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Resumen

En términos generales, este es un trabajo cientifico-tedrico dentro de un
proyecto de investigacion aplicada, que estudia las propiedades estructurales y
magneto-opticas en peliculas delgadas de cobalto HCP.

Las propiedades de los materiales mas utilizados actualmente, como los
semiconductores, los superconductores o los materiales ferromagnéticos, se pueden
ajustar modificando la estructura de su red cristalina. Tales modificaciones son
simplemente el resultado del estado cuantico de los electrones que interactuan entre
si en un sistema, comportamiento descrito por las leyes de la Mecanica Cuantica,
porque la superposicién de sus funciones de onda esta controlada por las distancias
de los atomos en dicha red cristalina. Por lo tanto, todas las propiedades relevantes
en los materiales, como pueden ser la conductividad o el color, se pueden modificar
cambiando su estructura atémica. En la practica, sin embargo, realizar estas
modificaciones es extremadamente dificil, dado que los atomos tienen unas
distancias preferidas y por ello se resisten a los cambios. Esta es la razon por la cual
cuesta tanto comprimir los sélidos.

No obstante, existe una manera muy elegante de modificar las distancias
interatdmicas en un solido, simplemente depositando un material A sobre un
substrato de material B. Gracias a ello, se fuerza a los atomos tipo A a adaptarse a la
red atomica dada por B. En este sentido, se pueden fabricar nuevos materiales con




Resumen

los atomos A, pero que tengan propiedades diferentes, porque sus distancias
interatomicas se han modificado.

En este proyecto se han fabricado peliculas delgadas de cobalto con diferentes
distancias interatomicas. Una pelicula delgada es una capa de material de menos de
un micréon (1000 nm). Para conseguir diferentes distancias interatémicas se ha
utilizado, por un lado, una aleacion de CrRu como substrato, de manera que la
variacion de la concentracion de la aleacion (es decir, el contenido de Ru en la
aleacion de CrRu) permite la modificacién de las distancias interatomicas de la
pelicula Co en un modo continuo. Por otro lado, también se ha utilizado una capa
inferior de Cr puro, que variaba su espesor. En este aspecto es muy importante
sefalar que la propia capa inferior de Cr crece epitaxialmente sobre una capa de Ag
(plata), y que ello provoca un estado tensional en el Cr, que depende del grosor.

Por lo tanto, simplemente variando el espesor de la capa inferior de Cr, se ha
conseguido modificar el espaciado reticular de los atomos en la pelicula de Co
crecida posteriormente. Es decir, que una serie de espesores de Cr nos han permitido
variar el estado de deformacion del Co, lo que también ha facilitado el experimento
global, porque las constantes 6pticas de la capa inferior no variaban sustancialmente.
Por medio de técnicas y herramientas de fabricacion modernas, tales como el
sistema "Ultra High Vacuum Sputter Deposition”, se han fabricado estos nuevos
materiales de una forma muy controlada. Ademas, las técnicas de caracterizacién
post-deposicion, concretamente la difraccion de rayos X, han permitido el control y la
caracterizacion de estos nuevos materiales mediante la medicion de sus distancias
interatomicas.

Tras la fabricacibn de estos nuevos materiales se han estudiado sus
propiedades Opticas y magneto-6pticas, mediante el uso de la herramienta
experimental GME, basada en la elipsometria. Este extremado preciso instrumento
mide los cambios de luz de polarizacion, que son causadas por las propiedades
magnéticas de los materiales. Este proyecto se centra en la fabricacion,
caracterizacion y medicién de estos nuevos materiales, que son de gran utilidad en la
industria electrdnica, sobre todo en las memorias magnéticas de los ordenadores.
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1. Introduccion

Esta memoria resume el trabajo desempefiado durante los meses de julio,
agosto y septiembre de 2014 en el centro de investigacién nanotecnolégico CIC
nanoGUNE Consolider. El proyecto se realizd en el departamento de
nanomagnetismo, bajo la supervision directa del doctor Andreas Berger.

1.1. Motivacion

Este proyecto tiene como objeto contribuir al desarrollo de los proyectos de
mayor envergadura que se llevan a cabo en el departamento de nanomagnetismo de
nanoGUNE. Como punto de partida se ha de considerar el trabajo previo realizado en
el centro, que se explica brevemente a continuacion. Las magnitudes y variables que
ahora se mencionan se explicaran mas detalladamente en apartados posteriores.

1.1.1. Anisotropia magneto-optica en peliculas delgadas
epitaxiales de cobalto HCP

En este proyecto lo que se investigd fue la existencia y el origen de la
anisotropia magneto-6éptica en muestras delgadas de cobalto HCP epitaxial. A
continuacion se resume dicho trabajo, que sirve de base para la compresion de este
proyecto:




1. Introduccion

Lo que se pretendia en este proyecto previo era modificar controladamente las
propiedades del cobalto (Co), un material magnético. Para ello se utilizd el siguiente
procedimiento:

Se fabricaron muestras de cobalto con una orientacion cristalografica
determinada, la (10-10). Esta orientacidn cristalografica es muy apropiada para las
mediciones de las propiedades magnéticas, ya que en este caso la magnetizacion se
encuentra en el plano de la muestra y ello facilita su caracterizacibn magnética.

Co = hep structure
4 C  oim Eje facil || eje-c

\i,//

Capa de Co

Figura 1 llustracién de la estructura hexagonal del cobalto y su orientacién en las muestras multicapa.

Para poder conseguir este tipo de cobalto, se plante6 la secuencia de capas
gue se representa en la figura 2. Partiendo del silicio (Si) como substrato, se utilizaron
dos capas intermedias de plata (Ag) y cromo (Cr). Posteriormente se colocé el
cobalto y finalmente se afiadié una capa de didxido de silicio (SiO,) para proteger las
muestras de la oxidacion.

10nm SiO,

10nm SiO, 150nm Co(1010)

5nm Co(1010)
50nm Cr(211) 50nm Cr(211)

75nm Ag(110) 75nm Ag(110)

Si(110) Si(110)

Si(110)/Ag(110)/Cr(211)/Co(10-10)

Figura 2 Disposicion de la secuencia de capas en las muestras del trabajo previo




1.1 Motivacion

1.1.2. Relajacién de la tension

En la figura 3 se han incluido las representaciones esquematicas de la red
cristalina del cobalto y del cromo. Tal y como se puede apreciar, los parametros de
red del cobalto y del cromo no son los mismos (ac, # ac,). Esto constituye un
problema al crecer epitaxialmente una capa sobre otra. Cabe aclarar que un
crecimiento epitaxial asegura que existe un registro entre la capa superior y el
substrato, es decir, que la capa superior se define en funcién del substrato. Por tanto,
la capa superior, en este caso el cobalto, no tiene mas remedio que adaptar su
parametro de red y su estructura cristalografica a la del cromo.

Debido a este cambio el cobalto se encuentra deformado y tensionado, ya que
en su estructura mas estable, con su parametro de red natural se encuentra en el
minimo de energia.

aCo

Boose

Cr
les

acr
Discordancia: ap, # ac,

Figura 3 Representacion de la discordancia entre los pardmetros de red del cobalto y el cromo

Esta deformacion afecta de manera mas notable en peliculas de cobalto muy
delgadas, ya que si se fabrica una capa de cobalto lo suficientemente gruesa, el
cobalto desarrolla su propia estructura y su propio parametro de red, que es mucho
mas estable y natural, por lo que la capa se relaja.

Co grueso

Co delgado
Co
Cr
C
Tensgfada Capa
Relajada

Figura 4 Representacion del proceso de relajacion del estado tensional a medida que la capa de cobalto
es mds gruesa




1. Introduccion

Este hecho justifica que se fabricaran multiples muestras de diferentes
espesores de cobalto, desde 5 nm hasta 150 nm, como se ha ilustrado en la figura 2.
Por lo tanto, se comprobd que si se aumentaba el espesor de las muestras, ello
alteraba el estado tensional de los materiales.

Por medio de la técnica de difraccién de rayos X, también utilizada en este
proyecto, se realizaron escaneres para conocer el parametro de red. Este tipo de
escaner se denomina 8/26, que se explicara con mas detalle en el apartado “Técnicas
Experimentales”. Lo que se vio fue que a medida que se aumentaba el espesor de la
muestra, la posicion del pico maximo en la grafica se desplazaba hacia su valor
relajado, o valor bulk, que corresponde con el parametro de red natural del cobalto.
Este movimiento del valor maximo se traduce, por medio de la Ley de Bragg, en una
distancia interatomica determinada, con lo que se pudo concluir que existia una
relajacion de la deformacion y de la tension en la red cristalina.

Por lo tanto, lo que se consiguié fue modificar el estado tensional del cobalto
por medio de capas de espesores diferentes. Con esta ingenieria tensional se
consiguié cambiar las propiedades magnéticas y magneto-opticas del cobalto.

I I I
Relajacion :

de la tensién | ™
I

I
(a) (b) i
I
6/26 i
;{Faui':g( Detector :
7 Q ke . E
9/' |(I f.- :
o P ey 20 1% 50nm
I
[

40 41 42 4
26 (deg.)

Figura 5 (a) Representacién esquemadtica de la técnica de difraccién de rayos X y (b) Grdfica del resultado

de la medicién, que muestra la relajacion de la tension a medida que se aumenta el grosor de la muestra




1.2 Objetivos principales

1.2. Objetivos principales

Podemos resumir esquematicamente los principales objetivos de este proyecto:

- Obtener muestras alargadas, con crecimiento epitaxial, donde las capas
inferiores son condicionadas variando:

A. El espesor de la capa inferior
B. La composicion de la aleacion de la capa inferior

Mientras que el espesor y la composicion del material magnético
funcional se mantiene idéntico a lo largo de la muestra.

- Comprobar los experimentos previos, en los que se consiguio este objetivo
en muestras separadas con diferentes estados tensionales (0-1.5%)

- Obtener un método para modificar el estado tensional de una manera
continua. Comprobar si se puede exceder una deformacion del 1.5%.

- Investigar, por medio de las mediciones de elipsometria GME, |a
dependencia de las propiedades magnéticas y magneto-opticas, y en
particular de sus anisotropias, en el estado tensional de peliculas delgadas de
cobalto HCP.

1.2.1. Control de la estructura atdmica del cobalto

Conocido el trabajo previo, se planted variar el estado tensional del cobalto
fabricando peliculas delgadas del mismo espesor. Es decir, en el trabajo previo se
habia modificado el estado tensional variando el espesor de la propia capa, y ahora
se pretende modificar el estado tensional sin variar el espesor.

Para abordar dicho objetivo se plantean dos alternativas, que se explican
brevemente a continuacion:

1211 Variacion del espesor del cromo

En este caso, el espesor del cobalto se mantiene constante y esta vez lo que se
varia es el espesor del cromo.

10nm SiO,

20nm Co(1010)

10nm SiO,

20nm Co(1010)

$i(110)

Figura 6 Representacion de la muestra con espesores variables de cromo




1. Introduccion

Tal y como se puede ver en la figura 7(a), los pardmetros de red de la plata, del
cromo y del cobalto son diferentes. Pero llama la atencién el enorme desajuste que
existe entre los pardametros de red de la plata y del cromo, lo que hace que el cromo
se encuentre tensionado para peliculas de cromo de pequefio espesor.

Teodricamente, esta tension afecta el crecimiento del cobalto. Para capas de
cromo de pequefio espesor, tanto el cobalto como el cromo deberian mostrar un
estado de alta deformacién, mientras que para capas de cromo muy espesas, las dos
capas deberian estar mas relajadas.

Cr grueso:
Estado mas
aco ¥ A, # Ay relajado
Cr delgado:
a,,~>> a
Agm = Ter Estado muy
tensionado

Figura 7 (a) Representacién aproximada de los parametros de red del cobalto, del cromo y de la plata.
(b) Relajacion de la tensién en el cromo y en el cobalto al aumentar el espesor de la capa de cromo

Por lo tanto, es objetivo principal es tratar de variar el estado tensional del
cobalto cambiando el espesor de la capa de cromo y ver cémo ello afecta en la
propiedades magnéticas y magneto-dpticas del cobalto.

Cabe sefalar que en vez de realizar multiples muestras con diferentes
espesores de cromo, lo que se ha planteado es la fabricacién de muestras Unicas en
las que el espesor del cromo varie a lo largo de su longitud (cufia de cromo), tal y
como se ve en la figura 8.

Cr (211)

Si (110) - substrato

Figura 8 Secuencia de crecimiento epitaxial con la capa de cromo de espesor variable a lo largo de la
longitud




1.2 Objetivos principales

1212 Creacion de una subcapa de CrRu

Segun este enfoque, en vez de variar el espesor del cromo, lo que se va a
introducir es una nueva capa de una aleacion de cromo y rutenio (Ru). El rutenio es
un material que tiene un numero atémico mucho mayor en comparacién con el
cromo y por ello el tamafio de un atomo de rutenio es mucho mas grande que un
atomo de cromo. Ello hace que la introduccion de un cierto porcentaje de rutenio en
cromo expanda la red cristalina y muestre un parametro de red mayor.

Por tanto, introduciendo esta aleacién de cromo-rutenio, conseguimos que a la
hora de crecer epitaxialmente el cobalto, éste vea una red cristalina mas amplia de lo
habitual y de esa manera presente un estado tensional diferente. De la misma
manera que en el caso de la cufia de cromo, se va a realizar una muestra Unica en la
que se varie la concentracidon de rutenio en el cromo (x), tal y como se ilustra en la
figura 9.

Cr,,Ru, (211)
50 nm Cr(211)

Si (110) - substrato

Figura 9 Secuencia de crecimiento epitaxial con un capa de cromo-rutenio de composicién variable a lo
largo de la longitud

1.2.2. Correlacion entre el estado magnético y el tensional

En el trabajo previo del departamento de nanomagnetismo de nanoGUNE se
comprobd que el espesor de la capa de cobalto alteraba su estado tensional. Este
estado tensional también afectaba las propiedades magneto-épticas del cobalto, ya
gue la constante de acoplamiento magneto-6ptica mostraba una clara modulacién
gue no existia en el material sin tensién.

En este proyecto se pretende ver como cambian las propiedades Opticas y
magneto-opticas del cobalto al variar su estado tensional, independientemente de su
espesor.




1. Introduccion

1.3. Organizacién de la memoria

En el segundo apartado de esta memoria se va a reflejar la teoria que subyace
detras de este proyecto fin de grado. Se ha intentado dar un barniz general de todos
los conceptos importantes y necesarios para la comprensién del proyecto. El orden
en el que se muestra la teoria concuerda con el orden que se ha seguido para el
aprendizaje de todos los conceptos. Es por ello que se comienza por las magnitudes
mas fundamentales y se acaba por los efectos y conceptos mas particulares,
intentando reflejar la base sobre la cual el alumno ha partido y el proceso que ha
llevado a cabo para aprender todo lo necesario para la realizacién del proyecto.

Se pueden distinguir dos sub-apartados, uno dedicado al magnetismo y a los
materiales ferromagnéticos, que son los que se han investigado en este proyecto, y
otro sub-apartado dedicado a la luz y a su polarizaciéon, concepto que es
fundamental para comprender la técnica de medicion de elipsometria GME.

En el tercer apartado se ilustran las técnicas experimentales que se han
utilizado en este proyecto, que basicamente son tres. En primer lugar, para la
fabricacién se ha utilizado la técnica de deposicion por pulverizacién catddica. En
segundo lugar, para la calibracién de la fabricacién y para la caracterizacion
estructural de las muestras fabricadas se ha utilizado la técnica de difraccion de rayos
X. En tercer lugar, se ha hecho uso de la técnica GME (Generalized Magneto-optical
Ellipsometry en inglés) para la caracterizacion magnética del cobalto.

En el cuarto apartado, se describe la estrategia que se ha seguido para la
fabricacién y posterior caracterizacion de las muestras. De una manera cronoldgica,
se ha reflejado el desarrollo del proyecto y la metodologia seguida en la utilizacion
de cada técnica, asi como los imprevistos que surgieron durante el proyecto.

En el quinto apartado se ilustran los ensayos, pruebas y resultados obtenidos
con las técnicas dadas, segun un orden cronoldgico.

Por ultimo, en el sexto apartado se detallan las principales conclusiones del
proyecto, asi como las perspectivas de futuro en dicho ambito.

En referencia a la linglistica del documento, esta escrito en espafiol, aunque
cabe sefalar que ciertos términos y conceptos se denominan en inglés, puesto que
su traduccion al espafol no es del todo aclaratoria. También apuntar que en el
ambito industrial y de investigacion, dichos conceptos son tratados con su nombre
anglosajén.




1.4 Estado del arte

1.4. Estado del arte

El estudio y analisis de peliculas delgadas se ha convertido en una rama muy
importante en Ciencia de Materiales. Las peliculas delgadas se emplean en diferentes
campos como la microelectrénica, la optica, el almacenamiento de datos, el disefio
de sensores y proteccion de superficies entre otras aplicaciones. Este tipo de
aplicaciones ha impulsado el desarrollo de técnicas para la produccion y analisis de
peliculas delgadas.

Las propiedades eléctricas y mecanicas de una pelicula delgada estan
relacionadas con su estructura, por lo que los procesos de caracterizacién y analisis
estructural es un area muy importante en Ciencia de Materiales.

Los avances tecnoldgicos actuales exigen cada vez mayor integracion y
miniaturizacién de los dispositivos, especialmente en el sector electronico. Entre esos
dispositivos, los sistemas ferromagnéticos tienen gran relevancia tecnolégica, sobre
todo en la industria del almacenamiento de datos. Especificamente aqui, el
perfeccionamiento y la mejora de las tecnologias presentes y la viabilidad de las
nuevas tecnologias dependen en la comprension fundamental de las propiedades
magnéticas y requieren de la busqueda e investigacion de nuevos materiales
magnéticos, estructuras y propiedades en dimensiones nanométricas. Por ejemplo,
en la tecnologia de los discos duros de los ordenadores, el almacenamiento de datos
requiere de un control muy preciso y exacto de los patrones y procesos de inversion
de la magnetizacion, ya que se desean conseguir cada vez mayores capacidades y
velocidades de lectura mucho mas rapidas. La continua demanda de la tecnologia y
la necesidad de entender la fisica fundamental en la que se basa dicha tecnologia es
lo que ha hecho del estudio de la inversion de la magnetizacion en peliculas
delgadas uno de los nucleos de investigacion activa durante las Ultimas décadas. No
obstante, a pesar de todos estos estudios, existen todavia muchas preguntas que
necesitan respuesta. Para poder miniaturizar ain mas los sistemas ferromagnéticos,
es esencial encontrar nuevas y eficientes vias de fabricacion de estructuras, que
permitan caracterizar las propiedades magnéticas con suficiente detalle y precision.

En general, este proyecto pretende lograr un mejor conocimiento de los
procesos de inversion de la magnetizacion en peliculas delgadas.







2. Fundamentos tedricos

2.1. Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

2.1.1. Introduccion

Este capitulo trata la fisica fundamental asociada al ferromagnetismo, dado que
es relevante para comprender adecuadamente los resultados presentados vy
analizados posteriormente. Este apartado comienza con una breve explicaciéon de las
principales magnitudes magnéticas y continda con el origen microscépico de la
magnetizacion dentro de los materiales magnéticos, sus clasificaciones y la diferencia
entre estados desmagnetizados y materiales ferromagnéticos saturados. También se
tratan las anisotropias que contribuyen en el comportamiento de materiales
ferromagnéticos y los conceptos de dominio, pared de dominio y mecanismos de
inversion de la magnetizacion.

