse nestas bobinas. A amostra vibra na
dire¢io z, com velocidade v = dz/dt. A variagio do gradiente de fluxo magnético pode
ser detectado como uma voltagem nessas bobinas. O mesmo resultado é obtido com uma
mudanca de coordenadas do suporte fixo de referéncia para um suporte de referéncia que
vibra junto com a amostra, segundo a Equagao 3.8.

—de o OH, 0z

= —pgM~—=—V = — L=V .
dt ,LtUM at V jLQM az at (3 8)

Pode-se verificar que a voltagem nas bobinas (ou fluxo magnético) ¢ linearmente
dependente do gradiente de campo 9H,/dz, que é a prépria sensibilidade das bobinas
de detecgao. A simplificacdo [54, 55] exposta nas Equagoes 3.9, 3.10 e 3.11, mostra como
se obter o gradiente de fluxo magnético através da voltagem E induzida, da freqiiéncia
f de vibracio da amostra, da pequena amplitude A da vibragao senoidal, de um fator
devido a geometria do gradiometro G e, finalmente, do momento magnético da amostra
o. A teoria completa de sensibilidade de detecgdo de uma bobina, foi desenvolvida por

J. Bernards, em [49].

_—d¢ —d¢ dz
A T (39)
dz
= Acoswt = Acos2r ft (3.10)
E =o0GA2n f.cos 2w ft (3.11)

A ponte de compensagio de zero, explicada anteriormente, torna a Equacao 3.11, em

primeira aproximacao, independente de mudangas em A, f, no ganho ou na linearidade
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do amplificador, na forma de onda das bobinas detetoras e em pequenas instabilidades
no campo magnético. De outra maneira estas varidveis devem ser bem controladas.
Erros devidos a posicao da amostra podem ser eliminados mantendo a mesma em um
ponto-de-sela, que é a regiao definida por um local geométrico tridimensional entre as
bobinas (ver Figura 3-4) onde o sinal induzido é médximo na direcdo Z (eixo da haste),
mdximo na dire¢ao Y e minimo na dire¢do X (eixo das bobinas) e a figura de ruido
¢ a mesma em qualquer ponto desta regiao. A interacao dos trés planos de simetria

determinam o ponto de sela.

Y

X eixodas
bobinas detetoras

Figura 3-4: Eixos de coordenadas de simetria no ponto de sela.

Algumas configuragdes de bobinas [47], com mais de dois pares, podem ampliar esta
regiao e reduzir erros em medidas de anisotropia angular em filmes, onde, normalmente,
a rotagao da amostra descreve uma figura ndo simétrica em relagao ao centro da haste
(ver conclusoes e sugestoes).

Na prdtica, o gradiente de campo € obtido por um gradiémetro contruido com dois
pares de bobinas detetoras que captam a femn induzida pela amostra. Como mostra a
Figura 3-5, cada uma das bobinas de um par estd enrolada em sentido oposto ao outro
par, para que entre elas apare¢a um gradiente de campo magnético onde serd colocada
a amostra. Os pares de bobina foram ligados eletricamente em série e segundo uma das

diversas possibilidades descritas por Zieba e Foner [46].

3.4.2 Porta amostras compensado

Os filmes finos analisados sao depositados em substratos de silicio(100) que apresen-
tam forte sinal diamagnético. Para minimizar este sinal foi necessdrio a construgio de
um porta amostras que compensasse o seu préoprio sinal e o dos substratos, segundo o

arranjo da Figura 3-5 adaptado de Samwel [47]. A simetria de forma, de massa e de
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posicao dos materiais em relagdo as bobinas devem ser mantidas para que o artificio fun-
cione. Medidas de amostras com sinal pequeno também requerem cuidados na escolha
dos materiais do porta amostras, nos cabos utilizados ¢ no aterramento dos dispositivos
e equipamentos de medida. O porta amostras deve ser feito em material ndo magnético
de usinagem fécil, com bom acabamento superficial e de baixa densidade, para nao
induzir fortes sinais. Materiais da familia do acrilico, como o polimetil-metacrilato, e
da familia do cloreto de polivinila(PVC), foram usados com éxito. Embora o Teflon ou
poli-tetrafluoretileno(PTFE) tenha sido usado para a fixacio dos filmes durante os testes
iniciais, este ndo & aconselhdvel, devido a sua capacidade de desenvolver cargas elétricas

estdticas, fixando diversos contaminantes.

L =
dt

Aspecto do perfil do
campo magnético
induzido nas bobinas
pela magnetizacao da

amostra

Porta amostra
|| compensado em
PMMA ou PVC

Campo
Magnético
fornecido por um
eletroima
“caseiro” com
nicleo de ferro
H2x=120 kA/m Y
(1,5 kOe S

—

Substrato N L.
Regido de maximo

SR | <«——— com S— i p
i amostra gradiente de campo
i mn magnético
Sentido de . dz
enrolamento
das bobinas Bobinas
Vo “:': A

2 Substratos vazios nas regidoes de campo
maximo simétrico para reduzir e compensar o
sinal diamagnético do substrato da amostra

Dimensdes: 6 x 12 mm

Figura 3-5: Esquema do porta amostras compensado com as bobinas captadoras.

A Figura 3-6 mostra as curvas de MxH do porta amostra compensado com 1 substrato
no centro e com 3 substratos (como na Figura 3-5), comparadas com o portra amostras
comercial (feito de quartzo e nylon). O sinal de fundo a 1500 Oe (120 kA/m) do porta

amostras com 1 substrato no centro (3 x 10~ %emu) € 25 % menor comparado com o
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comercial (4 x 10~%mu). A redugao do sinal de fundo do porta amostras compensado
com 3 substratos(1,2 x 10 %emu) é de 70 % comparado ao comercial e de 60 % quando

se compara ao com apenas 1 substrato no centro.

5,0x10°

0,0

-5,0x10°

5,0x10°

m (emu)
o
[]
|

-5,0x10°

5,0x10°

-5,0x10°

I I % I T
-1500 -1000 -500 0 500 1000 1500
H(Oe)

Figura 3-6: Curvas de magnetizacio versus campo magnético do sinal de fundo do porta
amostras comercial (a), com 1 substrato no centro (b) e do compensado com 3 substratos

(c)-

3.4.3 Descriciao e montagem do novo VSMF

O diagrama da Figura 3-7 resume os equipamentos, circuitos, interfaces e sensores uti-
lizados no novo sistema. Segue abaixo a descricio da instrumentacao usada no novo

sistema.

e Um microcomputador tipo PC montado com processador K6 11-500, placa mae
Soyo 5EHS, equipada com barramentos 2 ISA e 3 PCI; interface de comunicagao
padrao GPIB (general purpose interface bus), marca National Instruments; placa

conversora analégica digital e digital analégica de 12 bits (ADC e DAC) PCC 711B,
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Figura 3-7: Diagrama do novo VSM para filmes

4



marca PC LAB Advantech Co. Ltda, endereco de acesso 220H, endere¢o das portas
para low-bytes 224H e high bytes 225H

e 2 pares de bobinas detectoras, modelo PAR, ligadas em série duas a duas, com
impedancia de 300 €2 e conectadas via cabo coaxial e conectores BNC ao transfor-

mador.

e 1 transformador de baixo ruido PAR. 190 com ganho de 100x no sinal de saida e

baixissima figura de ruido de 0,5 dB, para a freqtiéncia de 80 Hz

e 1 amplificador Lock-in EGG model 5210 conectado via o canal A com os filtros
de 60 €120 Hz (F-2F) acionados, referéncia externa via sinal de 80 Hz filtrado do
monitor do vibrador, tempo de aquisicio e média de 1 a 3 segundos, com interface

GPIB com o PC.

e 1 cletroimd (montado para este trabalho) em estrutura de ferro fundido cinzento,
com bobinas enroladas de fio de cobre esmaltado, impedancia total de 75 {2 e alma

de aco baixo carbono (ABNT 1020) (verFigura 3-8)

e 1 Fonte de tensao Tectrol TC100-01, saida de 0 a 100 Ve 0 a 1 A e programagao
externa por sinal analégico de 0 a 10 Volts fornecido pelo DAC da P.C. Lab para
controle do campo magnético do eletroimd. Resolugao em tensao do controle de

saida da fonte para o DAC de 12 bits:
oV 100V
212 passos 4096 passos

Volts [ passo doDAC enviado = =24, 4x1072 V/passo

Como a resisténcia das bobinas do eletrofma (75 {2) limita a médxima voltagem da
fonte em 75 V e 1 A, o nimero méximo de passos de saida do DAC passou a ser
3072. Foi construido um gréfico, Figura 3-9 de passos de saida do DAC (de 0 a
3080) versus o campo magnético experimentalmente obtido (de 0 & 1667 Oe), onde
se determinou um ajuste linear para ser usado como varidvel de entrada em um

programa * de controle e automatizacdo do VSMF.

O coeficiente angular da reta ajustada determinou a conversio do valor de saida
do DAC para valores de campo magnético H, em Oersted, que tenham sido previa-

mente escolhidos. A diferenca entre o valor escolhido e o valor real de f{ nao afeta

YEste programa foi desenvolvido dentro deste trabalho (veja item 3.3.4)
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Figura 3-8: Foto do sistema montado com suporte , vibrador e o eletroima construido.(a
blindagem magnética foi retirada)
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Figura 3-9: Grifico de unidades de passos de saida do DAC versus campo magnético
H, medido na zona da amostra, e ajuste linear para determinar a resolugao de saida em
campo.

as medidas de M x H, pois o valor de campo usado na medida é o valor real de
H na zona da amostra, lido diretamente de um sensor de campo magnético (veja

sonda Hall).

A resolucdo de saida do DAC em campo &, aproximadamente, de 1,8 passos/Oe

ou 0,5 Oe/volt, segundo o ajuste linear.

e Montou-se um circuito impresso de inversdo da corrente elétrica nas bobinas do
eletrofma, para a inversio do campo magnético, para gerar o tergeiro quadrante
do ciclo de histerese nas medidas de MxH. A variagao da corrente no eletroima e,
consequentemente, do campo aplicado, é controlada via porta paralela do micro
( conector DB25, pinos 2 e 19) ou pelo bit 1 da saida digital do DAC / ADC. A
Figura 3-13 contém o esquema do circuito montado e os detalhes do opto-acoplador
usado para isolar o micro do circuito de poténcia do eletroima. A légica usada é
inversa, ou seja, quando o nivel l6gico nos pinos 1 e 2 do opto € baixo (zero volts),
o mesmo nao conduz abrindo os pinos 5 e 4, habilitando a saturagao do transistor
Q1 que energiza o relé, fechando os contatos NA e acendendo o led D1 vermelho. A
situacdo contréria satura o transistor Q2, acendendo o led verde, desligando o relé

que fecha os contatos NF, invertendo a diregao da corrente. A ligacdo dos pinos
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Figura 3-10: Foto do eletroima e caixas dos circuitos de inversao e conexoes.

do relé estd na Figura 3-14. Uma pequena fonte portatil comercial (de telefone
sem fio) de 12 volts foi utilizada para a alimentacao do circuito. Deve ser usado
um diodo em paralelo com os contatos da bobina para escoar a corrente negativa,

devido a forca contra-eletromotriz que surge no desligamento do relé.

Um sensor de campo magnético tipo sonda Hall (Figura 3-15), marca Lake Shore,
Modelo HGCT 3020, mimero de série HG 02916, corrente de polarizagao I (DC) =
100 mA, fator de conversdo de 0,892 mV / kOe, resistor de linearizacao de 500 €2,

em paralelo com a safda de tensdo do sensor e off-set de —1 V' a campo zero.

Um nanovoltimetro marca Keithley modelo 181, conectado ao PC, via interface

GPIB, para aquisi¢gdo da voltagem da sonda Hall.

Uma fonte de corrente estabilizada de 100mA-DC, fabricada no CBPF, para ali-

mentar a sonda Hall. Equipamento nao controlado pelo PC.

Um multimetro Keithley 172A para monitorar os 100mA da fonte de corrente. Este

equipamento nao é controlado pelo PC.
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Figura 3-12: Detalhe frontal do eletrofma com bobinas detectoras, sonda Hall e porta
amostras.
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Figura 3-14: Detalhe da ligacdo dos pinos do relé Metaltex 6Vec_ 5A para inverter a
corrente nas bobinas do eletrofma.
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e O vibrador e o circuito oscilador e de retroalimentacao do vibrador foram aproveita-

dos do VSM existente, marca PAR155 e ndo sao controlados pelo PC.

e Um filtro existente, passa-faixa passivo, centrado em 80 H z, foi utilizado para filtrar

o sinal de referéncia do monitor.