2.1.2. Definiciones y unidades magnéticas

En este apartado se definen los conceptos mas importantes que sirven para
describir el fendmeno magnético. En magnetismo, los sistemas de unidades todavia
son complejos, ya que se utilizan tanto las unidades del sistema internacional (Sl)
como las del sistema centimetro gramo segundo (CGS).
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2. Fundamentos tedricos

- Campo Magnético:

El campo magnético se expresa como H y aparece en el espacio siempre que
exista una carga eléctrica en movimiento, es decir, aparece por la presencia de
corriente eléctrica. En general, podemos considerar dos clases de corrientes
eléctricas. Una de ellas son las corrientes debidas al trasporte de electrones libres o
iones cargados.

El otro tipo de corriente eléctrica la constituyen las corrientes atémicas, que se
producen sin transporte de carga y son debidas a los electrones ligados al nucleo del
atomo. El campo magnético también aparece en un iman permanente, como
resultado del espin intrinseco de los electrones y del momento angular del electron
que orbita entorno al nicleo. La unidad de campo magnético se expresa en
amperios/metro (A/m) en Sl o en oersted en el sistema CGS.

- Induccion Magnética:

La induccion magnética, o densidad de flujo magnético, B, se define por un
campo magnético y por las caracteristicas magnéticas del medio donde se aplica el
campo magnético. Su unidad es el Tesla (o Weber por metro cuadrado W/m?) o el
Gauss, en unidades SI o CGS respectivamente. En el vacio, la relacion entre la
induccion magnética y el campo magnético es la siguiente:

B = poH .1)

Donde y, es una constante universal conocida como permeabilidad del vacio.
En unidades del SI, u, equivale a 4 x 10~7 Henrios por metro (H/m), mientras que en
unidades CGS equivale a la unidad. En el interior de un material esta relacion es mas
compleja.

- Momento magnético:

El momento magnético, m, es una magnitud basica y fundamental en
magnetismo. Es aplicable tanto a un iman de barra como a un electroiman. Si
consideramos una corriente eléctrica I a través de un area 4, tal como se muestra en
la Figura 10, se puede definir el momento magnético como:

m=1A4A (2.2)

Su unidad generalmente se denota como emu, (electromagnetic unit en inglés).
Su unidad es el Am’ o el Weber.m en unidades SI y erd/oersted en el sistema CGS
(erd es una unidad de energia).

i

\ .

Figura 10 Definicion de momento magnético
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

- Intensidad de magnetizacion:

La intensidad de magnetizacion, o simplemente magnetizacién, M, es una
magnitud usada en magnetismo para describir el grado de magnetizacién de un
material magnético. Es el momento magnético por unidad de volumen, V. M=m/V o
de manera mas exacta:

1
= lim — . 2.3
M Allllr—r}OAVZml (3)
L

Su unidad viene dada por erg/oersted cm® o emu/cm’. En la variable AV se halla
la clave de la magnetizacion, pues este volumen es lo suficientemente pequefio
como para considerarse nulo a escala macroscopica, pero lo suficientemente grande
a escala microscopica como para contener cierto nimero de atomos. Se trata de una
magnitud puntual, que relaciona el mundo microscépico de los aomos con el
mundo macroscopico.

Cabe sefialar, ya habiendo definido la intensidad de magnetizacion, que en el
interior de un material se satisface la ecuacion 2.4 :

B = uy(H + M) (2.4)
La relacion B = f(H), 6 M = f(H), es lo que generalmente se denomina

proceso de magnetizacion y se refleja graficamente en la curva caracteristica de
magnetizacion.

- Susceptibilidad y permeabilidad magnética:
Estas dos magnitudes representan la respuesta de un material magnético ante

sye B M
un campo magnético, y se expresan como p=—y x =— ,donde uy x son la

permeabilidad y susceptibilidad de la muestra, respectivamente.

- Unidades basicas en magnetismo® y sus conversiones:

Magnitud Simb. Unid.SI  Unid. CGS Conversiones
Campo Magnético H A/m Oersted 1 Oersted = (1000/4m) A m1
Induccién Magnética B Tesla Gauss 1 Gauss = 10'4 Tesla
Magnetizacion M A/m emu cm_3 1 emu/cm3 = 1000 A/m
Momento Magnético m A m? emu 1emu = 10'3 A m2

Tabla 1 Principales unidades utilizadas en magnetismo en unidades S| y CGS, y sus conversiones

 Las magnitudes H,B y M tienen caracter vectorial, es decir, tienen médulo, direccion y sentido.
En este apartado introductorio se han tratado de manera escalar, pero a lo largo de esta memoria se van

a considerar vectores, cuya direccion es muy relevante.
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2. Fundamentos tedricos

2.1.3.  Origen microscépico del magnetismo

Conocidas las magnitudes mas importantes en magnetismo, se explica ahora el
origen del magnetismo. Aunque pueda parecer un apartado demasiado basico, es
necesario para conocer correctamente los conceptos de dominios y anisotropias
magnéticas.

Desde el punto de vista de la fisica clasica o newtoniana, la nube de electrones
gue rodea los atomos puede ser tratada como una rotacion en Orbitas circulares
alrededor del nucleo, como se muestra en la Figura 11(a). El electron posee dos tipos
de movimientos, el orbital y el de espin y cada uno de ellos implica un momento
angular.

Estos electrones, de carga ey masa m,, giran con una velocidad v entorno al
nucleo del atomo en una trayectoria circular de radio r.

orbital Spin
Hiﬂ‘l Ium 5

‘;,.--‘ Hm‘\
S A . a
( ; -« s 2
\__‘ _ B ‘.__:?
l 5 o
L 0y #:?pm
m
(a) (b)

Figura 11 Representacion esquemdtica del movimiento de un electrén en un dtomo:
(a) el movimiento orbital entorno al niicleo [11] produce un momento magnético ugrvitet y
(b) el movimiento de espin alrededor de su propio eje produce un momento magnético de espin.
Las dos orientaciones del espin del electron se muestran (i) en el sentido de las manecillas del reloj
y (i) en el sentido contrario a las manecillas del reloj.

Esta rotacion de los electrones se puede asimilar a una corriente eléctrica que
fluye en una trayectoria circular con resistencia nula que da lugar a un momento
magnético, udr**, con direccién perpendicular al plano del movimiento del electrén,
como se ilustra en la Figura 11(a). En relacién con este momento se encuentra el
momento angular orbital, L, de direccion opuesta al momento magnético orbital.

Vulgarmente hablando, podemos afirmar que los electrones también giran en
torno a su propio eje, en su movimiento de espin. Este movimiento de espin se usa
para describir un concepto particular de la fisica cuantica que no tiene ninguna
analogia clasica.

14



2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

Para comprender el concepto del espin de un electrén, clasicamente se asume
gue los electrones son esferas sélidas y que la carga esta distribuida en su superficie,
como se muestra en la Figura 11(b). Esta representacién simplemente sirve para
visualizar, pero no tiene importancia cualitativa. La rotacion de estas cargas produce
un bucle de corriente que da lugar al momento magnético de espin, u&P™ |
orientado entorno al eje de rotacion. Como resultado existira un momento angular de
espin, S, en la direcciéon opuesta al momento magnético de espin. El valor de espin
estad cuantizado, es decir, que no existen electrones con cualquier valor del espin, sino
gue es siempre un multiplo entero de #/2 (donde h hace referencia a h, la constante

de Planck dividida entre 21, también llamada constante reducida de Planck).

A la hora de medir el espin en una direccién particular, sélo se obtienen unos
valores posibles que son las posibles proyecciones sobre esa direccion. Por ejemplo,
la proyeccion del momento angular de espin de un electrén, si se mide en una
direccion particular dada por un campo magnético externo, puede resultar
Unicamente en los valores h/2 o bien —h/2.

El momento angular total, J, de los electrones de un atomo viene dado por la
suma vectorial de momento orbital y del momento angular de espin:

J=L+S§ (2.5)
Mientras que el momento magnético total, utt#, viene dado por:
ptotal — __QZB J (2.6)

Donde 7 es la constante reducida de Planck, g el factor de Landé (adimensional),
y ug €l magneton de Bohr, dado en unidades del SI como:

eh
- 2.7)
Hp 2m,
El factor de Landé se expresa como:
g:1+](]+1)+S(S+1)—L(L+1) (2.8)
2] (J+1)

Este factor puede tomar valores entre 1 y 2. Cuando Unicamente hay
movimientos orbitales, toma el valor de 1, y si s6lo hay movimiento de espin toma el
valor de 2. Cuando 1 < g < 2, quiere decir que ambos efectos estan presentes. El
factor g se puede medir a partir de la frecuencia del movimiento orbital de un
electrén, que se conoce como ratio giromagnético, y.

Este factor es relevante en la teoria micromagnética y se define como el ratio
entre el momento angular y el momento magnético, y viene dado por:

°8 _ &k (2.9)
2m, h

y=-
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2. Fundamentos tedricos

El valor del ratio giromagnético confirma que la mayor contribucién al
intrinseco momento magnético en los materiales ferromagnéticos proviene del
movimiento de espin de los electrones mas que del movimiento orbital del electron
alrededor del nucleo. De hecho, experimentos basados en la resonancia magnética
muestran que en la mayor parte de los materiales ferromagnéticos, el momento
magnético es debido casi enteramente al espin.

2.1.4. C(lasificacion de los materiales magnéticos

En este proyecto se ha trabajado con distintos materiales, y es por ello que se
contempla la necesidad de incluir la clasificacion siguiente. No obstante, cabe
concretar que el material estudiado ha sido el cobalto, que es ferromagnético.

Las sustancias que pueden ser magnetizadas, en mayor o menor medida, por
un campo magnético se denominan materiales magnéticos. De la seccion anterior se
puede afirmar que el origen de la magnetizacion en los materiales magnéticos
proviene de las contribuciones de espin y orbital de los electrones.

Si dos electrones tienen espines con orientaciones diferentes entonces pueden
ocupar el mismo orbital y por lo tanto estaran mas cerca entre si y existira una
repulsion de Coulomb mayor. Recordemos que la repulsion de Coulomb es una
fuerza que aparece entre dos cargas eléctricas con signo de carga opuesto. Si los
electrones tienen el mismo espin, entonces ocuparan orbitales diferentes, estaran
mas lejos, y tendran una repulsion de Coulomb menor. Por consiguiente, la fuerza de
Coulomb favorece el alineamiento paralelo de todos los espines de los electrones.

En los elementos, los electrones maximizan su espin total y por lo tanto ocupan
los orbitales con un electrén por orbital (por celda) con todos los espines paralelos
hasta que todos los orbitales disponibles contienen un electrén. En la Figura 12 se ha
incluido la Ultima parte de la configuracion electrénica de varios elementos y se
puede apreciar como se van rellenando las celdas (orbitales).

Materiales que contienen electrones no apareados en capas (3d, 4f)° son
ferromagnéticos siempre que la estructura atémica les permita un alineamiento
paralelo y cooperativo de los momentos magnéticos. Esto ultimo es muy importante,
pues dado que el cromo o el manganeso tienen mas electrones desapareados,
podriamos esperar una magnetizacion superior incluso que la del hierro. Y asi ocurre
con un atomo aislado. El ferromagnetismo es un comportamiento que precisa de la
cooperacion de muchos atomos en un sélido.

b Existe una anomalia en la configuracién electrénica del cromo y del cobre, debido a la
estabilidad que presenta el orbital d semilleno o completo. En el cromo, la configuracion 4s? 3d” es
inestable. Si el 4&tomo puede alcanzar la configuracion d* serd mucho mas favorable. Esto se consigue
trasladando un electron del orbital s* al d*. En el cobre es analogo, la configuracion 4s” 3d” es la
inestable
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion
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Figura 12 Representacién de los espines de los electrones de las capas 3d y 4f de diferentes elementos

Por lo tanto, los materiales magnéticos se pueden clasificar en funcién de su
respuesta ante un campo magnético aplicado de la siguiente manera:

En la primera categoria se encuentran los materiales diamagnéticos, que tienen
magnetizacidon neta nula porque sus orbitales electrénicos estan completamente
llenos. Los momentos magnéticos inducidos en estos materiales se oponen al campo
magnético externo aplicado y por lo tanto tienen una susceptibilidad baja y negativa,
aproximadamente —1075 (sin dimensiones en SI). La susceptibilidad en materiales
diamagnéticos puede ser considerada independiente de la temperatura. Al aplicar un
campo en un material diamagnético se induce una rotacion orbital en los electrones
del ndcleo, lo cual implica la creacion de momentos magnéticos, pero por la ley de
Lenz la corriente de los momentos magnéticos orbitales inducidos es tal que se
opone al campo aplicado. Cobre (Cu), plata (Ag), carbono (C), oro (Au), bismuto (Bi) y
berilio (Be) son buen ejemplo de materiales diamagnéticos. Cabe sefalar que el
diamagnetismo esta presente en todo tipo de materia, pero puede estar
enmascarado por el ferromagnetismo y por el paramagnetismo.
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2. Fundamentos tedricos

Figura 13 Diamagnetismo: Representacion esquemadtica de los momentos magnéticos. Relacién de la
susceptibilidad con el campo magnético aplicado.

En la segunda categoria aparecen los materiales paramagnéticos, en los cuales
los &tomos y las moléculas tienen un ndmero impar de electrones en los orbitales
electronicos que estan incompletos. Debido a ello, existe un espin de electron que
estd desparejado, lo que da lugar a una magnetizacién neta ante un campo
magnético aplicado. Esta magnetizacion neta no alcanza los 6rdenes de magnitud
que se pueden encontrar en los materiales ferromagnéticos, por lo que la
susceptibilidad magnética es pequefa y positiva, normalmente en torno a 1073 -
1075. De hecho, debido a la energia térmica o energia de Boltzmann los momentos
magneticos de los atomos estan orientados aleatoriamente cuando al material no se
le aplica ningiin campo magnético externo. La magnetizacion en estos materiales es
débil y se puede alinear paralelamente en la misma direccion que el campo
magnético aplicado. En la mayoria de los materiales paramagnéticos la
susceptibilidad es inversamente proporcional a la temperatura. Esta correlacion se
conoce como la Ley de Curie:

B U
M=C— =CcZ (2.11)
Cr-x=C7

Donde C es la constante de Curie, especifica de cada material y T la
temperatura del material en Kelvin. Alumnio (Al), platino (Pt) y sulfato de cobre
(CuSO,) son ejemplo de materiales paramagnéticos.

fl;r:_ll

— 20 _
H T
N Fai ——
Figura 14 Paramagnetismo: Representacién esquemdtica de los momentos magnéticos. Relacién de la
inversa de la susceptibilidad la temperatura
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

La tercera gran categoria la ocupan los materiales ferromagnéticos, que de los
tres, es el grupo mas importante debido a su extendido uso en innumerables
aplicaciones. La susceptibilidad de estos materiales es positiva y mucho mayor que la
unidad, que puede alcanzar rangos por encima de 10*.

Diamagnetismo y paramagnetismo son caracteristicas de los atomos aislados.
El ferromagnetismo y el antiferromagnetismo son comportamientos que precisan de
la cooperacion de muchos atomos en un sélido.

2.1.5. Materiales ferromagnéticos

Los materiales ferromagnéticos se definen como materiales que tienen una
magnetizacién espontanea, es decir, que tienen magnetizacién ain en el caso de que
no exista ningln campo magnético externo aplicado. Como ejemplos encontramos el
hierro (Fe), el cobalto (Co), el niquel (Ni) y algunas tierras raras, (como el escandio
(Sc), el gadolinio (Gd), el neodimio (Nd), el itrio (Y) o el samario (Sm)) y sus
aleaciones. En estos materiales, la maxima y minima magnetizacion espontanea se
obtiene a OK y a la temperatura de Curie, respectivamente. Por encima de la
temperatura de Curie los materiales ferromagnéticos presentan propiedades
paramagnéticas, es decir, que los momentos magnéticos se encuentran
aleatoriamente distribuidos si no existe ningun campo magnético externo aplicado.

Existen diferentes tipos de materiales ferromagnéticos, cuyo momento neto
depende de la orientacion relativa y de la magnitud de los momentos magnéticos
(espin de los electrones) con respecto a cada uno de ellos. En esta subcategoria
encontramos, por ejemplo, los materiales ferrimagnéticos, los antiferromagnéticos, los
helimagnéticos y los supermagnéticos. En la Figura 15 se muestran esquematicamente
los diagramas de disposicion de momentos magnéticos en materiales
ferromagnéticos, antiferromagnéticos y ferrimagnéticos. En los materiales
ferromagnéticos, el momento magnético del “vecino” mas cercano se alinea
paralelamente en ciertas regiones del material, como se muestra en la Figura 15(a).
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Figura 15 Diagramas esquemadticos mostrando el alineamiento de los momentos magnéticos en diferentes

materiales magnéticos: (a) Ferromagnéticos, (b) Antiferromagnéticos y (c) Ferrimagnéticos

Los momentos magnéticos en materiales antiferromagnéticos se alinean
paralelamente pero en sentidos opuestos, como se aprecia en la Figura 15(b). La
variacion de la susceptibilidad con la temperatura presenta un pico a la temperatura
de Néel (Figura 16). Cuando se aplica un campo magnético, por debajo de la
temperatura de Néel, los espines se alinean de forma antiparalela, y por encima de la
temperatura de Néel el comportamiento es el de un material paramagnético.
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2. Fundamentos tedricos

Dentro de los materiales antiferromagnéticos se incluyen el cromo (Cr), el
manganeso (Mn) y los metales éxidos de transicion como el FeO, CoO, NiO y el MnO.
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Figura 16 Antiferromagnetismo: Representacion esquemadtica de los momentos magnéticos. Relacién de
la inversa de la susceptibilidad con la temperatura.

El ferrimagnetismo es un caso particular de antiferromagnetismo, y a esos
materiales se les suele denominar ferritas, cuyos momentos magnéticos estan
alineados en direcciones opuestas y con magnitudes diferentes, de manera que
existe un momento neto, como se ilustra en la Figura 15(c).

En estos materiales los momentos magnéticos ocupan dos tipos de redes
cristalinas. En un tipo de red, llamada A, los espines se orientan en un sentido. En la
otra red cristalina, la B por ejemplo, los espines se orientan en sentido contrario a la
de la red A. Como el numero de iones en la red Ay B no tiene por qué ser el mismo,
el balance es favorable a una de las direcciones y se produce una configuracion de
espines orientados que puede producir magnetizacion.

El material ferrimagnético por excelencia es el Fe;O..
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Figura 17-Ferrimagnetismo: Representacion esquemdtica de los momentos magnéticos. Relacion de la
inversa de la susceptibilidad con la temperatura. Se ha indicado la temperatura de Curie en el grdfico.
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

Figura 18 (a) Alineamiento paralelo de los momentos magnéticos individuales de un material
ferromagnético y (b) alineamiento antiparalelo de los espines en un material antiferromagnético.
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Figura 19 Alineamiento de los momentos magnéticos en el interior de dominios de materiales
ferromagnéticos en dos casos: estado de desmagnetizacién, donde los momentos magnéticos varian de
dominio a dominio, y en el estado de saturacion, donde todos los momentos magnéticos se alinean
paralelamente cuando se aplica un campo magnético suficientemente grande.

El alineamiento de los momentos magnéticos en regiones pequefias dentro de
estos materiales se conoce como dominio magnético, que se discutira en mayor
detalle posteriormente. En el estado de desmagnetizacion , la orientacion de los
momentos magnéticos varia de dominio a dominio y la magnetizacién neta es nula,
X m =0, como se muestra en la Figura 19. Cuando se aplica un campo magnético
externo, los dominios que estaban alineados en direcciones opuestas al campo
magneético se ven reducidos.