3.4.4 Programa de automatizagao do VSMF

Um programa de automatizacao das medidas MxH foi implementado na linguagem grafica
orientada a objetos Lab-View 5.0, da National Instruments. Este software foi escolhido
por ser dedicado & instrumentacdo e ter excelente interface com o usudrio. O programa
desenvolvido controla e realiza a leitura dos equipamentos, via protocolo GPIB, porta
paralela e interface do DAC/ADC, utilizando as seguintes rotinas principais:

Rotina, Kel81.vi, de leitura e conversao em campo da voltagem do nanovoltimetro.

Rotina, 5210.vi, de leitura do lock-in e de ajuste automético da escala do sinal.

Rotinas, OetoDAC.vi e D/A.vi, de controle das saida do DAC/ADC.

Rotinas de aquisi¢ao, construgdo do grafico na tela e armazenamento dos dados em
arrays, no formato #zt, para posterior processamento.

Outras rotinas de protecdo e seguranga, junto com o loop principal, fazem parte do
programa completo denominado SadamV5.vi, apresentado no fluxograma da Figura 3-16

As variaveis de entrada podem ser selecionadas no painel do programa, Figura 3-
17, por intermédio de uma tabela (Parameter Table)', com 9 faixas de varredura de
campo magnético (Hini e Hend), sele¢ao do numero de pontos por média (N, /p), passo
de incrementacio do campo em Oersted (step) e tempo de espera de estabilizagao em
segundos ( Wazt). Num dos campos de entrada de dados sdo selecionados o diretério e
o caminho para gravar e resgatar uma tabela escolhida e, nos outros dols campos sao
selecionados o endereco da gravacao dos resultados obtidos e o nome do arquivo escolhido.

Foram também introduzidos no painel, botoes de inicio e fim de medida (START),
selecdo de campo zero(SET) e parada do programa(QUIT'). As outras janelas indicam a

leitura, pela sonda Hall, do campo aplicado ( H) e a magnetizagdo ou momento magnético®

‘Foram usados nomes na lingua inglesa para facilitar o uso do programa pelos usudrios estrangeiros
do laboratério.

?Nos filmes, a grandeza medida é o momento de dipolo magnético (), uma vez que a massa utilizada
fol considerada igual a unidade.
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Figura 3-16: Fluxograma simplificado do programa de automatizacao de MxH
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(M) medido e calculado pelo programa através da varidvel MOut, segundo a Equacao
3.12, onde Min é dado em volts, E (escala ou fator de conversao segundo uma prévia
calibracdo) em emu/volt, m & a massa da amostra (para as medidas dos filmes Mass &

igual a 1,00000) e S é o valor do off-set (medido na calibracao) em emu.
. E ‘
MOQOut = (Min - E) + 9 (3.12)

As outras janelas sdo varidveis locais que indicam o andamento dos passos do pro-

grama, mas ndo podem ser modificadas pelo painel.

3.4.5 Calibracao do VSMF

Geralmente, para a calibracao do aparelho, basta que se faga uma medida em um material
ferromagnético sem histerese, como o niquel, com magnetizacao de saturagao (M; = 55
ernu/g) e massa conhecidas e campo (H) de saturagao baixo. A voltagem do sinal obtido
é, entao, comparada & magnetizacao por unidade de massa da amostra.

QOutro método de calibracao que foi utilizado neste trabalho, consiste em medir um
material paramagnético, como a platina, que apresenta uma reta nas medidas de mag-
netizacdao (M) versus campo aplicado (H) e relacionar o valor da voltagem experimental
com o coeficiente angular da reta ou a prépria suscetibilidade magnética da platina [45]
(xp: = 1,10 x 10~%emu/g), como desenvolvido na Equagdo 3.17. Este método foi es-
colhido porque o campo méximo de 1500 Oe do eletroima nao é suficiente para alcancar o
campo de saturacao do Niquel (75000 Oe) e o baixo sinal dos filmes finos magnéticos é da
mesma magnitude que o da platina. O material de referéncia utilizado foi uma amostra
de platina pura, com massa de 0, 540¢g, normalizada pela NBS americana, ntimero 764-1.

Um critério ainda mais rigoroso quanto a variagao do sinal obtido devido a distribui¢ao
de volume, posicao e dimensoes de uma amostra cilindrica, seria a calibragao feita com
um filme espesso de platina (de massa conhecida) depositado no mesmo substrato de
silicio utilizado para a producao dos filmes.

Para minimizar a figura de ruido devido a utilizag,ﬁo de nma amostra padrao cilindrica,
diferente de um filme, foi colocada a amostra de platina fixada sobre um substrato de
silicio (5 x10 mm) na configuragdo do porta amostras compensado, como explicado

anteriormente
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Procedimento de calibracao utilizado

Considerando que para um mesmo campo aplicado (H) sao obtidos valores de voltagem

na reta experimental (b + c¢H) e valores de magnetizacio na reta tedrica (afH), vem:

Mieor (emu) = aH . Viy, (volts) = b+ cH (3.13)
H— V(—:xpé ~if (3]_4)
Myeor-(emu). = M[Mﬁp — b(volt)] (3.15)
c(volt)
afemu) = Escala . b(volt) - E = S (emu) (3.16)
c(volt)

1. Foi calculado o momento magnético da amostra de platina ou coeficiente angular

da curva MxH tedrica:

1,10 x 10 Sema/g _ M
(3.17)

2. Foi construido um grafico MxH tedrico usando o coeficiente angular teérico, onde

X = H variando de —1500 a 15000e e Y = M,opr. = X - 0,594 x 10~ %emu

3. Foi obtida uma medida experimental, M(volts) x H ,da platina e ajustada uma
reta, para se obter o coeficiente angular experimental e corrigir o off-set (coeficiente

linear) da medida em relagao ao zero:

off-set = —1,220 x 107°V (3.18)

4. Foi construido um grafico onde o €ixo ¥ = Mieor + M,y € 0 eixo X = H e, ajustada

uma reta para a obtencao do fator de calibragao ou escala E.:

E = 78,306 emnu/volt (3.19)

5. Foi calculado, entdo, o off-set em emu:

S =—1,220 x 1078 78,306 = —9, 553 x 10~ emu (3.20)
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6. Os valores de escala e off-set encontrados foram usados como entrada no painel do
programa de automatizacéo, para a realizacao das medidas de MxH de filmes finos
magnéticos, no novo VSMF. As Figuras 3-18, 3-19 e 3-20 contém as retas obtidas

durante o procedimento de calibragao.