Aumentando la intensidad del campo magnético, todos los momentos
magnéticos apuntaran hacia la direccion del campo aplicado y ello resultara en una
estructura de un solo dominio, donde el material habra alcanzado la saturacion de la
magnetizacién, es decir, ¥ m = M, como se aprecia en la Figura 19. Sin embargo,
cabe sefalar que el alineamiento del espin del electrén mas cercano dentro del
dominio depende fuertemente de la interaccion del intercambio magnético, como se
vera en el siguiente apartado.
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Figura 20 Comparacion de la dependencia de la temperatura de sustancias paramagnéticas,
ferromagnéticas y antiferromagnéticas. (a) una muestra paramagnética siguiendo la Ley de Curie.
(b) En una sustancia ferromagnética, por debajo de la temperatura de Curie, T,, el efecto cooperativo de
los atomos se traduce en un fuerte aumento de la susceptibilidad.

(c) En una sustancia antiferromagnética, por debajo de la temperatura de Néel Ty, la interaccién de los
dtomos se traduce en una disminucion de la susceptibilidad
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2. Fundamentos tedricos

2.1.6. Interaccion del intercambio magnético

El alineamiento de los momentos magnéticos dentro de los materiales
ferromagnéticos se debe a la interaccion del intercambio magnético, una interaccion
mecanico-cuantica que fue explicada por Heisenberg en 1928. Esta interaccion
depende de la orientacion relativa del espin del electrobn mas cercano. Para la
explicacion siguiente, cabe aclarar que el estado cuantico de un electron esta
determinado por cuatro numeros cuanticos, que se definen brevemente a
continuacion.

El nimero cuantico principal (n = 1) indica el nivel energético del electrdn, o
también la distancia media entre el electron y nicleo. El nUmero maximo de
electrones permitidos en una capa es 2n?.

El ndmero cuéantico secundario (0 <l <n—1), también llamado numero
cuantico del momento angular orbital, indica la forma del orbital y el momento
angular orbital p,, ya que en cada nivel de energia puede haber mas de un valor de
momento angular permitido. Este nUmero cuantico es una medida del momento
angular del electrén multiplicado por la constante modificada de Planck, #, y de la
excentricidad de la orbita del electron.

Do =1Hh (212)

El nUmero cuantico magnético (=1 < m; <) indica la orientacion espacial del
orbital y la medida del momento angular total, J.

Y por ultimo, el nimero cuantico del espin (mg = i%) indica el sentido de giro
del campo magnético que produce el electrén al girar sobre su eje, como se ha
comentado previamente.

Bien es conocido por el Principio de Exclusion de Pauli que dos electrones
cualesquiera no pueden ocupar el mismo nivel energético si tienen los mismos
numeros cuanticos, mientras que pueden ocupar el mismo nivel energético si tienen
algdn ndmero cuantico diferente. Por lo tanto aparece una fuerza atractiva o
repulsiva cuando los espines de los electrones son "antiparalelos” o paralelos,
respectivamente. Por consiguiente, existe una fuerza electrostatica entre los
electrones mas cercanos, limitada por la orientacién del espin, que se conoce como
fuerza de intercambio o energia de intercambio, E.,, que es la responsable de
introducir una ordenacién magnética en los espines electronicos. La energia de
intercambio depende de las distancias interatdomicas y es un efecto de corto alcance,
es decir, que disminuye muy rapidamente con la distancia. Esta energia se representa
como la suma, entre los espines adyacentes que interactUan entre si:

Eex =-=-2 ZJU 512] COoS 91] (213)
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

Donde J;; es la integral o parametro de intercambio, S;; es el momento de
espin asociado con cada espin adyacente, y 6;; representa el angulo entre espines
vecinos. Si la integral de intercambio es positiva, se obtiene la minima (méaxima)
energia cuando los espines son paralelos (antiparalelos) entre si. Si la integral de
intercambio es negativa, se obtiene el estado de minima energia siempre que los
espines sean antiparalelos entre si. Un alineamiento paralelo (antiparalelo) de espin
conduce a un ordenamiento ferromagnético (antiferromagnético). Si la magnitud de
los espines es idéntica y el angulo entre espines adyacentes es pequefio, entonces la
variacion en la energia de intercambio, AE,,, se puede escribir como:

AE,, = —2];; 5%62 (2.14)

La constante de rigidez de intercambio, o simplemente la constante de
intercambio, A, es una medida de la fuerza que debe actuar para mantener el
alineamiento del espin del electrén. Se puede expresar como:

A=]5%ng/a (2.15)

donde S es el valor de un espin, a es el parametro de la red, y n, hace
referencia al nimero de atomos que se encuentran en el interior de una celda unidad
de la red cristalina. Para una estructura cubica simple (SC), n =1, para una cubica
centrada en el cuerpo (BCC), n = 2, para una cubica centrada en las caras (FCC), n = 4,
y para una estructura hexagonal compacta y empaquetada (HCP) n = 22,
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Cubica simple(SC) Clbica centrada en el Clbica centrada en las Hexagonal compacta y
cuerpo (BCQ) caras (FCC) empaquetada (HCP)

Figura 21 Ilustracion de las estructuras cristalinas mds habituales

En la mayoria de materiales ferromagnéticos, la constante de rigidez de
intercambio equivale aproximadamente a 1-2 x107° erg/cm en unidades CGS y a 1-2
x10711 j/m en unidades SI.

La energia de intercambio juega un papel fundamental en el comportamiento
general de los materiales ferromagnéticos, pero no es la Unica energia responsable
de ello. Existen varias contribuciones, llamadas energias de anisotropia, que surgen
por diferentes causas y que compiten entre ellas en el comportamiento de la
magnetizacion en los materiales ferromagnéticos.
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2. Fundamentos tedricos

2.1.7. Anisotropia magnética

En el interior de los materiales ferromagnéticos, los momentos magnéticos
siempre prefieren alinearse en una direccion determinada. Este fendmeno se
denomina anisotropia magnética. Las fuentes de anisotropia magnética en los
materiales ferromagnéticos son dos, si se clasifican en funcidén del origen de cada
una. La primera tiene un origen interno, el acoplamiento espin-orbita, e incluye la
anisotropia magnetocristalina y la anisotropia magnetoeldstica. La segunda categoria
se denomina anisotropia de forma o magnetostatica, cuyo origen se encuentra en las
interacciones dipolo-dipolo. Estas anisotropias influencian enormemente el
comportamiento de la magnetizacion en nanomateriales ferromagnéticos y la forma
del ciclo de histéresis, que se tratard mas adelante.

21.71.  Anisotropia magnetocristalina
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Figura 22 Curvas de magnetizacion para tres estructuras cristalinas diferentes
(a) BCC (Fe), (b) FCC (Ni), y (c) HCP (Co)
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

En los materiales ferromagnéticos, los momentos magnéticos estan,
normalmente, orientados segin un eje cristalografico determinado que se conoce
como eje facil de magnetizacién. Por el contrario, la direccion segun la cual es muy
dificil que se alineen los momentos magnéticos se conoce como eje de dificil
magnetizacion. A este fendmeno se le denomina anisotropia magnetocristalina. Esta
anisotropia se debe al hecho de que el espin de los electrones en su orbita esta
acoplado a la red cristalina a través del mecanismo llamado acoplamiento espin-
orbita. Como ejemplo representativo de ello, en la Figura 22 se incluyen las curvas de
magnetizacién del Fe, Ni y Co a temperatura ambiente. El hierro y el niquel tienen
una estructura cristalina BCC y FCC respectivamente. Es mas facil magnetizar el Fe
hasta saturacion segun la direccidon [100] que segun la [111]. Por lo tanto, la direccion
[100] es el eje facil de magnetizacion del Fe. En cambio, la direccién [111] para el Ni
es el eje facil de magnetizacion y la direccion [100] es la direccion de dificil
magnetizacién. Por otro lado, el cobalto tiene una estructura HCP y su eje c es eje
facil de magnetizacién, mientras que todos los demas ejes en el plano de la base son
dificiles de magnetizar.

Para poder rotar los momentos magnéticos en un material ferromagnético
lejos del eje facil de magnetizaciéon, se requiere un aporte de energia que
contrarreste el acoplamiento espin-orbita. Esta energia se conoce como energia de
anisotropia magnetocristalina.
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Figura 23 Energia superficial para la anisotropia de sistemas cubicos. A la izquierda: Hierro (Fe) BCC con
K, positivo. A la derecha: Niguel (Ni) con K; negativo. Los vectores indican los ejes de magnetizacién
facil y dificil.

En una estructura cibica como puede ser la del hierro (Fe) y la del niquel (Ni),
la energia de anisotropia magnetocristalina, E., ,viene dada por un desarrollo en serie
con los angulos entre la direccion de magnetizacién y el eje cubico:

E.q = Ko + K (cos?aycos?a, + cos?aycos?as + cos?azcos?ay) +

(2.16)

+ K, c05%a,c05%ay OS2z + v veeerevee o
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2. Fundamentos tedricos

Ky, K1, K; ... son las constantes de anisotropia magnética para un material dado,
y aq, a3, a3 son los angulos que forman la direccion de magnetizacién con los tres
ejes cristalograficos, respectivamente.

Los valores de K; generalmente decrecen con la misma rapidez que su orden i,
por lo que se suele truncar el desarrollo en serie. Por ejemplo, K; y K, para el niquel
valen -5.7x10% J/m?y -2.3x10° J/m’, respectivamente, mientras que en aleaciones de
Ni-Fe, K; es dependiente del contenido de Ni. K; es habitualmente cero cuando el
contenido de Ni se encuentra en torno al 75-80%. Ademas, cuando se calcula la
direccion de magnetizacion, la constante de anisotropia K, se puede despreciar,
porque no varia con la direccion de magnetizacién y porque no contribuye a la
posicién de la energia minima. La energia de anisotropia magnetocristalina en una
estructura HCP como la del cobalto viene dada por:

E.q = Ky + K;sina + K,sin*a (2.17)

Donde «a es el angulo entre el eje facil, ¢, y la direccion de magnetizacién. Las
constantes de anisotropia uniaxial, K; y K,, para el cobalto HCP a temperatura 4,1K
son 7.6x10° J/m?y 1.0x10° J/m>, respectivamente.

(a) (b)

Figura 24 Vista de la energia de anisotropia magnetocristalina para un sistema uniaxial con el eje c segun
el eje Z. (a) Representacion 3D. (b) Corte con el plano XZ
La anisotropia magnetocristalina afecta de manera significativa en las
propiedades magnéticas y en proceso de inversion de la magnetizacion, como se
comprobara en apartados posteriores.

2.1.7.2.  Anisotropia magnetoelastica

La anisotropia magnetoeldstica esta asociada a la magnetostriccién, que
representa el cambio que se da en las dimensiones de un material ferromagnético
bajo la aplicacién de un campo magnético externo. Este efecto fue descubierto por
Joule en 1842 y en determinadas ocasiones se denomina efecto Joule. Existen dos
tipos de magnetostriccion.
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

El primero se conoce como magnetostriccién espontdnea y aparece como
resultado de ordenamiento de los momentos magnéticos en dominios cuando se
enfria el material por debajo de la temperatura de Curie.

El segundo tipo es la magnetostriccion inducida por un campo magnético, que
aparece como resultado de aplicar un campo magnético externo a un material

ferromagnético. En ambos casos, la magnetostricciéon, A, se define como la

., Al . . L,
elongacion, - de un material de longitud [, como resultado de la magnetizacion del

material hasta su estado de saturacion. La Figura 25 muestra una representacion
esquematica del cambio que sufre la longitud de un material al aplicar un campo
magnético externo.

La energia de magnetostriccion y la energia de anisotropia estan
interrelacionadas a causa de que la anisotropia depende del estado de deformacién
de la red. Un cristal se deformara espontaneamente si asi desciende su energia de

o T

Figura 25 Diagrama esquematico que muestra el cambio Al en la longitud del material como resultado de

anisotropia.

aplicar un campo magnético Hex: para efectos magneto-estrictivos positivos (+Al ) y negativos (—Al.)

La elongacién sobre la longitud del material es pequefia, en el rango de 107°-
10°. Por ejemplo, a temperatura ambiente, la deformacién magneto-estrictiva de
niquel segun la direccién <100> (1;40) vale -45.9x10° y seglin la <111> (1,;,) vale -
24.3x10° . Valores positivos (negativos) de la magnetostriccién indican que la
magnetizacién del material se expande (se reduce) como resultado del cambio desde
el estado desmagnetizado hasta la saturacién.

Al hablar de magnetostriccion, cabe mencionar que también existe un efecto
contrario, el efecto de la magnetostriccion inversa. Aplicar tensiones tractivas o
compresivas a un material ferromagnético puede cambiar su comportamiento en
magnetizacion y su eje facil de magnetizacion. La energia inducida por la anisotropia
magnetostrictiva, E,,., para estructuras clbicas se puede expresar como:

Eme = 3(As 0 5in?0) (2.18)

Donde A es la elongacion media entre las dos direcciones (1199 Y 4111), 0 €s la
tension longitudinal (N/m?®) aplicada en el material y 6 es el angulo entre la
elongaciéon medida y la direccion de saturacidn de la magnetizacion.
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2. Fundamentos tedricos

2.1.7.3.  Anisotropia de forma 0 magnetostatica

Magnetizar una esfera de material magnético a lo largo de cualquier direccion
cuesta lo mismo, siempre que no haya anisotropia magnetocristalina. En formas no
esféricas es mucho mas facil magnetizar a lo largo del eje mayor que a lo largo de eje
menor. Este fendmeno se conoce como anisotropia de forma. La anisotropia de forma
proviene de la interaccién dipolar magnética y que se discutird brevemente en el
siguiente ejemplo.

Considérese un iman uniformemente magnetizado, como el que se muestra en
la Figura 26. La induccidon magnética, B, es continua y la discontinuidad del material
lleva a la formacién de polos libres. Los polos crean a su vez un campo magnético, H,
dentro y fuera del iman de barra. El campo magnético dentro del iman actta en la
direccion opuesta a los momentos magnéticos y por lo tanto actia como un
desmagnetizador del iman. Este campo auto-desmagnetizante es muy importante, ya
que afecta el campo magnético efectivo e influye en el comportamiento de la
magnetizacién de los materiales magnéticos.

Figura 26 Representacién de un imdn uniforme mostrando el campo desmagnetizador Hg4 creado por los
momentos magnéticos

El campo desmagnetizador, H,, es proporcional a la magnetizacion del material
y viene dado por:

Donde N; es conocida como factor de desmagnetizacion o coeficiente de
desmagnetizacion y depende en gran medida de la forma del material y del eje sobre
el cual se encuentra la magnetizacion. N; es siempre menor o igual a la unidad. Para

. ., . , 111
una esfera, los tres factores de desmagnetizacion son iguales entre si, (5,5,5) en

unidades SI, mientras que en formas no esféricas, el factor de desmagnetizacién es
mayor en la direccion del eje dificil y por lo tanto se requiere un campo magnético
mayor para saturar la magnetizacién, M, en esa direccion. La energia magnetostatica,
Emag. Para una direccion de magnetizacion dada se expresa, en unidades CGS, como:

Emag =5 NaM? (2.20)
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

21731  Estructuras de dominio unico

Las estructuras de dominio Unico ocurren cuando todos los momentos
magnéticos dentro de un material ferromagnético estan alineados paralelamente
entre si. Esto ocurre cuando el tamafio de la estructura o de la muestra es menor que
el tamafio critico. Se sabe que el tamafio critico es independiente de la elongacion de
la muestra y de su anisotropia magnetocristalina, mientras que se sabe que el
tamafo critico depende del balance entre la energia de intercambio y la energia
magnetostatica. Cuando una particula excede este tamafio critico, se espera que surja
una estructura de multiples dominios. El factor de desmagnetizacién en una
nanoestructura de dominio Unico solo puede ser exactamente calculado para un
objeto de forma elipsoidal. Esto es asi debido a que la magnetizacién es este tipo de
formas es uniforme y de valor Unico a lo largo de toda la estructura. La suma de los
tres factores segun tres ejes perpendiculares entre si es constante y se relaciona por
esta formula N, + N, + N. =4m en unidades CGS y por N, +N, +N. =1 en
unidades SIL. Donde Ng, N, y N. son los factores de desmagnetizacion segun el eje
menor, a, el eje semi menor, b, y el eje mayor, ¢, del esferoide.

21732  Principios de formacion de dominios
en materiales ferromagnéticos

La primera explicacion sobre la teoria de formacion de dominios dentro de
materiales ferromagnéticos fue ideada por Landau y Lifshitz. Esta teoria se entiende
facilmente atendiendo a la barra magnética que se presenta en la Figura 27.
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Figura 27 Diagrama que muestra la idea subyacente en la formacién de dominios en un cristal uniaxial
perfecto con forma de una barra magnética. La formacién de dominio reduce la energia magnetostatica
del sistema. Se parte desde un estado saturado mostrado en (a) con un campo desmagnetizante muy
grande hasta un sistema de flujo cerrado como el que se muestra en (d).

Si las Unicas contribuciones de energia presentes en los materiales
ferromagnéticos fueran la energia de anisotropia y la energia de intercambio, todos
los momentos magnéticos estarian alineados siempre en la misma direccion. En
distancias cortas domina la energia de intercambio y ello lleva a una alineacion
paralela de la magnetizacién. La anisotropia tiene un efecto adicional al favorecer el
alineamiento en una direcciones preferenciales. Los dominios existen porque la
energia magnetostatica favorece la formacion de distintas configuraciones con el
objetivo de hacer la magnetizacion neta nula.
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2. Fundamentos tedricos

Las ilustraciones de la Figura 27 (a-d) representan la seccion transversal de un
cristal uniaxial perfecto de material ferromagnético. La figura 27(a) se considera un
sistema con una magnetizacion uniforme alineada con el eje facil, con lo que la
energia de anisotropia y la de intercambio son minimas. Es una estructura de
dominio Unico pero con una gran energia magnetostatica como consecuencia de los
polos magnéticos formados en la frontera superficial de la barra. Tal y como se
muestra en la figura 27(b), al crearse dos dominios separados por una pared de
dominio, se consigue reducir la energia magnetostatica y del mismo modo el campo
desmagnetizante casi a la mitad de su valor inicial. De hecho, al generarse mas
dominios y paredes de dominios en el iman, se consigue reducir la energia
magnetostatica a aproximadamente un cuarto de su valor inicial (Figura 27(c)).

En los sistemas cubicos se puede reducir aln mas la energia magnetostatica
por la creacion de dominios adicionales y paredes de dominio de 90°, como se
muestra en la figura 27(d), llegando a anular casi en su totalidad la energia
magnetostatica. Esta configuracion elimina por completo el campo desmagnetizante.
Por consiguiente, el sistema es capaz de alcanzar un equilibrio en cuanto al tamafio
de dominio se refiere, en cuyo estado la energia necesaria para formar mas paredes
de dominio es mayor que la reduccidon de le energia magnetostatica.

En realidad, la formacién de dominios en materiales ferromagnéticos es mucho
mas complicada que lo que se ha considerado en el ejemplo anterior. Sin embargo,
cualitativamente explica el principio de formacion de dominios por reduccion de la
energia del sistema, desde un estado saturado con una energia magnetostatica muy
alta hasta un sistema cerrado con una energia de desmagnetizacidn mas baja que la
inicial. La creacion de paredes de dominio afiade energia en cada paso.