- A T T T i T —T T T v
.0x10 11/92002 142108
8,0x10™* - Curva MxH tedrica da platina
6.0x10°" ._ —0— B Magnetzacdo em emu
t | Linear Fit of Data3_B
4,0x10™ |- .
S 2,0x10™" - =
E 0,0
= 20x10" | .
4.0x10* L _
- Regressidolinear para Data3_B: 1
5,0x10" Y=A+B*X .
coefangul: 5,94E-7 J
8.0x10™
-1,0x107° - .
. I s ' . | . 1 .
-1500 -1000 -500 [} 500 1000 1500
H(Oe)
16,04 v T ¥ T T J T v T
P 118/2002 13:51:30
———R egressdo linear SUB3PTCALZ_B sem cone ¢80 de offset
10,0p
50p
g [ b
= L
a% 0.0
> 5,0p Parametros Valor Erro
Off-set -1,22856E-86V  1.36582E-8
Coef.Angular 7.5836E-9 1.8421E-11
-10,0p e e e e e e e e i
A5,0p - —
4 1 i 1 L i = 5 L 1 i
-1500 -1000 500 0 500 1000 1500

H@©e)

Figura 3-18: Gréficos de calibra¢ao da magnetizagao versus campo magnético noVSMF|
com uma amostra de platina padrao: (a) reta tedrica; (b)reta experimental sem corre¢éo

de off-set
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Figura 3-20: Gréficos de calibragiao da magnetizagdo versus campo magnético no VSMEF:
(a) comparagao entre os momentos magnéticos tedrico e experimental (em volts e emu);
(b) Gréfico de calibragao final

a9



3.4.6 Resultados: Curvas de magnetizagao versus campo mag-
nético (MxH)

Os filmes escolhidos para serem produzidos pelo sistema de sputtering e, posteriormente
caracterizados pelo VSMF, apresentam um forte potencial de aplicagao tecnolégico em
memorias de acesso aleatério nao voldtil (non volatile RAM), dispositivos de magneto
resisténcia gigante e spin valves, utilizados em cabegotes de leitura magnética. Estes
novos materiais nanoestruturados apresentam fenémenos fisicos, principalmente mag-
néticos, que necessitam de técnicas de magnetometria precisas e confidveis para o seu
estudo. O VSMF pode, entao, fornecer a precisdo necessiria para a construgao de curvas
de histerese MxH para o estudo das propriedades magnéticas da maioria destes filmes
produzidos.

Para se testar o VSMF foram realizadas diversas medidas de curvas MxH, variando-
se desde a configuracio do sistema de medidas (com a troca do transformador por um
amplificador passa faixa de baixo ruido, que aumentou o ruido nas medidas e foi descar-
tado) até as varidveis de entrada do programa de automatizacao desenvolvido (vide item
3.4.4). As melhores varidveis de entrada utilizadas foram: Ganho no transformador igual
a 10:1000; no programa 10 pontos adquiridos por média, tempo de espera de 3 segundos,
incremento de campo aplicado de 5 Oe/passo; no lock-in escala de 3 a 30 uV, tempo de
média de 3 segundos e filtros da rede elétrica F-2F acionados.

As amostras foram produzidas no sistema de sputtering, desenvolvido segundo os

pardmetros a seguir:

Parametros de produgao das amostras estudadas:

e Substrato Si(100) com 6xido nativo 10 x12mm (para se obter duas amostras idén-

ticas de 6x10cm)

Temperatura de substrato 300 K

Vicuo inicial ou de base de 3 x 10~ 8mTorr

Atmosfera da cimara, com pressoes parciais para a pulveriza¢ao reativa e oxidagao

in situ do 6xido de niquel (Ni0) : Ar = 2,0 mTorr e Oy = 0,2 mTorr
e Pressio residual na cAmara para o sputtering dos metais : 2,4 mTorr
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e Taxas de deposi¢ao calibradas por DRX para :
N:O = por fonte RF com 0,81 ;1/3
NiFe =(Ni8l Fel9 ) por fonte DC com 1,00 Als
Cw =por fonte DC com 1,28 Als
Co = por fonte DC com 1,88 fi/s

e Campo estdtico de 1,3 kOe aplicado paralelo ao plano filme na amostra A448

(exchange bias) e de 460 Oe na amostra A459(spin valve)

e Amostras A447 (ezchange bias) e 452 (spin valve), sem campo magnético aplicado

durante o sputtering

e Estrutura das amostras A447 e Ad48: Si(100)/[NiO(5004 )/Co(3004)]/Cu(504)

o Estrutura das amostras Ad52 e Ad59:5i(100)/[NiO(300A )/Co(304)/Cu(354)]Co(100A)

As medidas realizadas no AGM, montado pelo Instituto de Fisica da UFRGS, foram
também utilizadas para caracterizacio destes filmes e algumas dessas medidas sao usadas
para comparar is medidas realizadas no novo VSMF construido (ver resultados curvas
MxH).

As Figuras 3-21 e 3-22 mostram uma comparagao entre os resultados das amostras
produzidas sem, e com, um campo estdtico aplicado durante a deposigéo, onde se observa,
claramente, a auséncia e a presenca de um deslocamento uniaxial do ciclo de histerese
que evidencia o fenémeno da polarizagio por intercambio (ezchange bias). As curvas
obtidas pelo AGM sio concordantes com as do VSM., exceto pelas posi¢oes relativas dos
campos coercitivos esquerdo(Heg) e direito( Hep), que inverteram o sinal campo de troca
(Hg) e da diferenga no médulo do campo de troca (Hg = 7 Oe para o VSMF e 15.5
Oe para o AGM). Diferentes valores de Hg também sdo observados em outras técnicas
de medida, como a FMR (ressonincia ferromagnética) e o MOKE (efeito Kerr magneto
6tico), segundo [28][29][30]. A inclinagdo da curva e a inversao do sinal de Hg indicam
que as medidas ndo foram executadas perfeitamente no plano do filme, ou no mesmo
angulo da amostra medida pelo AGM, o que também afeta o cdlculo do campo Hg.
Pode-se interpretar que os angulos das duas medidas sao quase suplementares. Para que

seja possivel uma perfeita comparacao dos campos coercitivos e de troca, nas duas curvas
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de histerese, serao futuramente feitas medidas da dependéncia angular (de 0 & 360°) da
magnetizagao (anisotropia) para que se obtenham resultados coincidentes da direcao da
magnetizagao facil, no plano do filme. Futuras medidas no magnetémetro Squid e MOKE
podem, também, ser feitas para uma comparacio dos valores encontrados e discussao do
porqué técnicas diferentes obtém resultados diferentes, [29].