2.1.74. Energla de Zeeman

La energia de Zeeman, Ey, es el resultado de la interaccién de un campo
magnético externo aplicado con la magnetizacion del material ferromagnético. Esta
energia es minimizada (maximizada) cuando los momentos magnéticos estan
alineados paralelamente (antiparalelamente) al campo magnético externo aplicado, y
viene dado por:

Ey=-MH (2.21)

21.7.5. Energia libre total en materiales ferromagnéticos

La energia libre total, E,, de un material ferromagnético es la suma de las
contribuciones de las energias de anisotropias magnéticas, de intercambio y de
Zeeman que se han descrito en los apartados previos. Se puede expresar como:

Ep =Eex + Ecq + Eme + Enag + Ex (2.22)
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

Se vera mas adelante, en la teoria de la inversion de la magnetizacién, que la
competicion entre estas anisotropias son las responsables del comportamiento de la
magnetizacion del sistema en peliculas delgadas de materiales ferromagnéticos
como el cobalto (Co).
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Figura 28 Formacién de patrones de dominios como proceso de minimizacion de la energia. (a)
Configuracién que minimiza la energia de intercambio, pero con una energia magnetostdtica muy alta.
(b) Configuracién que minimiza la suma de la energia de intercambio y la energia magnetostatica. (c)
Configuracién que minimiza la energia de intercambio, la energia magnetostdtica y la energia de los
espines cercanos a la frontera entre dominios. (d) Igual que (c) pero considerando ademds la
minimizacion de la energia de anisotropia magnetocristalina, (e) Igual que (d) pero considerando ademds
la minimizacién de la energia magnetostrictiva

2.1.8. Ferromagnetismo y la teoria de los dominios

Tal y como se ha mencionado previamente, los momentos magnéticos en los
materiales ferromagnéticos se alinean uniformemente en voliumenes llamados
dominios magnéticos. Las fronteras entre estos dominios se denominan paredes de
dominio. Los dominios y sus paredes de dominio asociados aparecen como resultado
de la minimizacion de la energia del sistema. Las paredes de dominio fueron
propuestos por Bloch en 1932. Las paredes de dominios son regiones de transicion
entre dominios adyacentes donde los momentos magnéticos se realinean a traves de
varios planos atémicos y no segun un salto discontinuo a través de un unico plano
atomico. El desplazamiento angular total de los momentos magnéticos a lo largo de
la pared de dominio es generalmente 90° o 180°. Dependiendo del grosor del
material, pueden surgir dos tipos de paredes de dominio, conocidos como paredes de
dominio de Bloch y de Néel, como se ilustra en la Figura 29.
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Figura 29 Esquema que muestra los momentos de espin localizados en los dominios y en las paredes del
dominio en un material ferromagnético. Se dispone de dos tipos de paredes de dominio: (a) La pared de Bloch
v (b) la pared de Néel, dependiendo del grosor del material ferromaanético.
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2. Fundamentos tedricos

El cambio que se da en los momentos magnéticos en la pared de Bloch se
encuentra fuera del plano de la muestra. Su anchura puede ser calculada por medio
de simulaciones micromagnéticas que minimizan la energia total de la pared con
respecto a su anchura utilizando la energia de intercambio y la energia de
anisotropia. La contribucion de la energia magnetostatica se desprecia, dado que la
pared de Bloch se encuentra normalmente lejos de la superficie del material
ferromagnético, que es donde se localizan los descompensados polos.

Por consiguiente, el grosor de la pared de Bloch depende considerablemente
de la competicion entre la energia de intercambio (que intenta hacer la pared lo mas
ancha posible) y la anisotropia magnetocristalina (que intenta hacer la pared lo mas
estrecha posible con objeto de reducir el nUmero de espines orientados lejos del eje

facil de magnetizacién). La anchura de la pared de Bloch, 651", viene dada por:
A
Spiph ~ \E (2.23)

Las asociadas energias de borde de dominio para 90° y 180° en estructuras
cUbicas se expresan como:

Elpic = 2JAK; E180 — 4 [AK, (2.24)

La energia en la pared del dominio de la mayoria de los materiales
ferromagnéticos se encuentra alrededor de pocos erg/cm? que también es
dependiente en la orientacién de la pared en cristal. Por ejemplo, utilizando la
ecuacion anterior, se puede afirmar que el grosor de los bordes de dominio de 90° y
180° en el hierro son 40 nm y 85nm, respectivamente.

Por el contrario, el borde de Néel, mostrado en la figura 29(b), aparece en los
materiales ferromagnéticos donde el grosor de la muestra es equiparable al grosor
de la pared de Bloch. A medida que el grosor del material ferromagnético se hace
mas fino, la energia de la anisotropia magnetostatica no se puede ignorar debido a la
formacién de los polos libres en la pared. Por lo tanto, la rotacion del momento
magnético en la pared de Néel se encuentra en el plano de la muestra.

Magnetic flux density(B)

ST LT
A SR

P p——— Saturation state
P \.‘—..-‘_
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Figura 30 Ciclo de histéresis que muestra el estado de saturacion, el estado remanente y la coercitividad.
Los diagramas esquemadticos incluidos muestras la orientacién de los momentos magnéticos en saturacion

en el estado remanente.
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

2.1.9. Histéresis magnética y propiedades magnéticas

La histéresis magnética es una herramienta muy extendida que sirve para
caracterizar el comportamiento de peliculas delgadas y de nanoestructuras
ferromagnéticas. Lo que se hace es simplemente representar la induccién magnética,
B, o la magnetizacion, M, como funciéon del campo magnético aplicado, H. En la
Figura 31 se muestra el tipico ciclo de histéresis.

M _?_u’

-M.

Figura 31 Ciclo de histéresis utilizando el modelo SW para un campo aplicado a 60° del eje facil. Las cruces
naranjas representan la magnetizacion remanente, las verdes el campo coercitivo, las azules el campo de
salto y las rosas el campo de cierre.

El proceso de magnetizacion depende de la geometria y de la estructura del
material asi como de ciertas constantes magnéticas y no es posible calcular las curvas
de magnetizacion en ninguna forma general a partir de principios basicos.

El ratio entre la magnetizacibn remanente, My, y la magnetizacién en
saturacion, Mg, se denomina ratio de perpendicularidad, S = M/ Mg, y es una
magnitud que se utiliza muy habitualmente en los ciclos de histéresis., ya que es
indicador de la fraccion de magnetizacién presente en el eje medido ante ningun
campo aplicado (H=0), es decir, nos informa de la anisotropia. Para reducir la
magnetizacidon remanente o la magnetizacién de saturacion a cero, se requiere de
otro campo magnético aplicado reverso. Este campo se conoce como campo
coercitivo o coercitividad, H¢. La coercitividad depende en gran medida de la
composicion, de la geometria, de las dimensiones, de la historia magnética y de la
estructura cristalina del material investigado asi como del angulo del campo
magnético aplicado con respecto del eje mas largo de la muestra. Otros términos
relevantes a la hora de describir el proceso de inversion de la magnetizacion en
nano-materiales son el campo de salto, Hy,,, y el campo de nucleacion, H,,. El campo
de salto es el campo que se requiere para que la pendiente del ciclo de histéresis sea

L . . . .., d*m
maxima, es decir, que exista un cambio abrupto en la magnetizacion, 5z =0 El

campo de nucleacidn es un concepto tedrico que se usa para describir el cambio en
la magnetizacion en el instante preciso en el que surge el estado de dominio Unico.
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2. Fundamentos tedricos

Existen varias técnicas que pueden ser utilizadas para medir los ciclos de
histéresis magnéticos, a partir de los cuales se puede extraer mucha informacion
acerca de los materiales ferromagnéticos en forma de peliculas delgadas. Entre ellas
se encuentran el VSM (magnetdmetro de muestra vibrante), el SQUID (dispositivo
superconductor de interferencia cuantica) o el MOKE (efecto magneto-optico Kerr).
Este Ultimo ha sido el utilizado para estudiar las propiedades de las peliculas
delgadas de cobalto, y su principio de funcionamiento se describirda con mas detalle
en capitulos posteriores.

2.1.10. Modos de inversion de la magnetizacion

La inversién de la magnetizacién se refiere al proceso desde un saturacion
magnética positiva hasta una saturacion magnética negativa o viceversa, que ocurre
cominmente cuando se aplica un campo magnético externo con suficiente fuerza y
baja frecuencia como para alinear la magnetizacion uniformemente con la direccion
del campo aplicado.

El modo en el que la magnetizacion de un cuerpo magnético cambia de estar
saturada positivamente a estar saturada negativamente depende en varias
propiedades estructurales y magnéticas. Para un elipsoide perfecto con anisotropia
magnetica uniaxial, el modo de inversion depende de la dimension lateral del
elipsoide. La Figura 10 muestra el campo de nucleacién para una esfera en funcién
del diametro, y se muestran ademas, los diferentes modos de inversién. Para
diametros menores que Dy, el campo de nucleacion se ve reducido debido a la
inestabilidad de momento magnético frente a la excitacion térmica, también llamado
superparamagnetismo.

H,

: :
domain wall
coh. rot. curling displacement
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single domain multi domain

Figura 32 Representacién del campo de nucleacién para diferentes modos de inversién de la
magnetizacion

Para Dy, <D <D™ | la inversion se produce a través de una rotacién
coherente de la magnetizacion, es decir, que durante el intervalo de tiempo que dura
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

el proceso de inversion de la magnetizacién, todos lo momentos magnéticos son
paralelos entre si. Este modo de inversion refleja una “victoria” de la energia de
intercambio y una “derrota” de las energias magnetostatica, de Zeeman y de
anisotropia. De hecho, en cierto punto durante la inversion, todos los momentos
magnéticos son perpendiculares tanto al eje facil de magnetizacion como al campo
magnético externo aplicado, maximizando las energias mencionadas.

Si se sigue aumentando la dimension lateral, para D"t < D < D29, , el modo
de inversidon cambia a una notacion no-homogénea, por ejemplo, el “curling "o el
“buckling”. Estos modos de inversion son mucho méas complejos en términos de
configuracion espacial de los espines. Sin embargo, el cambio desde la rotacion
coherente de la magnetizacion hasta, por ejemplo, el curling, avanza con una pérdida
en la energia de intercambio pero con ganancias en las otras contribuciones de
energia.

Para la realizacion del proyecto, se ha utilizado un modelo de rotacion
coherente, el modelo Stoner Wohlfarth:

2.1.11. Rotacién coherente de la magnetizacion -
El modelo Stoner Wohlfarth

El modelo de inversion mas simple fue investigado por Stoner y Wohlfarth (S-
W) en 1948. Este modelo describe el proceso de inversion de la magnetizacion en un
material ferromagnético de dominio Unico. En dicho dominio se aplica un campo
magnético externo, que forma un angulo determinado con el eje de anisotropia (eje
facil de magnetizacién). Durante la aplicacion de este campo magnético externo, los
espines de todos los atomos rotan simultaneamente y uniformemente en fase entre
si, como se muestra en la Figura 33. La Figura 33(a) representa la distribucion de los
momentos magnéticos durante la aplicacién del campo magnético en un angulo, 6, ,
con respecto al eje de anisotropia y la Figura 11(b) ilustra el sistema de coordenadas
y elipsoide de revolucion utilizados para el analisis tedrico de este modelo.

(3) i)

EJE FACIL

Figura 33 (a) Representacion esquematica de la distribucion de los momentos magnéticos en una
particula, segtin el modelo Stoner-Wohlfarth, donde los momentos magnéticos rotan simultaneamente y
coherentemente durante la inversion. (b) Sistema de coordenadas utilizado para el andlisis tedrico.
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2. Fundamentos tedricos

En el caso ilustrado aqui, el campo se aplica a 80° del eje facil, 8 = 80° (6 es el
angulo entre el campo aplicado y el eje facil). Para un campo suficientemente grande,
la magnetizacion casi se alineara con el campo y a sera casi 80°. Si se disminuye el
campo aplicado, las energias de anisotropia seran cada vez mas importantes, y se
rotara hacia el eje facil, hasta que se alinee con éste en el caso de H = 0. Este
mecanismo de inversién de la magnetizacion es reversible, por lo que si el campo
externo se aplica otra vez en la direccién inicial, la magnetizacion rotara en sentido
contrario.

H==0 a==I

Figura 34 Esquema del mecanismo de rotacién coherente como resultado de un campo magnético de
intensidad variable aplicado a 80° del eje fdcil de magnetizacion.

El salto en la magnetizacién surge del cambio repentino de la magnetizacion,
desde un minimo relativo de la energia a un minimo absoluto de la energia para un
cierto campo magnético, lo que representa una discontinuidad en la relacion M(H).

H H H
ﬁ.
EA EA M
-Eiﬁ-—‘-n--M_-....__._,_' "——F—F“h*ﬂ-ﬂh‘—_* "-"-"-*_h—’

Figura 35 Esquema del salto de la magnetizacién para un campo magnético aplicado en la direccion del
eje facil
Esto causa que la magnetizacién se oriente con la energia minima absoluta sin
pasar por las demas orientaciones intermedias, como se aprecia en la Figura 35,
donde inicialmente la magnetizacion se encuentra alineada con el campo magnético
externo aplicado y para un cierto campo magnético opuesto, la magnetizacién
cambia abruptamente su direccion. Este mecanismo de inversion de la magnetizacion
es irreversible, pues si volvemos a aplicar el campo externo en la direccion inicial, la
magnetizacién no presentara discontinuidad para el mismo campo magnético. Esto
es una consecuencia de la energia libre total del sistema, que tiene multiples
minimos y por lo tanto, no le permite al sistema alcanzar el equilibrio térmico para
cada valor de campo aplicado.
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

En esta situacion también se producen los saltos de Barkhausen, que son
pequefos cambios discontinuos en la magnetizacién, inducidos por el
desplazamiento irreversible de las paredes y por la rotacion irreversible de la
magnetizaciéon local de los dominios.
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Figura 36 Representacién de los saltos de Barkhausen en un ciclo de histéresis

Por la simplicidad de este modelo, se utilizan varias hipotesis. Por un lado, la
energia de anisotropia magnetocristalina no se incluye en los célculos, pues tiene un
efecto muy pequeio en comparacion con la energia de anisotropia magnetostatica.
La anisotropia magnetoelastica también es despreciable en este modelo. Se asume
que la particula en cuestion es uniforme y esta libre de imperfecciones y que su
forma se aproxima a la de un elipsoide de revolucion. Por lo tanto, la energia libre
total, Erotqr, €n este modelo se puede escribir como funcién de la energia de
desmagnetizacion (energia magnetostatica, Ep,q4) Y la energia de Zeeman, Ey:

Erotar = Emag + Ey (2.25)
La energia magnetostatica de la muestra viene dada por:
Emag = Ky sin®a (2.26)
Donde « es el angulo entre el campo magnético y la direccion del eje facil de
magnetizacién, como se muestra en la figura 33(b). K,, es la constante de anisotropia
magnetostatica uniaxial. Para una muestra esferoide, el factor de desmagnetizacion a
lo largo del eje dificil de magnetizacion vale 2m y a lo largo del eje facil de

magnetizacion vale 0, en unidades CGS. Por lo tanto, la diferencia entre los factores
de desmagnetizacion vale 2m, y por ello

K, = m M2 (2.27)

Y haciendo uso de las ecuaciones 2.21 y 2.26, la energia total se puede expresar
como:

Erotar = Ky sin®a —H.M (2.28)
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2. Fundamentos tedricos

La componente de la magnetizacion, M, a lo largo del eje del campo magnético
vale:

M = M cos(0 — a) (2.29)
Por lo tanto, la ecuacidn 2.28 se puede reescribir de la siguiente manera:

Erotar = Ky sin? a — H. M cos(8 — a) (2.30)

0%E

Cuando se cumple que (a—E)eze* =0y (W

5 )9=9* > 0, entonces la energia

total es minima, y se obtienen dos ecuaciones en el equilibrio para la posicion de
Mg como sigue:

[2K, sina cosa + H. Mg sin(f — a)]g=¢ = 0 (2.31)
[2K, cos[2a] + H. M cos(6 — a)]g=g+ > 0 (2.32)

Consideremos:

h = H/(2K, /M) (2.33)
y
m = M/M; (2.34)
Entonces,
[sin[2a] + 2k sin(6 — a)]g=¢ = 0 (2.35)
[cos[2a] + hcos(6 — a)]g=¢ > 0 (2.36)

Donde h y m se denominan campo magnético reducido y magnetizacion
reducida, respectivamente.

Las ecuaciones sélo se pueden resolver analiticamente para el caso de
a = 0°,45°90°. Para presentar las posibles soluciones, se definen las dos
componentes de la magnetizacion:

La magnetizacion longitudinal, es decir, la proyeccion de M sobre H
my = cos(f — a) (2.37)
La magnetizacion transversal, es decir, la proyeccion de M en perpendicular a H

m, = sin(f — a) (2.38)

£JE FACIL

Figura 37 Sistema de coordenadas para la resolucion analitica del minimo de energia en el modelo SW
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

A modo de ejemplo ilustrativo, se resuelven estas ecuaciones para los casos de
a =0°y90°

I) a = 0°: Las ecuaciones 2.35 y 2.36 dan la solucion:
0* = cos*(h) cuandoh <1

9*

0° 6 180° en el resto de casos

Lo que lleva al ciclo de histéresis cuadrado m, de la Figura 38 'y
alalineam; = 0 en la Figura 39.

II) a = 90°: Las ecuaciones 2.35y 2.36 dan la solucion:
0* = sin"1(h) cuando h < 1
0" =90° en el resto de casos

Lo que lleva al ciclo de histéresis diagonal (m, = h) de la
Figura 38 y al circulo m;, = +V1 — h? en la Figura 39.

1.5 L i i i i i - |
L5 | s i 4% ]
h

Figura 38 Ciclo de histéresis longitudinal para varios dngulos 6 (0°,30°,60° y 90°) del campo aplicado h
con el eje fdcil. Cabe destacar el ciclo cuadrado para = 0° y la linea diagonal m; = h para 8 = 90°. Este
ultimo muestra una discontinuidad en la pendiente en el valor del campo de anisotropia.
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2. Fundamentos tedricos
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Figura 39 Ciclo de histéresis transversal para varios dngulos 6 (0°,30°,60° y 90°) del campo aplicado h con
el eje fdcil. Cabe destacar la linea horizontal m, = 0 para 8 = 0° y el circulo para 6 = 90°.

Resolviendo la ecuacién 2.31 mediante relaciones trigonométricas, el campo
magnético reducido y la magnetizacion reducida producen la solucion general de la
magnetizacién, m, con respecto a h, para un angulo 6, definido:

(2.39)
2m(1 —m?)Y2 cos 26 + (1 — 2m?) sin260 = +2h(1 — m?)1/?

El ciclo de histéresis exacto y para cualquier valor de 6 se obtiene resolviendo

la ecuacion 2.39. Cuando 0h/d0m =0y 3%E /302 > 0, el campo de salto (“switching”)

reducido, hy,,, y la coercividad reducida, h., se pueden expresar como sigue:
hg,, = (cos?/3 0 + sin?/39)=3/2 (2.40)
h, = sinf cos (2.41)
donde hg,, = Hy,/(2Kyu/Ms) y he = He/(2Ky/My)

Resolviendo la ecuacién 2.39 para varios angulos 6, podemos distinguir que el
ciclo de histéresis se puede obtener para dos regimenes diferentes. Cuando el campo
magnético se aplica entre 0° y 45°, es decir, cerca del eje facil de magnetizacion, se
obtienen ciclos de histéresis relativamente rectangulares y la coercitividad es la
practicamente la misma que el campo de salto (“switching”). Por otro lado, en el caso
de que el campo magnético se aplique con un angulo mayor que 45°, es decir, mas
cerca del eje dificil de magnetizacion, se obtienen ciclos de histéresis mas
"deformados” y la coercitividad en este caso no es la misma que el campo de salto.
Por lo tanto, se puede afirmar que el cambio en la orientacién de los momentos
magnéticos bajo el punto de vista del modelo de S-W puede ocurrir subitamente por
medio el “switching” o puede ocurrir suavemente por medio de la rotacion.
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

En la Figura 40 (a-c) se muestra la E7,:q; coOmo funcidon del campo magnético
reducido h = H/Hy, (siendo H, = (2K, /M;) ) y del angulo « (siendo a el angulo entre
la direccion de magnetizacién y el eje facil). Las zonas rojas son regiones de energia
maxima y las zonas azules de energia minima.
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Figura 40 Representacion del modelo SW: (a)-(c) Mapas de colores de la energia libre en funcién del campo

aplicado normalizado con el campo de anisotropia y del dngulo de magnetizacién con respecto el eje facil.