Na Figura 3-23 observa-se uma dispersao maior nos pontos experimentais, eviden-
ciando uma relagao sinal-ruido mais desfavoravel devido as dimensoes reduzidas destas
amostras que estavam fora do padrio utilizado. Entretanto, com apenas 30 Angstrons de
espessura de cobalto ferromagnético (FM) na camada acoplada é possivel observar um
outro pequeno ciclo de histerese, deslocado da origem, devido a rotagao das paredes de
dominios da camada FM de cobalto, devido ao aprisionamento (pinning) desta a camada
AFM de NiO, polarizada por um campo magnético estitico de 460 Oe, aplicado durante
o sputtering.

Na amostra A452, pode-se ainda observar que o uso de um pré amplificador de baixo
ruido, marca PAR model 113, equipado com filtro passa faixa de 10 & 100Hz, no lugar do
transformador PAR modell90, aumentou sensivelmente a figura de ruido, mesmo para

um nimero maior ce amostragens.

3.4.7 Ruido e precisao

O ruido eletrénico no VSM, como em qualquer sistema de medida elétrico e eletrénico,
¢ o maior limitador da relacao sinal ruido (SNR) deste sistema. Este ruido inclui as
contribui¢oes do ruido Johnson, do ruido shot e do ruido flick ou 1/f, segundo [57] [58],
onde somente o ruido Johnson é significante para o VSM, segundo [56] [47].

A Lei de Ohm estabelece que a voltagem nos terminais de um resistor é proporcional
ao valor da corrente que flui através dele, isto € V= RI.. Esta lei prevé que na auséncia
de corrente a voltagem é nula, entretanto, ao se tomar um resistor qualquer e medir-se
a sua voltagem em circuito aberto (I=0), nota-se que embora este valor médio seja nulo,
o valor instantineo da voltagem nao é nulo. Nesta situagao, observa-se um sinal nos
terminais do resistor que é uma voltagem de ruido, conhecida como ruido Johnson, ruido
térmico, ruido branco ou ruido de Nyquist.

Em um condutor qualquer, o ruido Johnson é causado pelas vibragoes termicamente

excitadas dos portadores de carga. O movimento destes portadores € similar ao movi-
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Figura 3-21: Curvas de magnetizacao normalizada M/Ms versus campo magnético apli-
cado H, da amostra 447, obtidas pelo AGM da UFRGS(em cima) e pelo novo VSM (em

baixo). Amostras depositadas sem campo de resfriamento.
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mento Browniano de particulas onde, em qualquer temperatura acima do zero absoluto,
se estabelece um movimento aleatério dependente da temperatura. Cada elétron possui
uma carga de 1,6x107! Coulumbs e como eles se movimentam no interior do material,
aparecerd um fluxo de corrente na forma de pequenos impulsos instantineos. Em algum
instante de tempo pode-se ter uma quantidade maior de portadores de carga dirigindo-se
a uns dos terminais do que em diregcao ao outro. Embora a corrente média seja nula,
estas flutuagoes dao origem & uma voltagem instantdnea nos terminais do resistor. O
valor dessa voltagem flutua rapidamente porque o numero de portadores de carga que se
movem a uma dada direcdo se altera de um instante a outro.

Como a voltagem através do resistor flutua aleatoriamente, ela tem componentes
espectrais que se estendem sobre uma vasta faixa de freqiiéncias. Em vista disso, o
valor médio quadratico (RMS) da voltagem de ruido, e2, vai depender da resposta em
freqiiéncia do instrumento de medida.E portanto, conveniente especificar a voltagem do

ruido (Vgars) em termos da largura de banda do instrumento de medida. A teoria [57]

prevé que para um resistor de valor R, a Vs pode ser calculada pela Equacao 3.21.

e2 =V?=V%,s =4kT-AF-R (3.21)
Onde:
.. Joules W.s V.A
- —_— e —23 '
k = const. de Boltzmann =1.38 x 10 7 ol I ou melhor K. H,

T= temperatura absoluta em Kelvin (K)

R = resisténcia ou impedéancia em Ohms

AF = largura da banda de freqiiéncia em Hz

By = m densidade espectral do ruido em volts

A unidade nV/ v Hz é popularmente usada nas tabelas de voltagem de ruido, calcu-
ladas para uma banda passante unitdria.

Calculando a Equagdo 3.21 & temperatura ambiente (" = 300K) e fazendo uma

transformacao de unidades obtém-se:

AKT —165x 10°20. g V4 (XV/A

-1 "20-R
o, xV/A) 65 x 10
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(AKT)Y* =1,28 x 10°°V//Q - H, (3.23)

O ruido térmico de um material resistivo pode entao ser expresso, em uma banda

unitdria, pela Equacao 3.24.
en(NV/VHz) = Vayus(nV/VHz) =0,128 x VR (3.24)

Para o VSMF, considerando uma variagao na freqiiéncia do sinal de 79 a 81 Hy
(AF=3Hz), o ruido proveniente das bobinas de deteccao(R = 300Q2), pela Equacao

3.25,.pode ser calculado
enp = VR!\-[S = 1, 28 x V4 300 x 3 = 38 ‘I’,‘V = 0038 M/’ (325)

Ou seja, mesmo sem nenhum sinal de entrada no lock-in, aparecerd um sinal na saida,
no minimo igual a 0, 043 V', considerando que segundo o manual o ruido do lock-in & de
5 nV/V/Hz.. Para as spin-valves medidas neste trabalho, o sinal de entrada do lock-in
estd na faixa de 0 a 3 pV.