Especificamente, (a) muestra el perfil de energia libre para un campo aplicado en segun el eje facil, (b) para

un campo aplicado a 45° del eje fdcil y (c) para un campo aplicado en el eje dificil. También se incluyen los
ciclos de histéresis respectivos.

Junto con los mapas de colores, también se han incluido unas lineas, con
puntos negros, que representan los caminos que el vector de magnetizacion tomara
para ir del estado de saturacion positiva a saturacion negativa, siempre que se tome
el camino de los minimos locales. Las tres ilustraciones muestran mapas de colores
para campos aplicados en la direccion (a) del eje facil, (b) a 45° del eje facil, y (c) del
gje dificil de magnetizacion. Las Figuras 40 (d-f) muestran los respectivos ciclos de

histéresis.

En el caso del campo aplicado en la direccion del eje facil, se puede observar
gue la magnetizacion siempre se mantiene en la direccion del eje facil, ya sea con
a = 0° o con a = 180°. Si se aplica un campo positivo y suficientemente potente, la
magnetizacidon se mantiene en el Unico minimo existente (a = 0°), que es el minimo
absoluto y que coincide con la direccion del campo aplicado y el eje facil. Si se retira
el campo externo, es decir, h = 0, aparecen dos minimos en a¢ = 0°y en a = 180°. Sin
embargo, la magnetizacion solo puede estar en un minimo en este punto, que es el
mismo minimo en el que estaba localizado antes. Por lo tanto el estado de la
magnetizacién en cada instante se determina por el campo aplicado y la historia del
sistema.
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2. Fundamentos tedricos

Cuando se aplique un campo magnético externo negativo, es decir, con una
orientacion de 180° el minimo de energia en a =0° aumenta su energia,
convirtiéndose en un minimo relativo, mientras que el otro minimo, en a = 180°,
reduce la suya y se convierte en el minimo absoluto. Para un cierto campo negativo,
el minimo local desaparece, y la magnetizacion salta al minimo absoluto en @ = 180°.

ETotal
-an 0 al 180 270 360 -a0 n a0 180 270 360
ETotal
-an 0 an 180 270 360 -40 0 a0 180 270 360
2
ETotal

-0 0 QIU 1 BIU 27:‘0 360 =40 0 QIU 1 BIU 2Tlf'El 360
a (14
Figura 41 Disposicion del vector de magnetizacion durante el proceso de inversién de la magnetizacién desde
saturacioén positiva a negativa. El campo aplicado tiene la direccion del eje fdcil de magnetizacion (6 = 0°).
Nétese que hasta que h no es menor que -1, no se da el salto discontinuo de la magnetizacion

42



2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

Si se considera ahora que el campo aplicado se aplica desde saturacién
negativa a positiva, la magnetizacion se mantendra en a = 180° hasta que el minimo
local desaparezca con un campo aplicado Hy. Este comportamiento se representa por
el ciclo de histéresis, que solo toma valores de +Mg y —M y muestra un cambio
abrupto en +H;,.

6 = —45°
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i 1
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Figura 42 Disposicion del vector de magnetizacion durante el proceso de inversién de la magnetizacién
desde saturacion positiva a negativa. El campo aplicado tiene un dngulo con la direccién del eje facil de
magnetizacion (6 = —45°). Nétese que hasta que h no es menor que -0.5, no se da el salto discontinuo de
la magnetizacion.

Cuando el campo magneético se aplica en otras direcciones, como por ejemplo
a —45° del gje facil, la posicién del minimo de energia gira hacia el eje facil al reducir
el campo magnético. Esta rotacidn se representa por una continua reduccién del
valor de magnetizacion en el ciclo de histéresis, que solo significa una reduccion de
la proyeccién de la magnetizacion sobre la direccion del campo aplicado. En este
caso, la posicién de la energia minima ocupada se ve desestabilizada, para cierto
campo magnético de sentido opuesto, de tal manera que la magnetizacion saltara al
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2. Fundamentos tedricos

minimo absoluto exhibiendo un salto discontinuo en el ciclo de histéresis. Para
campo mas altos, este minimo absoluto de energia se movera hacia la direccion del
campo aplicado, es decir, @ = 135°. Esta rotacion es visible en el ciclo de histéresis,
donde el valor absoluto de la magnetizacion aumenta hacia M, tras el salto de la
magnetizacion.

Para campos magnéticos aplicados en el eje dificil de magnetizacién, 8 = —90°,
la magnetizacién siempre se va a encontrar entre dos minimos absolutos, que
mueven sus posiciones cuando varia el campo aplicado. En este caso la inversion de
la magnetizacion no tiene ningln salto discontinuo y no existe un comportamiento
de histéresis.

6 = —-90°

2
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Figura 43 Disposicion del vector de magnetizacion durante el proceso de inversidn de la magnetizacién
desde saturacion positiva a negativa. El campo aplicado tiene la direccién del eje dificil de magnetizacion
(8 = —90°). Nétese que no se da el salto discontinuo de la magnetizacion, sino que es un proceso
continuo de rotacién de los momentos magnéticos.
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

Las fronteras de la histéresis en funcion del campo aplicado se determinan
anulando la primera y segunda derivada de la ecuacién de la energia, con lo que se
obtiene la ecuacién de un astroide:

(" ("
Hy Hy

Los campos H, y H; son las componentes del campo aplicado H en el eje facil y
en el gje dificil.

Stoger - Wohlfarth Asmid

| T f T

Lk |

L&

L o .

-
-
< 03
T
: | == "t —
= -,
-~ -, 3
s e, -
-
R -
4 ™ .
N, A
.Y &
ik %
iLK kY f
i
i i i
| kB 056 04 -2 € 0r B4 et O8 1

Field H 'H,

Figura 44 Los valores del campo magnético que se encuentren dentro del dominio del astroide son aquellos
para los cuales la inversién de la magnetizacién es posible. Fuera del astroide, no hay inversién
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Figura 45 Sistema de coordenadas para la representacion de la frontera de la histéresis del modelo SW en

forma de un astroide

El campo critico para el cual la magnetizacién salta de un minimo de energia a
otro equivalente se denota como Hs, y ocurre cuando las derivadas primera vy
segunda de la energia con respecto del angulo son nulas:

((’)E) _o 0°E 0 = Hi(a)= Hy
90/, = ' \oe2 a_ s\ " [sin?/3 a + cos?/3 a]3/2
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2. Fundamentos tedricos

Hs/Hg

Figura 46 Campo critico normalizado Hs/Hy versus el dngulo a, mostrando el minimo campo para invertir
la magnetizacion

El modelo Stoner-Wohlfarth presenta multiples limitaciones debido a ciertas
hipotesis. Como se ha mencionado previamente, el modelo asume que la muestra es
una estructura de dominio unico, cuando en realidad la mayoria de los materiales
ferromagnéticos son estructuras con multiples dominios. Este modelo desprecia las
imperfecciones, las rugosidades y las variaciones dimensionales que tienen gran
influencia en el proceso de inversién de la magnetizacion. Por otra parte, las medidas
experimentales se han realizado en materiales con anisotropias uniaxiales simples
como la del cobalto, lo cual es una buen ejemplo para este modelo, pero cabe
sefialar que en otras composiciones, como en el Fe y en el Ni las anisotropias cubicas
que complican la situacion. A pesar de estas limitaciones, este modelo de inversion
nos aporta una vision muy util en materiales magnetizados uniformemente. Este
modelo esta dominado por la anisotropia de forma uniaxial.
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2.1 Ferromagnetismo y la inversion de la magnetizacion

21111, Peliculas delgadas

En las peliculas delgadas, la magnetizacion tendera a orientarse dentro del
plano de la muestra, con el objetivo de minimizar el campo desmagnetizante,
siempre que la anisotropia magneto-cristalina no sea lo suficientemente grande
como para sobrepasar este efecto. Si se considera un estado de magnetizacién
uniforme, podemos expresar la energia magnetostatica en peliculas delgadas de la
siguiente manera:

Emag = 2TMZ cos? ay (2.44)

donde ay es el angulo entre la normal a la muestra y el vector medio de
magnetizacion M.

En general, la anisotropia de forma domina sobre la anisotropia
magnetocristalina en peliculas delgadas.

Ademas, las peliculas ultra-finas muestran otra anisotropia. Se denomina
anisotropia superficial, y estd causada porque la rotura de la simetria de los orbitales
de los electrones en la superficie o interfaz. Normalmente la energia de la anisotropia
superficial se expresa como:

2K
Esyf = “SsinZa (2.45)

thi
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2. Fundamentos tedricos

2.2. Naturaleza de la luz

Dado que se ha utilizado una técnica experimental que mide la polarizacion de
la luz, es necesario familiarizarse con los conceptos y magnitudes de la dptica, asi
como en la notacion habitual, que en este caso es la notacion de Jones.

2.2.1. Introduccion e Historia

La luz se percibe intuitivamente como una onda, especificamente, una onda
electromagnética transversal que viaja desde una fuente dada hasta el punto de
observacién. Una onda electromagnética estd compuesta por un campo eléctrico E y
un campo magnético B.

Ixy ¢

|
v”
Il
|

Figura 47 Representacién habitual de una onda electromagnética, compuesta por un campo eléctrico E y
por un campo magnético B.

Tanto E como B son perpendiculares a la direccién de propagacion. Este hecho
proviene de las ecuaciones de Maxwell. El color de la luz viene dado por la longitud
de onda, 4, o por su frecuencia, v, es decir, por el nUmero de vibraciones por
segundo. Muchos experimentos, como la difraccion, la interferencia y la dispersion
confirman claramente la naturaleza ondulatoria de la luz. Sin embargo, desde el
descubrimiento del efecto fotoeléctrico en 1887 por Hertz, y la interpretacion de
Einstein en 1905, se conoce que la luz también tiene naturaleza de particula. (El
efecto fotoeléctrico describe la emisién de electrones en una superficie metalica que
ha sido iluminada con luz de alta energia). Newton fue un fuerte defensor del
concepto corpuscular de la luz, pero sus originales ideas necesitaron cierto
refinamiento, que provino de la teoria cuantica en 1901.

Hoy en dia sabemos (por la hipotesis de Planck) que una cierta cantidad
minima de energia luminosa es necesaria para que un electron cargado
negativamente pueda sobrepasar su energia de enlace con la carga positiva del
nucleo y escapar al vacio. Esta energia ha de ser, por lo menos, un cuanto de luz,
también llamado fotdn, de energia:

E =vh = wh (2.46)

48



2.2 Naturaleza de la luz

Como ya se ha explicado previamente, h es la constante de Planck y & es la
constante reducida de Planck A = h/2m. w es la frecuencia angular, w = 2mv. Para el
inicio del siglo XIX, ya se habia establecido firmemente la dualidad onda-particula de
la luz.

La dualidad onda-particula de los electrones necesito de mas tiempo hasta ser
totalmente reconocida. En 1897 J.J. Thomson descubrio la propiedad de particula de
los electrones, con un experimento en el que se apreciaba una desviacidon en un rayo
catdédico por campos eléctricos y magnéticos. Mas tarde, en 1924, de Broglie
introdujo la idea de que los electrones también poseian una dualidad onda-particula.
En otras palabras, él propuso la naturaleza ondulatoria de los electrones al conectar
la longitud de onda, 4, con el momento, p, de una particula:

p=h (2.47)

Esta ecuacidon se puede obtener de combinar varias ecuaciones: E = vh; E =
mc?; p = mc; ¢ = Av. En 1926, Schrédinger le dio forma matematica a la idea de de
Broglie y en 1927, Davisson y Germer descubrieron la difraccién del electron en un
cristal, y probaron finalmente la naturaleza ondulatoria de los electrones.

2.2.2. Polarizacién de la luz
2221 Descripcion de la polarizacion de la luz

Un onda monocromatica es una perturbacion periddica en el espacio y en el
tiempo, que se caracteriza por una amplitud, E, una velocidad, v, una frecuencia, v, y
una longitud de onda, A, relacionadas por:

v =vA (248)
Habitualmente, la longitud de onda se reemplaza por su cantidad inversa, el
numero de onda:

2m
_ T (2.49)
k A

De la misma manera, la frecuencia se reemplaza por la frecuencia angular
w = 27v. Por lo que la ecuacion 2.48 se convierte en:

w
_@ (2.50)
VE%

La amplitud de una onda de luz representa el potencial de una particula
cargada a sentir una fuerza, que formalmente representa el “campo eléctrico” de una
onda electromagnética. Dado que este potencial vibra en la direccion transversal a la
direccion de propagacion de la onda, la luz es una “onda transversal”, como lo son
las ondas en una cuerda o en la superficie del agua.
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2. Fundamentos tedricos

Debido a que hay dos direcciones transversales, existen fundamentalmente dos
direcciones sobre las que la luz puede oscilar. Para una onda de luz que viaja en la
direccion z, se denominan direcciones x e y, y sus respectivas ondas E, y E,. La
amplitud de la luz describe cdbmo se propaga la onda en el espacio y en el tiempo.
Matematicamente, se puede escribir como una onda sinusoidal, donde el angulo de
la funcion seno es una combinacién lineal de los términos de posicion y tiempo.

2
E(z,t) = Asin (7”2 + 2mv t) = A sin(kz + wt) (2.51)

Siendo A el factor de amplitud. El signo entre los términos de posicion y
tiempo determina la direccion en la que viaja la onda: Si los dos términos tiene
signos opuestos, la onda viaja en la direccidn z positiva.

La caracteristicas fisicas de la luz dependen del vector eléctrico E, y por lo tanto,
la direccion de polarizacién se define por la direccion del vector E. Se denomina
polarizacién al hecho que el campo E esté contenido en ciertos planos o geometrias
en su direccion de propagacion, es decir, que su movimiento en el plano XY esté
restringido.

Consideramos la siguiente notacién para una onda electromagnética
cualquiera:

E, = A, cos(wt — kz)

E, = A, cos(wt — kz + §)

siendo & el desfase entre
la componente x y la

componente y

Eq

a cos(wt — kz)

/

Ep, = b sin(wt — kz)

Figura 48 Sistema de coordenadas utilizado para la explicacion de la polarizacion de la luz. Cabe sefalar
que se utilizan dos sistemas diferentes: Uno en los ejes x e y ; Otro en los ejes a y b

Y el cambio de base entre las dos notaciones viene dado por:
E, cosy —siny](E,
() = lsing cosy | (£2) (2:52)
Introduzcamos ahora el formalismo de Jones para aclarar la explicacion de los
apartados siguientes:

Un vector de Jones es un vector columna compuesto por dos numeros
complejos. Para el caso mas general de polarizacion eliptica, se puede definir como:

] = (b :ia) ; J@) = [Z(l);$ _C(S)lsnl;)/) (b :i&) (2.53)
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2.2 Naturaleza de la luz
Aplicando sencillas propiedades trigonométricas a las ecuaciones de la figura
48, se llega a las siguientes expresiones:
2

2

E E E E

(—x) —2-XYoss5+ (2] =sin%6s
4, AA, A

y

Ex\*  (Ep\* _
(7) +(7) =
22211

(2.54)
Polarizacion Lineal

8_

Se dice que una onda electromagnética esta polarizada linealmente si el campo
=0,

eléctrico oscilante esta orientado segun un plano. Este plano es paralelo a la

direccion de propagacion, que se identifica por el vector de onda k. Si la onda esta
polarizada linealmente, entonces se cumple que:

E, = A, cos(wt — kz)

b=20

E, = A, cos(wt — kz)
(2.55)
E, = A, cos(wt — kz) E,=0
Es decir, que las dos componentes tienen amplitudes distintas, pero se
encuentran en fase. Se incluye un ejemplo de dos ondas E, y E,, vistas en un instante
t determinado:

E
A — —
: P y - ™,
-__-"-. . Rx-\.\, .-I__-"-f H"‘-“
F: -:4 x"‘-...:.__,_:—'—'__'_‘__\""'\-\.\_::.-' x‘-\tﬂ__;-'—"'_ . _\_\-""\-} ¥
"/'/ B MIN, wva ST “‘xx S F
' *, ' e
r kg N Mo
Figura 49 Representacién de una onda linealmente polarizada segin las componentes E, y E,,.
Un particula cargada sentiria, ante este campo, estas dos ondas
simultaneamente:
E=Ey+E, =(Ax +A)) cos(wt — kz)

(2.56)
Las expresiones que se obtienen al aplicar las condiciones, indican que el
campo se mueve segun una recta. Es decir, que si miramos desde el eje de
propagacion, el vector E para cualquier instante estara contenido en una recta:

A
tana = i—y
Ay

Figura 50 Representacién de la proyeccién del campo eléctrico en una onda linealmente polarizada
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2. Fundamentos tedricos

Utilizando la notacion de Jones:

1= =[500 eew] (0)=2(iny) @57

22212  Polarizacion Circular

Si la onda esta polarizada circularmente, entonces se cumple que:

5= g E, = A, cos(wt — kz)
I
Ay =4, E, = Ay cos(wt —kz + E)
(2.58)
x= i% E, = A, cos(wt — kz)
a=h Ep, = A, sin(wt — k2)

Es decir, que las dos componentes tienen amplitudes iguales, pero no se
encuentran en fase, sino que tienen diferentes argumentos. En particular, para la luz
polarizada circularmente existe un desfase constante de m/2, que corresponde a una
distancia de 1/4.

Se incluye un ejemplo de dos ondas y vistas en un instante t determinado:
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Figura 51 Representacién de una onda circularmente polarizada segtn las componentes E, y E,,

Las expresiones que se obtienen al aplicar las condiciones, indican que el
campo gira describiendo circulos. Si el desfase § es negativo, se dice que es una
polarizacion circular levogira (hacia la izquierda, LCP), que gira en el sentido de las
manecillas del reloj. Si el desfase § es positivo, se dice que es una polarizacion
circular dextrogira (hacia la derecha, RCP), que gira en el sentido contrario de las
manecillas del reloj. Si miramos desde el eje de propagaciéon, el vector E para
cualquier instante describira circunferencias:

52



2.2 Naturaleza de la luz

2
(Ex)* + (Ey)” = (A)* = (4))? (Eo)* + (Ep)? = a® = b*  (2.59)
==l s=4A4 T=d2 z=Aaid F=A
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Figura 52 Diferentes representaciones de una onda circularmente polarizada

Utilizando el formalismo de Jones:

1= () =G =[Gy sy @)

22213 Polarizacion Elptica

Si la onda esta polarizada elipticamente, entonces se cumple que:

W € (0,2)
6 € (—m,m) (2.60)
(22 |
*E\"%%

Es decir, que las dos componentes tienen amplitudes iguales, pero no se
encuentran en fase, sino que tienen diferentes argumentos. En particular, para la luz
polarizada circularmente existe un desfase constante de m/2, que corresponde a una
distancia de 1/4.

Las expresiones que se obtienen al aplicar las condiciones, indican que el
campo gira describiendo circulos. Si el desfase § es negativo, o si y > 0, se dice que
es una polarizacion eliptica levdgira, que gira en el sentido de las manecillas del reloj.
Si el desfase § es positivo, o si y <0, se dice que es una polarizacion eliptica
dextrogira, que gira en el sentido contrario de las manecillas del reloj. Si miramos
desde el eje de propagacion, el vector E para cualquier instante describira elipses:
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2. Fundamentos tedricos

2 2 E A2 Fo\2
(E) -2 Exby cos & + By sin? § (—a> + (—b> =1 (2.61)
A, Ay, A,y a b
A, 24 A=A, 4. =24,
O=xm2 d#0,+ w2 o=0 w2
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Figura 53 Representacion de luz polarizada elipticamente para diferentes casos: (a) Para distintas amplitudes
y desfase de 7t /2 (b) Para mismas amplitudes y desfase distinto de 0, +m/2 (c) para distintas amplitudes y
desfase distinto de 0, +m/2

Figura 54 Resumen ilustrativo de los tres tipos de polarizacion: (a) Lineal (b) Circular (c) Eliptica. Nétese
la proyeccién de la onda sobre el plano t=0.

Utilizando la notacion de Jones:

cos y
/= a(sin)( eii;i) ’

()_[cosd) —siny ( cosx n)_ (cosybcosx?isintpsin)()
JW) = singg  cosyp | ¢ sinye®z) ~ “\sinycosy +icosisiny

(2.62)

Veamos ahora el modo en el que se puede controlar la polarizacién de la luz, y
los conceptos que aparecen en las herramientas utilizadas en los experimentos. La luz
no polarizada puede ser polarizada haciendo uso de un “polarizador”, y el estado de
una luz polarizada también puede ser alterado utilizando otro polarizador o
componente Optico birrefringente.
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2.2 Naturaleza de la luz

2222 Polarizadores y divisores de haces

Un polarizador transmite sélo una Unica orientacién de la polarizacion lineal, y
bloquea el resto de la luz. Por ejemplo, un polarizador orientado a lo largo del eje x
deja pasar a E, pero bloquea a E,,.

Algunos polarizadores eliminan las demas componentes, E,, en el caso anterior,
absorbiéndolas, mientras que otros reflejan estas componentes de la luz. Es
recomendable utilizar polarizadores que absorben cuando se desea eliminar
completamente un componente del sistema. Una desventaja de estos polarizadores
es que no son muy duraderos y que se pueden dafar con luz de alta intensidad,
como puede ser un laser.

Polarizador lineal orientado con el eje x

Figura 55 Representacién de un polarizador lineal actuando segtn el eje x.

Segun la notacion de Jones, podemos definir una matriz de Jones que defina
elementos épticos como un polarizador:

r=(g 0 5= Y (2.63)

_[cosy —siny (1 0) cosy —siny cos?y siny cosyY
¥ 7 |siny  cosy J\0 0 [sinlp COSlP] [sinzpcosw sin?

Un divisor de haz de luz, o un polarizador reflectante, opera de tal manera que

(2.64)

la componente de la polarizacion se desvia en una direccion conveniente, como
puede ser respecto de la componente de transmision.

La mayoria de los polarizadores reflectantes son muy eficientes para la luz
transmitida, es decir, aquella que tiene un ratio muy alto de polarizacién deseada
entre la no deseada.

y only

| poanzing
) A28
polanzer ‘ 3 beamsplitier

x only x&y x only

Figura 56 Esquema de un polarizador absorbente y un polarizador reflectante o divisor de haz actuando
sobre un onda con componentes iniciales en x e y.
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2. Fundamentos tedricos

2.2.2.3. Birrefringencia

Algunos materiales tienen distintos indices de refraccion para luz polarizada en
direcciones diferentes. Este fendmeno se denomina birrefringencia. A modo de
ejemplo ilustrativo, supdngase que la luz polarizada en la direccién x ve un indice n,,
mientras que la luz polarizada en la direccion y ve un indice n,. Consideremos
también que luz polarizada linealmente atraviesa un pieza de longitud L de dicho
material, con el eje de polarizacion lineal orientado a 45° de los ejes x e y.

Para un caso general, la luz que sale de este material tendra una polarizacion
eliptica. Pero dado que hemos considerado un caso especial, con una longitud L para
los indices n, y n,, la luz que ha entrado como linealmente polarizada saldra

circularmente polarizada. Analicemos brevemente la razén de ello:

E, = A, sin (anxz tw t) ; Ey = A, sin (2711 nyzt w t) (2.65)
v f E
|- -'"\ i _ g %=
i T i A i e Al P
— b T e X !"-\_L'If‘- T
- e ' k! | a
: ,‘/Gl R‘u_,f I, M_H”’_“ Ml F =
*1 inearly Polarized Circularly Poelarized
2 i -

Figura 57 Representacién de un ldmina de cuarto de onda actuando sobre una onda polarizada
linealmente segun una recta que forma 45° con los ejes x e y.

Tras viajar una longitud L, las dos ondas han acumulado unas fases:

21

2T
0, = TnxL 10y = 3 nyL (2.66)

Si la diferencia entre las dos fases es m/2, entonces la onda resultante del
material estara circularmente polarizada, es decir:

2T 21T T 2
9y—¢9x=7(nx—ny)L=7AnL=E = anl=7 (2.67)

Debido a esta relacion, el material con birrefringencia An del espesor adecuado
L que convierte luz polarizada linealmente en luz polarizada circularmente se
denomina ldmina de cuarto de onda.

Segun la notacién de Jones, un retardador de fase, en general, se escribe como:

_ (e 0) . _(1 0
C‘”‘_(o 1) oy =(y L) (2.68)

Y una ldmina de cuarto de onda se expresa como un retardador de desfase
6 =m/2conelejen,>n,:

(2.69)
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2.2 Naturaleza de la luz

oy = )

Ademas, se ha de tener en cuenta que la luz llega a la lamina polarizada
linealmente a 45°, que es la condicion inicial que hemos impuesto. Por lo tanto, el
vector de Jones resultante sera:

E2=C/2’ -P/4-E1=
e (2.70)
_ (1 0)( cos?m/4 sinm/4 cosn/4)E 1 (1 1) E,

0 i/\sinm/4cosm/4 sin? /4 172\

Que corresponde, como ya habiamos afirmado, a una onda circularmente polarizada.

2.2.3. Reflexion de la luz

Cuando una onda electromagnética es reflejada en una superficie, la trayectoria
que describe la onda determina un plano, que se denomina plano de incidencia. En
magneto-dptica, este plano de polarizacién de la onda se divide en dos
componentes sobre el plano de la superficie, una perpendicular al plano de
incidencia, designada por s, y otra componente paralela al plano de incidencia,
designada por p, como se muestra en la Figura 58. Por lo tanto, una onda
linealmente polarizada que se encuentra con esta superficie puede estar polarizada
totalmente en s, totalmente en p, o polarizada como una combinacién lineal de las
dos componentes.

Figura 58 Refraccion de una onda electromagnética en un medio. La onda incidente k;se reflejada (k) y
transmitida(k,). n es el vector unitario normal a la superficie. s y p representan los ejes del sistema de
referencia utilizado.
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2. Fundamentos tedricos

En la reflexion en una superficie plana, podemos denominar, segun el
formalismo de Jones, P;, a la polarizaciéon de la luz antes de reflejarse y P,,; a la
polarizacién tras la reflexion en la muestra. En la teoria electromagnética, la reflexion
en una superficie plana se puede describir como cualquier otro elemento éptico, es
decir, con un matriz 2x2 de coeficientes complejos, la llamada matriz de Jones R:

R= [Tmo TPS]
Ty Tas SUPERFICIE
r ; )
v | v
HAZ REFLEJADO i 6\ W HAZINCIDENTE
4~ ANGULODE | ANGULO DE
d.-.-" REFLEXION INCIDENCIA
.‘7)" .
p
F 4 ! E
b _|E NORMAL P =17
out E mn E.|l.
Stout ST

Figura 59 Representacion esquemdtica de la reflexion de luz polarizada sobre una superficie

La matriz de reflexién R depende de la geometria (del angulo de incidencia) y
de la permitividad del material . La metodologia utilizada para determinar ¢ es la
elipsometria. Con la elipsometria se mide la matriz R y con ella se puede determinar

E.

Para comprender mejor la teoria del efecto-Kerr, es mejor visualizar la luz
linealmente polarizada como una superposicion de luz polarizada circularmente hacia
la izquierda (levogira, LCP) y de luz polarizada circularmente hacia la derecha
(dextrégira, RCP).

2231 Permitividad e

En un medio is6tropo, la permitividad € es un escalar que indica como un
campo eléctrico E afecta y es afectado por dicho medio. La permitividad esta
determinada por la tendencia de un material a polarizarse ante la aplicacion de un
campo magnético. La permitividad eléctrica ¢ y la permeabilidad magnética u de un
medio se relacionan por:

en=(5=2 (271)

w

Si estamos en el vacio, g, es la permitividad del vacio: g, = 1/ ¢o?
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2.2 Naturaleza de la luz

Cuando la luz se propaga a través de un material dieléctrico, la velocidad de las
componentes de la luz pueden dependen de la direccién de propagacion. Si eso es
asi, entonces se dice que dicho medio dieléctrico es anisotropico y la constante ¢ se
convierte en una matriz 3x3, también llamado tensor dieléctrico. Esta matriz puede
ser totalmente simétrica, totalmente antisimétrica o cualquier combinaciéon de una
matriz simétrica y una antisimétrica.

La parte simétrica contiene tres valores propios que determinan la constante
dieléctrica en cualquiera de las tres direcciones dadas por los vectores propios. Si
estos tres valores propios son idénticos, el medio es isotrépico y la matriz se
convierte en una constante.

En un material no magnético, se cumple que

& 0 0 7 0
e=lo ¢ 0 :R:[%” T] 2.72)
0 0 ¢ ss

En un material magnético, en cambio, se cumple

1 i@m, —iQm, - -
e=¢|—i0m, 1 iom, | =R = [r’S”’ r’s’j (2.73)
iQm, —iQm, 1 P

Donde Q es la constante de acoplamiento magneto-6ptico o constante de
Voigt y my, m, y m, representan las componentes del vector normalizado de

magnetizacion m = (m,, my, m,).
La susceptibilidad eléctrica y se define como una variable que relaciona el
campo eléctrico E con la polarizacion provocada P:
P = ¢gyxE (2.74)

El campo de desplazamiento eléctrico D, que representa la interaccion entre
objetos cargados ante un campo eléctrico E, se define como:

D=¢gFE+P=¢(1+y)E (2.75)
Por tanto, conocer el tensor dieléctrico es muy importante en la caracterizacion

del material y en la respuesta que el material mostrara ante un campo magnético y
eléctrico dado.
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2. Fundamentos tedricos

2.2.4. Efecto magneto 6ptico Kerr (MOKE)

Los dos efectos magneto-dpticos mas relevantes son el efecto de Faraday y el
efecto Kerr. El Efecto Magneto-Optico Kerr (MOKE en sus siglas en inglés) describe
los cambios que la magnetizacion induce en la luz reflejada por un material
magnético, que no ocurre en un material no magnético. La fisica del efecto Kerr es
fundamentalmente la misma que la del efecto Faraday, exceptuando que el efecto
Kerr hace referencia a la luz reflejada mientras que el efecto Faraday corresponde con
los cambios en la polarizacion de la luz transmitida.

(@) Luz Transmitida (b)

Medio magnetizado

Plano de Plano de

incidencia

incidencia P

Luz Incidente

Luz Incidente

Luz reflejada

Figura 60 Representacion de los cambios de polarizacion en la luz (a) transmitida (efecto Faraday) y (b)
reflejada (efecto Kerr) en un medio magnetizado

La observacion mas comun de estos efectos se aprecia en el cambio de
polarizacion cuando luz polarizada linalmente segun las direcciones s o p es
transmitida o reflejada en una superficie magnética, El cambio de polarizacion se
puede representar por una rotacion del plano (6 ) de polarizacién y por un cambio
de la elipticidad (&g ).

Como se ha mencionado previamente, la luz polarizada linealmente consiste en
una superposicion de dos circularmente polarizadas (LCP y RCP) de igual intensidad o
amplitud. De acuerdo con la fisica clasica, si se considera que una luz linealmente
polarizada es reflejada en una superficie magnética, la fuerza de Lorentz (que actua
en los electrones debido a la induccion magnética estatica presente en el
ferromaterial) afectara a la luz polarizada circularmente LCP y RCP de modos
diferentes. Ello resultara en un efecto de polarizacion neta, que es el efecto Kerr.

La magneto-Optica se puede describir desde el punto de vista macroscopico de
la teoria dieléctrica o desde el punto de vista microscopico de la teoria cuantica.
Macroscopicamente, los efectos magneto-opticos surgen de los términos
antisimétricos del tensor dieléctrico.
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2.2 Naturaleza de la luz

2241 Descripcion microscopica: Interaccion espin-orbita

Microscopicamente, el acoplamiento entre el campo eléctrico de la luz y el
espin del electrén dentro del medio magnético ocurre debido a la interaccién espin-
orbita que se ha mencionado en apartados previos. Ahora se va a dar una pequefa
explicacion de la descripcidon microscopica.

Las propiedades Opticas de un medio se determinan por el tensor dieléctrico,
que se determina por el movimiento de los electrones en el medio. Por lo tanto, la
descripcién microscopica del efecto magneto-optico concierne las diferentes
respuestas que los electrones dan a las ondas polarizadas circularmente (LCP y RCP)

Cuando un rayo de luz se propaga a través de un medio, el campo eléctrico de
la luz genera el movimiento de los electrones en el medio. Sin la presencia del campo
magnético, es obvio que luz polarizada circularmente hacia la izquierda generara en
los electrones un movimiento circular hacia la izquierda y que luz polarizada
circularmente hacia la derecha generard en los electrones un movimiento circular
hacia la derecha. El radio de la trayectoria circular hacia la izquierda o la derecha sera
el mismo. Dado que el momento de dipolo eléctrico es proporcional al radio de la
oOrbita circular, no existird diferencia entre las constantes dieléctricas para las ondas
polarizadas circularmente hacia la izquierda o hacia la derecha.

Al aplicar un campo magnético externo en la direccion de propagacion de la
onda electromagnética, surgira una fuerza de Lorentz (fuerza de un campo
electromagnético sobre una particula cargada) adicional actuando en cada electron.
Esta fuerza apunta radialmente hacia dentro (hacia fuera) del centro del circulo de la
trayectoria circular hacia la izquierda (hacia la derecha). Por consiguiente, el radio de
la trayectoria circular hacia la izquierda se vera reducido y el radio de la trayectoria
circular hacia la derecha se vera aumentado. Esta diferencia en los radios de las
polarizaciones circular izquierda y circular derecha dara como resultado diferentes
constantes dieléctricas. Por lo tanto, es esta fuerza de Lorentz del campo magnético
externo el que genera el efecto Kerr.

La interaccion espin-orbita es la que acopla el espin del electrén con su
movimiento para dar lugar a un mayor efecto Kerr en los materiales ferromagnéticos.
La interaccion espin-orbita resulta de la interaccion del espin del electrén con el
campo magnético que “ve" el electrébn mientras éste se mueve dentro del campo
eléctrico. Esta interaccion es la que conecta las propiedades magnéticas y épticas del
material ferromagnético.
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2. Fundamentos tedricos

2.24.2. Descripcion macroscopica: Ecuaciones de Fresnel

Hay dos procesos que tiene lugar cuando la luz se propaga en un medio
magnetizado. En primer lugar, los dos modos de polarizacion (LCP y RCP) tienen un
desfase entre ellos debido a que se propagan a velocidades diferentes, que resulta en
la rotacién del plano de polarizacion. En segundo lugar, los ratios de absorcién del
medio son diferentes para los dos modos de polarizacién circular, y ello afecta a la
elipticidad.

Para cuantificar los efectos magneto-Opticos, se necesita resolver la ecuacion
de onda electromagnética para los materiales magnéticos, es decir, para el tensor
dieléctrico de un material magnético, que estd compuesto por una parte simétrica y
otra antisimétrica:

1 iQm, —iQm,
e=¢|—iQm, 1 iQm, (2.76)
iQm, —iQm, 1

En el caso mas sencillo, los dos modos normales del tensor dieléctrico
corresponden con luces circularmente polarizadas levégiras (L) y dextrogiras (R), que
tienen indices de refraccion:

_ Qmk
MR =M (1 == ) 2.77)

Siendo k la direccion de propagacion de luz y n = +/¢ es el indice medio de
refraccion. La diferencia en el indice de refraccion lleva al cambio en la polarizacion
de la luz.

Con todo ello, desde el punto de vista macroscopico, la rotacion y la elipticidad
del plano de polarizacion provienen de indices de refraccion diferentes y de dos
modos de luz polarizada circularmente.

Tal y como se ha descrito anteriormente, la reflexion de la luz sobre una
superficie plana se puede representar por la matriz de reflexién, también llamada
matriz de reflexion de Fresnel:

_[r Tps
R= [Tsp 7"ss] (2'78)

Donde 1y, 75y, Tys, Tss SON los coeficientes de reflexion de Fresnel, que se derivan

de la condicion de frontera electromagnética en una onda plana sobre una interfaz
plana.

Los elementos de la diagonal, n,, y 75 reflejan los cambios de amplitud y fase
para una polarizacion inicial dada. Los elementos restantes, 7, y 7, reflejan la
conversion entre polarizaciones, que tiene lugar tras la interaccion con el medio
magnético.

62



2.2 Naturaleza de la luz

Los coeficientes individuales se definen como el ratio entre las ondas
electromagnéticas reflejadas e incidentes:

L BB _E B 2.79)
Ss ESL’ pp Epl sp Epl’ ps ESL’

Midiendo la elipticidad y la rotacion por medio de las herramientas Opticas
adecuadas, se pueden obtener los ratio de r;,,, entre ,, y de 7,5 entre 7.

B° = 0 +ieg® =2 (2.80)
SS

OF = 0,7 + ig P = (2.81)
Top

Con ello se pueden extraer los cambios relativos de la magnetizacion para
diferentes campos magnéticos aplicados. El efecto MOKE se representa por ¢ y Ok, y
depende, entre otras magnitudes, del angulo de incidencia y de la longitud de onda
de la luz. Este efecto MOKE es del orden de la centésima de grado. Aunque presenta
este orden tan pequeio, es posible medir la inversion de la magnetizacion con una
gran exactitud, porque 7y, y 7,5 se invierten con el signo de la magnetizacion.

2243, Geometrias del Efecto Kerr

En la reflexion, se pueden identificar tres geometrias magneto-dpticas
principales: polar , longitudinal y transversal. Se clasifican en funcion de su
orientacion relativa al vector de onda k y al vector de magnetizacion m. Haciendo
uso de estas tres configuraciones se pueden obtener las tres componentes
perpediculares de la magnetizacién. En la geometria polar es sensible la componente
de magnetizacion fuera del plano m,, mientras que en la geometria longitudinal y en
la transversal se es sensible a la componentes de magnetizacién en el plano de la
muestra, m; y m;, respectivamente.

Figura 61 Geometrias del efecto Kerr. (a) Polar (b) Longitudinal (c) Tranversal
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2. Fundamentos tedricos

La geometria longitudinal describe la componente de la magnetizacion que es
paralela tanto al plano de incidencia como al plano de la muestra. Luz incidente
polarizada linealmente segun la direccion s o p se convierte en luz polarizada
elipticamente, con un eje principal rotado tras la reflexion. La rotacidén Kerr g y la
elipticidad 6ginducidas por esta componente de la magnetizacidon se relacionan
linealmente a la componente de la magnetizacién en el plano que es paralela a la
direccion del campo magnético aplicado.