Tomando-se o valor do ruido térmico calculado para o VSMF e multiplicando-o pela
constante 78 emau/volt, obtida na calibragio com a platina (vide Equagio 3.19), en-
contramos um ruido de fundo da ordem de 3 x 10 %emu. Esta amplitude de ruido é
também encontrada a partir da estatistica dos dados experimentais obtidos das medidas

de estabilidade no tempo.

3.4.8 Medidas de estabilidade no tempo

Para que sejam obtidos os melhores pardmetros de medida , tais como tempo de espera
entre cada ponto adquirido, mimero de pontos por rI_ledida e passo de incrementacao do
campo, foram realizados diversos testes de medidas com filmes de baixa amplitude de
sinal A amostra 459, um filme de spin valve com baixo sinal devido & sua fina camada
magnética, foi escolhida para demonstrar a reprodutividade do sistema.

Foram realizadas aquisicoes de amplitudes de magnetizagao medidas em um campo
fixo e de valores da variagao deste campo magnético, durante a medida, para 100 pontos.

O tempo total de amostragem foi aproximadamente, de 15 minutos, considerando os

67



H M
N 100 100
1 —504,8561 | 2,003z1071
u? 254.879,681 | 4,012z1078
o 40,3781 | £1,463z10°°
o’ 0,1430 2,139z10~ 1
Nmin, 505, 7175 1,965210~%
Nméz 503,6996 | 2,033z1077
Faiza 2,0179 6,8002107°
SNR (dB) 63 - 42

Tabela 3.1: Tabela de dados estatisticos para o cdlculo da relacao sinal ruido

pardmetros do programa e do lock-in. As medidas realizadas mostraram que o sistema
é estdvel e reprodutivel dentro de uma variagao de amplitude de magnetizagao de +3 X
107%mu (£3 x 10724m?) e amplitude de campo magnético de £0,3 Oe (72394/m).
A Figura 3-24 contém os gréificos de campo e magnetizagao versus mimero de medidas,
que é uma func¢ao do tempo. Pode-se observar no primeiro grifico de H que existe
uma téndencia sistemdtica a certos valores ao longo do tempo; isto pode ser facilmente
explicado quando se sabe que a variagao da corrente do eletroima é feita por uma fonte
controlada por um conversor digital andlégico, que gera valores discretos de tensao e os
converte em voltagens andldgicas, logo o passo de discretizagao do ADC/DAC sujeita
até mesmo o ruido a apresentar valores discretos de voltagem na saida do DAC. Para
o grafico de M, isto ndo & obviamente observado , visto que a detecgio e a geragao dos
sinais é puramente andlégica (continua) e o passo de discretizagao do lock-in é muito
menor que o nivel de variacao das medidas

A relacao sinal -ruido (SNR) encontrada, segundo a Equagdo 3.26, foi de 63 dB para o
campo magnético e de 42 dB para a magnetizagio (ou seja, o ruido em voltagem é cerca
de 100 vezes menor que o sinal obtido), onde p? é a média quadrética das medidas (sinal)
e o a sua varidncia (ruido). A partir dos pontos experimentais e a Tabela 3.1 estima-se
uma sensibilidade para o VSMF de 43 x 1075 emu, para um critério de amostragem
total, ou uma sensibilidade de =2 x 1078, considerando o desvio padrao.

2

SNR (dB) = 10log % (3.26)
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Figura 3-24: Variagao do campo magnético H e da magnetizagao M versus o niimero de
medidas e indiretamente com o tempo total de amostragem. Notar a variagdo do ruido

na medida de M.
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3.5 Sistema desenvolvido para Medidas de transporte

elétrico

3.5.1 Introducgao

O sistema desenvolvido no laboratério do CBPF foi idealizado para se obter a tem-
peratura ambiente, a resistividade elétrica dos filmes e as curvas de magneto resisténcia
(MR) contra campo magnético aplicado. Faz parte deste trabalho, apenas, o projeto e a
montagem de uma instrumentagao elétrica com interface analdégica com um micro, para
a inversio do campo magnético aplicado e obtengdo da parte negativa do grafico MR X
H (similar aquela feita para o VSMF), assim como a adaptagio do porta amostras ao

eletroima existente.

3.5.2 Descricao do Sistema de magneto resisténcia

O porta amostras do sistema é composto de duas bases (multipin) de circuito integrado
que seguram o substrato com o filme, como num sanduiche, na posi¢ao indicada da
Figura 3-25. 4 pontas finas de cobre, dotadas de molas e revestidas de ouro, da marca
Everett Charles Technologies (ECT), fazem os contatos elétricos por pressao mecanica,
sem danificar os filmes. O método utilizado para medir a resisténcia do filme & o de 4
pontos, com o campo magnético transverso ao campo elétrico.

A corrente que passa nos filmes é fornecida por um multimetro scanner de 10 canais,
marca Keithley, modelo 2001, em série com uma resisténcia padrdao (RP) de 500 2 e
0,01% onde passa uma tensao de 20 V. Esta corrente é limitada pela RP em 1 mA (a
resisténcia dos filmes é desprezivel em relacio a resiténcia padrdo) e ¢ modulada em 16
Hz por um gerador de fungao Keithley Function Synthesizer, modelo 3910, de 0,1mHz
a 1MHz. O scanner também mede a voltagem nos contatos da amostra, a voltagem na
resisténcia padréo e a voltagem em sonda Hall que mede o campo aplicado. Os siﬁais sa0
multiplexados e digitalizados pelo scanner e enviados ao micro via interface GPIB. Antes
de ser enviada ao micro, o sinal da voltagem da amostra é enviada a um amplificador
Lock-in Amplifier, modelo 5210 da EG&G PAR, para a detecgao sincrona do sinal com
a referéncia de 16 Hz do gerador de funcao.

O sistema de medida deserito acima, visa amplificar o sinal da amostra, reduzindo ou
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Figura 3-25: Esquema do porta amostras para medidas de MR pelo método de 4 pontos
€ campo transverso.

mesmo eliminando os ruidos devido s resisténcias de contato, os fios, a fem gerada pelo
efeito termoelétrico e a maior parte do ruido térmico.

O campo magnético & fornecido por um eletrofma de até 12 kOe (1,2 T) alimentado
por uma fonte Hewlett Packard (HP), modelo E3631A de 0 - 6V, 5A e 0 - 25V, 1A
para campos magnéticos baixos e, uma fonte HP 6675A de 0-120V, 0-18A para campos
magnéticos altos. Todas as fontes possuem interface GPIB com o microcomputador.

O circuito elétrico de inversdo de campo magnético possui uma interface anslégica
com o micro e foi desenvolvido para inverter a corrente elétrica no eletrofma. O circuito
possui intertravamentos elétrico e mecéinico, para evitar curto circuito durante a inversio
de corrente. Os componentes e contatos elétricos utilizados foram especificados para
suportar reversoes em plena carga, embora seja normalmente utilizada a reversao em
vazio (em corrente zero).

Os componentes do circuito elétrico da Figura 3-26 estao listados abaixo:

A: Comutador rotativo Blindex CR008 RC002 191 PP

B: 2 Sinaleiras vermelhas ACE110V

C: Relé bVee Metaltex INA+1INF

D: Relé P2Q COEL (mantém o estado dos seus contatos de saida apds receber um

pulso do micro via o relé de 5Vcc )

E: Chave Liga-Desliga retorno automatico Blindex CR008 IR01 191 PP
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F: Quadro elétrico 40x10x20cm

G: 2 Contatoras SIEMENS 3TB43 110V
H: Barra Sindal fio 1,5mm?

I: Fusivel Diazed com base de 2A
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Figura 3-26: Circuito elétrico do inversdo de campo magnético do sistema de magneto
resisténcia.
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3.5.3 Resultados: Curvas de MR

Na Figura 3-27 sdo mostradas as curvas de magneto resisténcia & temperatura ambi-
ente, com o campo magnético aplicado no plano do filme, obtidas para multicamadas de
Co/Cu com buffer layer de cromo (a) onde, para a espessura de cobre de 10 A (100 nm),
foram alcancados os valores de 53,6 % para a MR e 4,8 kOe.para o campo de saturagao
(Hg). A mesma figura contém uma curva de MR para a multicamada de Py (Nig; Fejg ou
permaloy) /Cu (b), onde o Hg é da ordem de 0,2 kOe e a razdo entre a sua MR e o Hg &
bem maior que para a multicamada de Co/Cu. Esta relacio é chamada de sensibilidade
da magneto resisténcia. A iiltima curva da figura mostra uma vilvula de spin de NiO/
Py/Cu/Py (c), resfriada com campo magnético de 460 Oe durante a deposigao, onde se
verifica uma alta sensibilidade devido a um baixo valor de Hg, o fendmeno de exchange
bias através do deslocamento das curvas e uma alta sensibilidade da MR.

A curva mais estreita da Figura 3-27(c) foi obtida variando-se o campo magnético
aplicado desde +Hs até —Hg e a curva mais larga de (c) foi obtida pelo ciclo reverso
(desde —Hg até +Hg). Analisando-se estas duas curvas, pode-se verificar na mais
estreita a rotacao dos spins da camada livre de permaloy de 100Aocorre perto de H=0
e, a partir deste ponto de MR médxima, um campo maior ¢ necessirio para rotacionar
os spins dos dominios magnéticos da camada de permaloy (PySUA), presa ao acopla-
mento devido a ezchange bias com a camada antiferromagnética (N0 300A) polarizada
anisotropicamente. Jd o ciclo reverso (curva mais larga) evidencia uma maior energia
necessdria para propagar as paredes de dominio na dire¢cao do campo aplicado, com um
Hg maior que na curva estreita.

A andlise acima, em termos dos efeitos da rotagao de spins em dominios magnéticos
(nucleagao) no ciclo direto (campo a favor do campo de troca Hg) das curvas M x [
e dos efeitos de propagacao de paredes de dominio em ciclos reversos (campo aplicado
contrario ao Hg), foram recentemente propostos para multicamadas com exchange bias
[59].]60].

Para aplicacoes tecnoldgicas em sensores de GMR é necessdrio que a sensibilidade da
MR seja alta e para a aplicacao em gravagio magnética é interessante que o filme também
tenha um alto campo coercitivo para dificultar o apagamento da midia e um baixo campo
de saturacao para facilitar a escrita. Estas sao algumas das razoes que tornam as védlvulas

de spin altamente estudadas para aplica¢ao em nanotecnologia e spintronica.
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Figura 3-27: Curvas de magneto resisténcia percentual versus campo magnético (MR%
x H) dos filmes: (a) multicamada de Co/Cu, (b) multicamada de (Permaloy) Py/Cu e
(c) vélvula de spin de NiO/Py/Cu/Py.
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Conclusao e discussao dos resultados

Os estudos e desenvolvimentos que nortearam esta dissertacao de mestrado, promoveram
a base para um trabalho de instrumentagao cientifica que alcangou plenamente os seus
objetivos. O novo laboratorio de sputtering do CBPF, se capacitou na producao de
filmes finos de multicamadas magnéticas, entre eles vilvulas de spin, e na caracterizacao
magnética destes filmes, de maneira rdpida, economica, precisa e confidivel. O sistema
de produgdo por spuittering e o magnetometro de amostra vibrante para filmes (VSME)
desenvolvido, extrapolaram estas espectativas.

Os filmes produzidos por sputtering reativo também atestaram a qualidade da instru-
mentacio para oxida¢io in-situ, desenvolvida pela obtencdo de vdlvulas de spin com as
propriedades esperadas.

O ruido experimental medido no VSMF, proximo ao ruido térmico tedrico,
demonstrou que o sistema alcancou o seu limite de sensibilidade, considerando os ruidos
aleatérios. Mesmo asssim, ruidos ndo aleatérios, como a vibragao mecdnica e interferén-
cias eletromagnéticas esptirias, deverdo ser melhor controladas com a troca das blindagens
mecanicas e magnéticas. O material usado na alma do eletrofma (ago baixo carbono)
pode também ser trocado para uma liga ferro-silicio, que ird diminuir a remanéncia do
campo magnético aplicado, melhorando a qualidade das curvas obtidas.

O atestado da instrumentacao de qualidade desenvolvida por este trabalho tem sido a
producio, pelo laboratério de sputtering, de recentes publicagtes internacionais [8] [9] [42],
comunicagdes em congresso [7] [30] [52] [51], esta tese de mestrado em instrumentagao,
uma tese de doutorado em fase de defesa [40] e uma tese de doutorado em andamento.