En la configuraciéon polar, se describe el efecto del vector de magnetizacion
que es perpendicular al plano de la muestra. Esta geometria es sensible a la
componente perpendicular de la magnetizacién y trae consigo una rotacion compleja
¢S 6 ¢F, es decir, tanto una rotacion de la polarizacion como un cambio en la
elipticidad. Esta rotacién compleja es proporcional a la componente fuera del plano
de la magnetizacion.

La configuracion transversal se observa cuando el vector de magnetizacion esta
orientado perpendicularmente al plano de incidencia y esta contenido en el plano de
la muestra. En este caso la proyeccién del vector de onda k sobre la direccién de
magnetizacién es nula. Tal y como en las configuraciones polar y longitudinal
detectan la rotacion y la elipticidad inducidas por el campo, el efecto transversal se
detecta como un cambio de la intensidad de la luz polarizada p, debido al campo
magnético aplicado. Este cambio es proporcional al cambio del coeficiente de
reflexion n,, con el campo magnético.

Plano de Plano de
la muestra | incidencia

Polar 1 Il
Longitudinal [ [

Transversal Il 1

Tabla 2 Resumen de las diferentes geometrias del efecto Kerr
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3. Téecnicas experimentales

En este capitulo distinguimos tres técnicas experimentales. En primer lugar, la
técnica de sputtering utilizada para la fabricacién de las muestras. En segundo lugar,
la difraccion de rayos X empleada en la caracterizacion estructural y por dltimo, la
técnica de elipsometria GME utilizada para la caracterizacion magnética.

3.1. Fabricacion

3.1.1. Epitaxialidad en peliculas delgadas

Las peliculas delgadas se pueden depositan encima de un substrato por medio
de diferentes técnicas. En este proyecto se ha utilizado la técnica de la deposicion por
pulverizacion catddica. En esta técnica, el proceso comienza con la creacién de
atomos del material deseado, que mas tarde viajan a través de una combinacion de
plasma y gas hasta que alcanzan el substrato y se condensan en él. La secuencia de
crecimiento puede mostrar muchos tipos de fenédmenos, que dependen del material
que se esté depositando, de su tendencia a formar aleaciones, de la temperatura del
substrato y de los aspectos cinéticos del crecimiento.
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3. Técnicas experimentales

Generalmente, las peliculas delgadas depositadas exhiben una estructura
policristalina debido a las diferentes orientaciones cristalograficas que existen en
cada nucleo de crecimiento. Dichas peliculas policristalinas pueden mostrar una
orientacion aleatoria debido a la aleatoriedad estadistica o pueden mostrar
orientaciones preferenciales, es decir, una textura cristalografica. Una textura
cristalografica puede aparecer por ejemplo, como consecuencia de las diferentes
energias superficiales que existen en las diferentes orientaciones que tienen los
cristales.

No obstante, se pueden obtener peliculas muy cristalinas por medio del
crecimiento epitaxial. La epitaxia significa que el orden cristalografico de una lamina
se determina por el substrato sobre el cual crece, como resultado de una buena
adaptacién entre los dos materiales. En general, se necesitan substratos
monocristalinos para poder obtener, mediante deposicidon, capas monocristalinas.
Ademas, para conseguir un crecimiento epitaxial, es necesario que ambos materiales,
el substrato y la capa depositada, sea compatibles cristalograficamente hablando.
Esto también se puede conseguir mediante el uso de capas intermedias de otros
materiales que modifiquen el alineamiento cristalografico inicial hacia el que se
desea. Sin embargo, existen otras condiciones que pueden hacer fracasar el
crecimiento epitaxial, a pesar de tener una alta concordancia entre el substrato y el
material depositado. Por ejemplo, si se desea crecer una orientacion particular sobre
una superficie especifica que es inestable por si sola, entonces es muy dificil crecer
dicha orientacién, por muy buena que sea la adaptacion entre los dos parametros de
red, o incluso entre capas intermedias. También cabe sefialar que el substrato y la
pelicula tienen cierta tendencia a formar aleaciones debido a las reacciones en la
superficie, que pueden también interrumpir un crecimiento epitaxial a priori perfecto.
Es mas, para conseguir un crecimiento epitaxial, se necesitan superficies limpias y sin
rugosidades, que se obtienen generalmente en condiciones de vacio ultra-alto.

La tecnologia de crecimiento epitaxial posibilita la preparacion de peliculas
delgadas con una calidad cristalografica extremadamente buena y con la orientacién
cristalografica deseada. Este hecho es muy interesante para aspectos tecnoldgicos y
fundamentales, ya que las propiedades fisicas, como las propiedades electrénicas,
Opticas y magnéticas, dependen de la calidad cristalografica.

En este proyecto, se han fabricado peliculas delgadas de diferente calidad
cristalografica por medio de un sistema de deposicion por pulverizacion catodica en
vacio ultra-alto.
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3.1 Fabricacion

3.1.2. Deposicion de peliculas delgadas por pulverizacion
catddica- Sputtering Deposition
3121 Introduccion

El impacto de una particula energética, un i6n por ejemplo, sobre una
superficie objetivo (Ilamada target en inglés) da lugar a un cambio en el momento y
en la energia de los atomos de la superficie objetivo. Si la energia que ganan los
atomos de la superficie excede su energia de desplazamiento, se puede iniciar una
cascada de colisiones en el target, que se propaga como una onda desde la
superficie hacia el interior del material. Para que un atomo de la superficie sea
arrancada de ésta, se tiene que cumplir que la energia que gane este atomo sea
mayor que su energia de enlace con los demas componentes de la superficie. Este
fendbmeno que se acaba de describir se conoce como pulverizacion catddica
(sputtering en inglés)“.

El proceso de deposicion por pulverizacidn catéddica se utiliza ampliamente hoy
en dia para la deposicion de peliculas delgadas y recubrimientos. Consiste en la
introduccién de un gas (generalmente un gas quimicamente inerte como el argén
(Ar)) en una camara de vacio, donde un plasma Ar* es creado al cargar un electrodo
eléctricamente (sputtering en corriente continua DC). El electrodo es el material
objetivo que va a ser bombardeado. El catodo (extremo de carga negativa), que es el
target, se mantiene con un potencial negativo con respecto a las paredes de la
camara y al substrato (que es la superficie que queremos recubrir).

Muestra

Atomosde @\ @
plata
pulverizados

Figura 62 Representacion esquemdtica de la cdmara principal del sistema de sputtering. En ella se
visualiza el principio de funcionamiento de este sistema: Los iones de argén son acelerados hacia el
target de plata, que se erosiona. Estos dtomos de plata saltan a la cdmara y se depositan en la muestra.

A la superficie objetivo se le va a denominar “superficie objetivo” o "target” y al proceso de
pulverizacién catddica se le va a denominar, en la mayoria de casos, “sputtering”.
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3. Técnicas experimentales

El proceso de bombardeo consiste en la erosion del material objetivo por los
iones de Ar* del plasma, que se encuentran cargados positivamente. Esto ocurre
porque los iones positivos son acelerados hacia el target cargado negativamente
(catodo), con lo que pueden golpear con suficiente energia cinética como para
provocar la extraccion de atomos. Estos atomos del target que han sido arrancados
viajan hacia todas direcciones, siempre que la presidon en la camara no sea muy alta, e
incluso llegan al substrato, donde se depositan con el objetivo de crecer una pelicula
delgada.

Esta seccién sirve de breve introduccion para la ciencia y tecnologia de la
deposicidn por pulverizacion catédica o “sputter deposition” en inglés. En la seccién
3.1.2.2. se explican las interacciones entre los iones y el target. Y por ultimo, la
secciéon 3.1.2.3. explica la técnica de sputtering mas extendida para la deposicién de
peliculas delgadas, es decir, el sputtering por magnetron.

3122 Interacciones ion-target

Los eventos que ocurren cuando un ion, por ejemplo Ar*, impacta sobre una
superficie objetivo (target) se representan en la Figura 63. Las colisiones elasticas que
se producen entre el nlcleo de un i6n energético y los atomos del target, dan lugar a
una transferencia de parte de la energia cinética del ion al dtomo individual de la
superficie objetivo. Dependiendo de la energia del ion, existen diferentes
posibilidades: Para energias bajas solo ocurre un pequefio golpe, mientras que los
iones mas energéticos experimentan multiples colisiones antes de que se
incorporadas o de dejar el target. Si un i6n Ar* transfiere suficiente energia a un
atomo del target, mayor que su energia de desplazamiento, dicho atomo se ve
desplazado y colisiona con otros atomos del target. Las series de colisiones que son
causadas por el impacto de iones energéticos se conocen como cascada de
colisiones. La mayoria de los “rebotes” se dispersan hacia dentro del target, aunque
una pequeia fraccion de los atomos rebota hacia fuera de la superficie. Cuando la
energia de un atomo de la superficie es mayor que la energia de enlace de la
superficie, los atomos, los iones (positivos y negativos), y las moléculas son capaces
de abandonar la superficie.

o® @ ‘g

Figura 63 Ilustracién de las interacciones ion-target
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3.1 Fabricacion

Ademas, los iones de Ar* pueden ser atrapados (o incorporados) en el target.
En el proceso de sputtering, la mayoria de los atomos de Ar que han sido
incorporados son dispersados en el target. Otra alternativa es que los iones de Ar*
sean reflejados por la superficie del target, en cuyo caso, son neutralizados por un
electrén Auger y vuelven a la camara de vacio como atomos neutros. La energia con
la que los atomos retornan a la cdmara de vacio puede ser calculada con el modelo
de la colision binaria, que describe la incidencia de un ién del plasma sobre un atomo
estacionario del target.

Los electrones secundarios que se arrancan del catodo tienen un papel muy
importante en el mantenimiento de la descarga luminiscente, porque estos
electrones ionizan los &tomos de Ar en el plasma y por lo tanto, son los responsables
del mantenimiento del plasma. La ionizacién se da mediante colisiones inelasticas
entre los electrones y los atomos gaseosos neutros, que excitan el nucleo o retirar
electrones de valencia, lo que causa la excitacidon o ionizacion, respectivamente. La
excitacion de los atomos de Ar puede llevar también a la ionizacion.

La principal razén para el uso del plasma es que produce continuamente, y por
si solo, un flujo de iones, con lo que no se necesita un cafidn de iones. Esto favorece
que la configuracion de la deposicion sea compacta y eficiente. Ademas, da la
posibilidad de controlar el flujo de iones que esta erosionando el material objetivo de
un modo facil y eficiente. La erosion del target por el plasma no depende de la
presion de vapor del material y por ello es una técnica muy adecuada para las
deposiciones de aleaciones o para materiales con alta temperatura de fusion.

3123 Principio de funcionamiento del sputtering con magnetron

La técnica de sputtering que se utiliza convencionalmente es el sputtering con
magnetrén. Consiste en un campo magnético transversal sobre el catodo, que atrapa
los electrones en orbitas creadas por el campo magnético y por lo tanto mejora la
probabilidad de ionizar atomos neutros de Ar, lo que da lugar a flujos de iones muy
altos y consecuentemente a ratios de deposicion mucho mayores.

Para poder pulverizar catédicamente (sputtering) el material objetivo, es
necesario “bombardear” dicho material con iones muy energéticos. Al aplicar un
potencial negativo al target y generar el plasma, se asegura un bombardeamiento
continuo. La energia media de los iones que bombardean el target se define como el
voltaje de descarga, V;.

El plasma es un gas que contiene el mismo ndmero de particulas cargadas
positivamente (iones) y negativamente (electrones) y un numero considerable de
atomos neutros también. La densidad de plasma se define como el niumero de
electrones (o iones) por volumen. El plasma no tiene carga neta ya que contiene el
mismo numero de particulas positivas que negativas. Se puede asumir que estas
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particular cargadas se mueven es un plasma estacionario como particulas libre. Dado
que los electrones tienen mucha menos masa que los iones positivos y los dtomos
neutros, los electrones se mueven mucho mas rapido. Si se creara un plasma con
forma esférica, los dos tipos de particulas (electrones e iones) se difundirian hacia
fuera, pero los electrones lo harias mas rapido debido a su alta velocidad. A medida
que los electrones se mueven hacia fuera de la esfera, la carga neta de la esfera
comienza a ser un poco positiva, lo que genera una fuerza atractiva en los electrones.
Un plasma es estado estacionario tiene un pequefio campo electrostatico en la
frontera, lo que hace que los electrones y los iones se difundan a la misma velocidad.
Esta diferencia de potencial se encuentra en el rango de la energia de un electrén
(pocos eV) y se denomina potencial de plasma V. Si se coloca un objeto eléctrico
flotando en el plasma, se forma un capa cargada con un potencial negativo (relativo
al potencial del plasma) debido a la diferencia de masa entre los iones y los
electrones, que resulta en una mayor corriente de electrones que de iones hacia el
objeto colocado. Si cargamos el objeto negativamente, los electrones se veran
repelidos. El potencial del objeto alcanza un equilibrio Vr cuando la corriente de

electrones se iguala con la corriente de iones.

Por lo tanto, al colocar un objeto en el plasma, se perturba el equipotencial del
plasma, lo que genera regiones con no homogeneidades locales, que se denominan
capas limite.

Si en el plasma se coloca un objeto con una carga negativa muy grande, que es
el caso del catodo, se crea un capa mucho mas amplia, como se aprecia en la Figura.
La anchura de esta capa depende en la caida del potencial. Si la diferencia entre el
potencial del catodo es suficientemente grande, algunos electrones pueden recibir
suficiente energia como para ionizar loas atomos gaseoso neutros. Cuando la
ionizacion ocurre en esta capa, los iones son acelerados hacia el catodo, y
dependiendo del potencial que tengan, éstos pueden extraer los atomos del catodo
y promover la emision de los electrones secundarios. Los electrones secundarios que
se generan en el catodo se aceleran en la capa y pueden ganar suficiente energia
como para ionizar mas atomos neutros.
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Figura 64 Distribucion del potencial de plasma cuando se introduce un objeto con carga negativa muy grande
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Anodo

Y - - Perfil de erosion

Catodo

| i f i

n s
s n Imanes

Figura 65 Representacién de la seccidn transversal de un magnetrén circular equilibrado: Los
imanes se colocan debajo del catodo (target); los campos magnéticos provocan las trayectorias
helicoidales de los electrones que son atrapados, lo que incrementa localmente la ionizacién y hace
que aparezca un perfil de erosién

Para incrementar la probabilidad de ionizacion, es decir, para tener electrones
mas energéticos y mas atomos neutros de Ar que ionizar, se necesitan presiones de
trabajo altas y potenciales altos. Para incrementar la ionizacién por medio de la caza
de electrones, es decir, haciendo uso del mismo electrdn varias veces para ionizar, se
colocan imanes permanentes debajo del target. Existen diferentes disefios de
magnetrones, y cada uno obtiene la mayor eficiencia y compatibilidad para unos
materiales determinados. En todos ellos, los imanes se ordenan de tal manera que
uno de los polos es posicionado en el eje central del target y el sequndo polo se
forma con un anillo de imanes colocados en la periferia del target. Segun un disefio
equilibrado, todo el campo magnético que se crea en imanes periféricos es
compensado por el iman central. En esta configuracion el plasma se confina muy
cerca del target y el bombardeo de iones y electrones en el substrato es minimo.
Segun un disefio no equilibrado, el flujo magnético del iman interior no se compensa
completamente con los imanes del anillo exterior y algunas lineas del campo
magnetico llegan hasta el substrato. Esto hace que exista una alta densidad de
plasma cerca del substrato.

Anodo

W \\i — Catodo

Imanes

-,
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Figura 66 Esquema de un magnetrén circular no equilibrado: La configuracion no equilibrada de los
imanes lleva a tener una gran densidad de plasma cerca del substrato

Los electrones secundarios que se emiten durante el proceso de sputtering son
atrapados por el campo magnético y permanecen cerca de la superficie del catodo, y
ello incrementa el grado de ionizacion y el flujo de bombardeo en el target. A
medida que el bombardeo de iones aumenta, el nimero de electrones secundarios
emitidos también aumenta. Esto se combina con una distancia a recorrer mayor
(dado que os electrones siguen trayectorias helicoidales alrededor de las lineas de
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campo magnético), lo cual induce mas ionizaciones y finalmente incremente la
eficiencia del proceso de sputtering. Para unas condiciones especificas del proceso, el
uso de los imanes permite obtener el mismo ratio de erosidén para presiones de
trabajo mas bajas y voltajes de operacion mas bajos. Ademas, el hecho de poder
reducir la presion del argén para crear plasma con altas densidades permite que se
pueda trabajar con presiones bajar y en consecuencia las particulas arrancadas sufren
menos colisiones en su camino hacia el substrato, con lo que ello resulta en un ratio
de deposicién mayor.

En el caso de un target de material metalico, es suficiente con aplicar una
corriente continua (DC) para controlar el potencial superficial, dado que todas las
cargas que llegan del bombardeamiento de iones son retiradas con un simple flujo
de corriente. Este hecho no es posible en materiales aislantes, ya que la superficie
superior del target se cargaria positivamente. Para evitarlo, en vez de suministrar
alimentaciéon DC se suministra corriente alterna de alta frecuencia (RF) . Con ello, los
iones positivos de argdbn bombardean el target durante el semiciclo negativo. Sin
embargo, los iones cargan la superficie del target positivamente por la emision de
electrones del target y por la adicion de una carga de ion directamente. Esta carga es
neutralizada durante el semiciclo positivo, donde el bombardeo de electrones
neutraliza el target. Consecuentemente, el proceso de sputtering solo ocurre durante
el primer semiciclo, por lo que el ratio de deposicion en RF es generalmente menor
que en DC.

Cabe sefalar que el bombardeo no-uniforme de los iones provoca la formacion
de un perfil de erosion, tal y como se aprecia en las figuras 65 y 66.

3124 Configuracion del sistema

El sistema de deposicion por pulverizacion catodica utilizado en este trabajo es
un sistema de sputtering "ATC series UHV" de la compafiia "AJA International, Inc.
Company”. Estd compuesta por dos camaras, ambas equipadas con dos bombas
turbomoleculares.

Y ,
Camara b
principal -

Camara

secundaria

Figura 67 Sistema de deposicion de sputtering UHV de AJA. (a) Vista exterior de la cdmara principal y la
cdmara secundaria. (b) Vista interior de la camara principal
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La cadmara secundaria se utiliza para introducir el substrato a la camara
principal sin romper la condicion de vacio en la camara principal. La cdmara principal
es donde se da propiamente el proceso de sputtering. En ella se encuentran 7
cafilones o guns, y cada una de ellos contiene un material objetivo y estad equipado
con los magnetrones para la generacion del plasma y el confinamiento. Por lo tanto,
este sistema permite colocar 7 materiales objetivos diferentes en la camara principal
y de la posibilidad de crecer una secuencia de capas sin romper el vacio ultra-alto.
Los caflones estan equipados con tapas, o shutters, que se abren para la deposicion.

Figura 68 Ilustracién general del sistema de sputtering utilizado. En la parte de la izquierda estdn las dos
cdmaras y por debajo se puede acceder para el manejo de la inclinacion de los cafiones. En la parte de la
derecha se situan todos los sistemas de control, fuentes de alimentacién e indicadores de presién de la cdmara
principal. (b) llustracién del ordenador con el programa de Labview que permite el control de todo el sistema

En todos los cafiones, la configuracion del magnetron se puede ajustar desde
una configuracion equilibrada a una no equilibrada. En total, el sistema tiene 4
fuentes de alimentacion de corriente continua y 2 de alterna, lo que permite
deposiciones simultaneas de hasta 6 materiales. Los 7 cafiones son compatibles con
las fuentes RF y DC, y pueden ser inclinadas para que apunten hacia el
portamuestras, que es donde esta colocado el substrato o base. Por esta disposicion,
uno o varios cafiones pueden alinearse hacia un punto comun en el substrato. Esto
minimiza el tiempo entre la deposicion de capas porque no hay que redireccionar el
substrato o el cafidén para cada deposicion. De la misma manera, esta geometria
permite crecer aleaciones con un control preciso.