Melhoramentos futuros

Além do que foi citado anteriormente, pode-se destacar como desenvolvimentos fu-

turos:

1- A automatizacio das fontes DC e RF do sistema de sputtering ¢ a implementagao
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de mais um magnetron e uma fonte de RF, para permitir a produgao de multicamadas
com 3 materiais ferromagneéticos.

2- A instalacdo de um espectometro de massa no sistema de sputtering ird permitir
um melhor controle da atmosfera de deposicio, durante um sputtering reativo.

3- O AGM, também chamado do magnetémetro de haste oscilante (Reed), possui
uma sensibilidade maior (10~7emu) e, atualmente, encontra-se em fase de montagem e
testes. .

4- O atual VSMF ¢ ainda dependente do antigo vibrador do VSM, da firma PAR;
pretende-se desenvolver uma nova instrumentagao baseada nos vibradores utilizados para
espectroscopia Mossbauer, que sao pequenos, leves, altamente precisos, compensados
quanto a vibracdo externa e relativamente baratos, quando comparados aos da PAR.

5- Uma nova configuracao de bobinas detectoras, com mais de dois pares, pode ser
desenvolvida para ampliar a regiao do ponto de sela do VSMF e reduzir erros em medidas
de anisotropia angular em filmes finos de multicamadas magnéticas

6- E, finalmente, a obtencio de curvas de Magnetizagdo x Temperatura pelo VSMF
serao possiveis com o desenvolvimento de um novo porta amostras para alta temperatura

e sua adaptagao a um forno existente.
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Apéndice A

Infra-estrutura do laboratorio

Memorial Descritivo

Qualidade do ar laboratorial: Umidade relativa baixa (40 @ 60%), temperatura mé-
dia estdvel ao longo do dia (23°C'), baixa densidade de particulas em suspensao(no

minimo a classe F3 segundo a NBR6401[50]) .

O laboratério conta com um sistema de ar condicionado central de 5TR marca
TROPICAL modelo 5TEV+5TSV-C-H, com insuflador tipo limit load e equipado

corn pré filtro tipo bolsa classe F3 e filtro absoluto.

Qualidade da rede elétrica: Distribuicdo da rede dentro da boa técnica, voltagem
estavel disponivel (variagio menor que 10%) e neutro aterrado, limpo de ruidos e

correntes parasitas, gerado de preferéncia por estabilizador proprio.

Todas as tubulagdes elétricas e caixas de passagem executadas em ago galvanizado

para blindagem eletromagnética dos cabos.

Ponto de terra com baixa impedancia e disponivel em todas as tomadas. Potencial

nulo entre neutro e terra

Aterramento para blindagem eletromagnética das carcagas dos equipamentos de

medida e dos cabos de sinal, em separado das tomadas de rede

Ambiente limpo com cantos arredondados, tubulagdes embutidas e piso monolitico

com tratamento antiestdtico ¢ aterrado para que ndo sejam danificados os filmes
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finos, durante a sua manipulacao devido a altas correntes estdticas que podem ser

geradas em ambientes limpos de baixa umidade.

e Ar comprimido isento de 6leo e dgua, fornecido por compressor isento de ¢leo tipo
Barioncar equipado com pré filtro de metal sinterizado de 5 u e secador refrigerante
com ponto de orvalho de 2 °C para eliminagio de até 90% da dgua em aerosol (0, 1
1 de didmetro meédio). Filtro de carvao ativado nos pontos de servi¢o da linha de

ar do laboratério.

e Agua de refrigeragio tratada e filtrada (filtro de 5 p) na entrada do laboratério,
fornecida & temperatura controlada de 18 a 20 °C por um chiller ligado em circuito
fechado com os pontos de utilizacdo. Todas as tubulacoes possuem isolamento

térmico e sao embutidas no piso teto e parede.
e Linha de recuperacao de gds hélio em ago inox

e Forro no teto do laboratério em PVC liso de facil limpeza, equipado com lumindrias

embutidas.

e Os diversos equipamentos e ferramentas que sao utilizados na preparagao e limpeza
dos substratos de deposi¢ao dos filmes, bem corno os sistemas de medidas usados na
caracterizacio ez-situ das amostras obtidas, precisam estar adequados fisicamente
ao espaco de produgdo para otimizar o processo e minimizar o deslocamento das

amostras para fora do ambiente controlado do laboratdério.

e O laboratério conta ainda com: Duas capelas de fluxo vertical laminar marca
TROX , série FLV, classe 1. Uma capela de exaustao em PVC, para solventes
quimicos. Duas cubas de limpeza por ultra som. Bancadas de preparagio de
amostras e substratos. Um estabilizador trifdsico de tensdo de 30KVA. Um con-
tainer acumulador de ar comprimido (pulméo). Um refrigerador para solventes

voldtels e mobilidrio de facil limpeza.

As Figuras A-1 e A-2 contém a planta baixa e um isométrico da infraestrutura técnica

desenvolvida para o laboratério de sputtering.
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Figura A-1: Planta baixa do laboratério de sputiering
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Apéndice B

Tabela de

unidades

grandezas magnéticas e

Grandeza Simbolo CGS SI Fator de Conversao
Fator x CGS = SI
Indugio magnética B G i 10~
Intensidade de campo H Oe A/m 103 /4w
magnético
Magnetizacio M erg G~! cm™3 A/m 103
ou emu cm 3
Polarizacdo magnética J — T .
Momento magnético m erg G-l (=emu) J/T(=Am?) 1073
Magnetizacio especifica o emu g~} A m? kg! 1
Fluxo magnético b Mx (maxwell) Wb (weber) G=
Densidade de energia E erg cm™> Jm™3 10~1
magnética
Fator de desmagnetizacao | Ny - — 1/4m
Suscetibilidade (volume) X — 4
Suscetibilidade por massa | X, erg G-l g=' Qe ! m® kg™! dm x 10~3
ou emu g~! Oe™!
Suscetibilidade molar X emu mol~ Qe ! m3mol ! 47 % 1078 m3mol !
Permeabilidade magnética | f G Qe! Hm™? 4w x 1077
Permeabilidade relativa Ll — 1
Permeabilidade do vdcuo i G Qe™! Hm™? 47 x 107
Constante de anisotropia | K erg cm™? J m™ 10!
Razdo giromagnética v s~ Oe™t iti A dr x 1073

Compilada de [61]. Ver também [62],[63], [64] e [65]
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