Figura 69 (a) llustracién del conjunto target y magnetrdn (b) Fotografia del sistema de sputtering en
funcionamiento. La luz que se emite es la de fotones del argon, cuando se produce el plasma. (c) llustracion
del conjunto del canén, el target, el magnetrén y el shutter. Se visualiza que el control de la inclinacién de la

pistola se encuentra en la parte inferior del caidn.
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Durante las deposiciones también es posible hacer girar el portamuestras, que
es capaz de contener muestras de hasta 4 pulgadas de didmetro, con el objetivo de
obtener una mayor uniformidad.

En toda la fabricaciéon de estas muestras, se ha utilizado la misma presion, 3
mTorr (1 Torr= 133.3 Pa). Esta presidon es suficientemente pequefia como para
asegurar altas tasas de deposicion y buenas condiciones de vacio. Para controlar la
presion de la cdmara principal el sistema tiene una valvula colocada entre la turbo-
bomba y la cdmara. Esta valvula permite controlar la presién con una resolucion de
1x10™ Torr.

El argén que se ha utilizado es 99.99% puro y el flujo de entrada es constante,
de 20 centimetros cubicos por minuto.

<+— Vilvula

——

AN

Céamara

principal Camara

secundaria

Figura 70 Esquema del sistema de sputtering seccionado por la mitad. Cabe sefialar la valvula que
separa ambas cdmaras, y los dos movimientos manuales de la inclinacién del cafidn y de la altura del
portamuestras. También sefialar el movimiento de giro automatizado del portamuestras.

El sistema tiene la opcidn de calentar la muestra hasta 850 C.

Para conocer la tasa o ratio de deposicidn, se realizan muestras de calibracion
del tiempo de deposicion de cada material. Dichas muestras se analizan por medio
de la técnica de reflectividad de rayos-X, donde se mide el espesor. Con el espesor y
el tiempo de deposicién, la velocidad o tasa de deposicién se define como:

Espesor de la muestra

Velocidad de deposicion (R) = Tiempo de deposicion

También se sabe, por trabajos previos, que la tasa de deposicién es linealmente
proporcional a la potencia que se aplica, por lo menos en los materiales que se han
utilizado en este proyecto: Co, Ru, Cr, Ag. Para potencias menores de 50W, el plasma
no es siempre estable y para potencias mayores de 250W, la tasa de deposicion
puede ser demasiado alta como para obtener peliculas de buena calidad y también
existe el riesgo de sobrecalentar el target.
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Como se ha mencionado antes, este sistema de sputtering cuenta con una
camara secundaria, que tiene dos ventajas, el rendimiento y la calidad de la pelicula.
Por un lado, tener la cdmara secundaria facilita la introduccion de la muestra y reduce
el tiempo para realizar cada deposicién, ya que sin la cdmara secundaria tendriamos
que esperar unas 12 horas hasta que se volviera a hacer el vacio en toda la camara
principal. Y por otro lado, la calidad de la pelicula es mejor ya que conseguimos que
particulas no deseadas, como oxigeno y nitrégeno, entren en la camara. Por ello, es
fundamental abrir lo menos posible la camara principal. Solo se abre en el caso de
tener que reemplazar los target o por mantenimiento del sistema. Cada vez que se
abre la camara, todos los target se limpian mediante un pre-sputtering de al menos
30 minutos a baja temperatura.

3.1.3. Crecimiento de peliculas delgadas

La formacién de una pelicula delgada comienza cuando la materia en fase
vapor llega al substrato y se pueden diferenciar varias etapas. Al llegar, los atomos
pueden absorberse o desorberse. Ademas, si son suficientemente energéticos, se
pueden difundir. La formacién de un nucleo estable es el siguiente paso, al que le
sigue la expansion.

La energia de las particulas que llegan al substrato es decisiva para el proceso
de nucleacién y difusiéon, procesos que son esenciales para definir el mecanismo de
crecimiento de la pelicula delgada. Por ello se puede concluir que el crecimiento de
la pelicula delgada esta altamente influenciado por las condiciones de la deposicion.

La siguiente seccion sirve de breve introduccion a la evolucién estructural de
peliculas o laminas delgadas.

reflecticn deserpiion

Impingement '

diffusion

o r L] - b L]

i king 5,

substrate

Figura 71 Procesos atémicos durante la etapa inicial del crecimiento de peliculas delgadas

3.131. Adsorcion

Cuando un atomo o molécula en fase gaseosa se encuentra cerca del substrato,
en el rango de varias distancias interatomicas, éste empieza a sentir una atraccion
debido a la interaccion con la superficie del substrato. La particula que se acerca es
atraida a un pozo de potencial por la presencia del potencial superficial, y es
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absorbido por el substrato. Este proceso de absorcion se denomina adsorcién fisica o
fisisorcion. Si las particulas ganan suficiente energia, pueden ser retiradas o pueden
incrementar la interaccion con los atomos de la superficie mediando un enlace
quimico. La etapa en la que existe un enlace mas fuerte entre la particula y los
atomos de la superficie se llama quimisorcién, aunque no se va a tratar en esta
memoria. Estos procesos se han representado esquematicamente en la figura 71.

Si una particula que se acerca al substrato es enlazada con las fuerzas de Van
der Waals, se dice que estd en un estado de fisisorcién. La figura 72 muestra
esquematicamente la curva del potencial de energia de una particula en estado de
fisisorcion en funcién de su distancia a la superficie. La particula se ve atraida al pozo
de potencial a medida que la distancia disminuye. Cuando se aproxima a la
superficie, su potencial se reduce hasta que alcanza el punto de energia minima. Si
una particula se acerca aun mas a la superficie, entonces es repelida por un
incremento repentino de la energia potencial.

poteninal=negy

Figura 72 La curva de energia potencial para una particula en estado de fisisorcion en funcion de la
distancia a la superficie

3132 Difusion Superficial

Una vez que la particula ha sido adsorbida en la superficie sélida, dichas
particulas tienen suficiente energia para moverse sobre la superficie. Los atomos
adsorbidos saltan entre diferentes pozos de potencial, y este movimiento de saltos se
denomina difusion superficial. La difusion superficial es uno de los puntos
fundamentales en el crecimiento de peliculas delgadas debido al movimiento de los
atomos adsorbidos, por lo que pueden encontrarse entre ellos, o encontrar otros
sitios mas activos o sitios epitaxiales, que definen la estructura de la pelicula delgada.

La difusion superficial se puede ver como un caminar aleatorio en dos
dimensiones, durante el cual las particulas adsorbidas saltan de un pozo de potencial
de la superficie a otro.
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3.1.33. Nucleacion y crecimiento

Tras la acomodacién de los atomos desde el estado de vapor a la superficie
sélida, las particulas adsorbidas pueden difundirse a través de la superficie. Al
difundirse, se pueden encontrar con otras particulas absorbidas. La nucleacion de
peliculas delgadas comienza con la agrupacién de atomos aislados en el substrato.
Los atomos adsorbidos pueden formar parejas con otros atomos adbsorbidos o
adherirse a un grupo ya existente, con lo que pueden surgir y crecer “islas”.

Un modelo muy simple para la nucleacion homogénea desde un vapor
supersaturado se puede interpretar asumiendo un nucleo esférico de radio r
constituido por varios atomos. Para crear una nueva superficie, se requiere un
desembolso de energia de 4nr?y, donde y representa la energia superficial. Sin
embargo, debido a la formacién de una fase estable, el nicleo gana una energia de
4/3nr3AG,, donde AG, denota la energia libre de un nicleo por unidad de volumen.
La energia libre total viene dada por:

AG = 4ntr?y + gnr3AG,, 3.1

Esta energia ha sido representada en la siguiente figura, junto con el coste
energético (energia superficial) y la ganancia de energia (energia libre volumétrica)
para formar un nucleo. A partir del grafico se puede concluir que el nucleo inicial ha
de llegar a un tamafio critico r* para formar un nucleo estable, es decir, para que el
término del volumen sea capaz de vencer al término de la superficie. El radio critico
r* para el cual AG es maximo (AG*) se encuentra con d(AG)/dr =0,
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Una vez que las “islas” son suficientemente grandes para definir la
cristalografia, existen ciertas orientaciones cristalograficas que minimizan la energia
superficial y las energias de la interfaz. Dado que la tasa de nucleacién y la tasa de
crecimiento de las “islas” son mayores para los nucleos que cumplen con las
condiciones de energia minima, existe una nucleacion selectiva que es determinante
en la estructura final de la pelicula.
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3.1.34. Fusion de “islas”

En el momento en el que las islas alcancen cierto tamafio, empezaran a tocarse
entre ellas. Cuando dos “islas” entran en contacto, existe un fuerza impulsora para la
formacion de los bordes de grano a expensas de una eliminacion de las superficies
libres de las dos “islas”, es decir, que las “islas” se fusionaran y formaran una pelicula

continua.
Nucleacién
(al . Y
crecimiento
Fusién de
islas
{B) ot
Proceso de o o
espesamiento " ™ "
ra "y

Baja Tpgp Alta Tpgp

——

Recocido

(e (d)

Figura 73 Esquema resumen del proceso de absorcién por etapas

3.1.35. Proceso de espesamiento

Cuando una pelicula policristalina esta completamente fusionada y forma una
pelicula continua, el espesor de la pelicula se incremente por la deposicion. Durante
este proceso de espesamiento la estructura puede evolucionar de diferente forma,
dependiendo de las condiciones de deposicion y de la movilidad del sistema, es
decir, de la difusion de atomos en la superficie, en las fronteras de grano y en el
interior de los granos.

Los atomos que llegan a la superficie de la lamina pueden, por un lado, formar
un nuevo nucleo encima de los granos existentes, o por otro lado, pueden contribuir
al crecimiento epitaxial local, es decir, unirse a un grano ya formado. Sin embargo,
para metales depositados bajo condiciones de alta movilidad atomica, el crecimiento
da lugar a granos columnares.
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3.14. Fendmeno del auto-sombreado

Dado que es uno de los efectos que se ha visto en las muestras estudiadas, es
importante mencionarlo. El autosombreado es un fendmeno que se da en la
deposicion por pulverizacion catédica cuando una superficie crece orientada un
angulo oblicuo. Inicialmente los &tomos se depositan uniformemente en la superficie
del substrato. Pero a medida que procede la deposicién se forman nucleos
distribuidos regularmente, que aumentan su espesor y dan lugar a zonas sin
depositar. Esto hace que los siguientes &tomos que se depositen lo hagan encima de
dichos nucleos, ya que los espacios entre nucleos estan siendo sombreados por el
propio nucleo, como se ve en la ilustracion 74. Es espacio entre los nucleos es
funcion del angulo en el que los atomos llegan del cafién, asi como de la propia
difusion y de la propiedades cristalograficas del material depositado.

Regioén auto Direccién de
sombreada # los &tomos

Ntcleos

Substrato

Figura 74 Ilustracién del fenémeno del autosombreado
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3.2. Caracterizacion estructural

3.2.1. Cristales

En este proyecto la caracterizacion de las muestras se ha llevado a cabo por
medio de la técnica de difraccion de rayos X. En general esta técnica no se utiliza
para determinar la estructura cristalina, sino para investigar las posibles desviaciones
ocasionadas por los defectos o la tension, en comparacion con un cristal ideal.

En primer lugar se va a dar una visién de conjunto de los conceptos basicos
para describir un cristal ideal. Después se trataran las irregularidades y defectos en un
cristal real. Tras ello se introduciréa la teoria cinematica de la difraccion de rayos X.

3211 Cristales ideales
32111  Definicion

Un cristal ideal es un ordenamiento infinito y periédico de un elemento
estructural. El elemento estructural que consiste en un &tomo o grupo de atomos se
denomina base atémica. Un cristal se puede construir colocando repetidamente la
base en determinados sitios de la red, que constituyen la llamada red espacial. El
ordenamiento de los atomos es idéntico desde cualquier punto de la red espacial.
Los puntos reticulares se pueden alcanzar por la traslacion:

F = nlal + nzaz + ngag (33)

Donde todos los n; son nimeros enteros. Los vectores de la red d; tienen que
ser linealmente independientes.

- |
o
&
o
a
[+

5]

b r 1 L Th;-"r f hf =] i L] a
{a}T_, ) .f_’:._f (b) &  (c) & e 5 © o

Figura 75 (a) Red espacial con dos elecciones de celda unidad; (b) Base atomica; (c) Cristal bidimensional
resultante

La celda unidad que representa el minimo volumen posible se denomina celda
primitiva y se limita por los vectores primitivos de la red. El nUmero de atomos que
contiene la base asociada a la celda primitiva es el mas pequefio posible.
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32112  Indices de Miller

Cualquier plano que contenga puntos reticulares se llama plano reticular. En un
cristal ideal siempre existen un nimero infinito de planos reticulares paralelos. Tal y
como se vera posteriormente, es conveniente designar a un conjunto de planos
reticulares paralelos siguiendo el siguiente algoritmo:

1. Determinar los puntos de interseccidn a, b y ¢ de un plano reticular cualquiera con
los ejes coordenados, es decir, como multiplos de las longitudes de los vectores
reticulares d;.

2. Calcular los valores reciprocos: h" = 1/a, k"=1/b,l' = 1/c.

3. Multiplicar estos valores por el nimero entero m mas pequefio posible de manera
queseanenteros:h=m-h', k=m -k, l=m- 1l
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Figura 76 (a) Representacion de los ejes coordenados en una estructura cristalina. (b) Tres ejemplos de planos
y direcciones en una celda unidad, utilizando la notacion y los indices de Miller.

Estos tres numeros (hkl) se conocen como indices de Miller. Los valores
negativos se marcan con una barra sobre el indice. Si el plano reticular es paralelo a
uno de los ejes, el punto de interseccion esta en el infinito (), y por lo tanto el indice
correspondiente es igual a cero. Para indicar todos los planos reticulares paralelos,
los indices se contienen entre paréntesis (hkl). Para designar una familia de planos
cristalograficamente equivalentes, los indices de Miller se encierran entre llaves {hkl}.

Del mismo modo, las direcciones de la red se determinan por tres nimeros
enteros entre corchetes [uvw], donde u,v,w determinan los componentes enteros
mas pequefios de un vector R =ud+ vb+wé que apunta hacia la direccion
deseada.

En el caso de una estructura hexagonal compacta, existe una alternativa para
indicar puntos reticulares. Es comun utilizar un sistema de coordenadas con cuatro
gjes y cuatro indices enteros. Esto tiene en cuenta que hay tres ejes de simetria
equivalentes (d,, d,, ds) en el plano perpendicular al eje principal segun la direccién .
Los indices (hkil) se determinan analogamente al algoritmo presentado previamente.
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3. Técnicas experimentales

De este modo, la relacion:
i=—(h+k) (3.4)
es valida debido a que los vectores d,,d, d; no son linealmente
independientes sino que d; = —(d; + d,). Es uso de estos cuatro indices tiene la

ventaja de que las direcciones y planos cristalograficamente equivalentes se obtienen
por una simple permutacion ciclica de los indices.
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Figura 77 Vectores d, d, y € en una estructura hexagonal compacta y con alto empaquetamiento
atémico. La celda unidad estad limitada por los vectores d, d, y ¢, y en ella caben 6 dtomos.

3.2.1.2. Cristales reales

En los cristales reales el requerimiento de minimizar la energia libre provoca
desviaciones respecto a una estructura de un cristal ideal. Pequefias concentraciones
de defectos puede influencias drasticamente las propiedades de los cristales, por lo
gue es importante investigar la naturaleza y la densidad de estos defectos. Para este
proposito, la difraccién de rayos X (XRD) es el método idoneo puesto que no dafia la
muestra, es un ensayo no destructivo y no es necesaria una preparacion muy
compleja de la muestra.

En este proyecto se han estudiado peliculas delgadas heteroepitaxiales, es
decir, que el substrato y la capa epitaxial son de materiales diferentes con parametros
de red diferentes y quizads con una simetria cristalina diferente. Para cuantificar la
diferencia en el parametro de red, se define el desacoplamiento o discordancia de

reticula:
relajada
Aa Asubstrato — afilm (3.5)
a Asubstrato

donde agypserato Y a;fllrfl’ada se refieren a los respectivos parametros de red en

el plano paralelo a la interfaz. Para desacoplamientos pequefios, la capa epitaxial
puede crecer pseudomoérficamente, es decir, adaptando su parametro de red del
plano al del substrato, con lo que acumula una tension biaxial.
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Figura 78 (a) Celdas unitarias del substrato y la capa en estado estable y relajado. Representacion
esquemadtica de una pelicula (b) pseudomoérfica, (c) parcialmente relajada, y (d) totalmente relajada.

Cuando el espesor de la pelicula excede un valor critico, la energia de la
tension se libera, formando efectos unidimensionales, llamados dislocaciones, que
son perpendiculares a la interfaz. En las inmediaciones de la dislocacion la red
cristalina se encuentra distorsionada y se acumula la deformacién, que va decayendo
a medida que nos alejamos de la dislocacion. Si se realiza un circuito de 360° entorno
a la dislocacion, no se llega al mismo punto de partida. La diferencia entre el punto
de partida y el de llegada define el vector de Burgers b. En general, se pueden
distinguir dos tipos de dislocaciones. Por un lado estan las dislocaciones helicoidales
o dislocaciones tornillo, donde el vector de Burgers se orienta segun la dislocacién. Y
por otro lado estan las dislocaciones de borde, donde el vector de Burgers es
perpendicular a la dislocacidn. Las dislocaciones tienen la tendencia de ordenarse por
si solas para encontrar la configuracion mas estable.
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Figura 79 (a) Dislocacién helicoidal, con el vector de Burgers b paralelo a la dislocacién. (b) Dislocacién de
borde con el vector de Burgers b perpendicular a la dislocacién. Nétese que en ambos casos se ha
representado el circuito de 360° que se realiza para el calculo del vector de Burgers b
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3. Técnicas experimentales

Por lo tanto, la formacién de dislocaciones (a través de la cual se libera la
tensién) comienza desde el principio del crecimiento de la pelicula. Esto da como
resultado un modo de crecimiento columnar, donde la mayoria de las dislocaciones
son perpendiculares a la interfaz y hay pocas dislocaciones paralelas al plano de la
interfaz. También cabe sefalar que las cristalitas se encuentran a menudo inclinadas
respecto a la posicion perpendicular a la muestra.
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(a) ‘substrate (b)

Figura 80 (a) Vista esquemdtica de una pelicula delgada epitaxial en la que se muestra la inclinacion de
las cristalitas o granos (b) Vista superior

3.2.2. Difractometria y reflectividad con rayos X

Las técnicas de difraccion de rayos X consisten en exponer un material a ondas
de rayos X de manera que si el material tiene una estructura cristalina, es decir, si esta
compuesto por atomos regularmente espaciados, las ondas de rayos X dispersadas
en estos atomos producirdn interferencias constructivas o destructivas en
determinadas direcciones espaciales, lo que producira un patrén de difraccion.

El patron de difraccion es caracteristico para la estructura cristalina del material.
Por lo tanto, esto permite la caracterizacién e identificacion de la red atdmica de los
materiales, de una forma no destructiva.

Muestra

20/

(

Detector

2
¢

Figura 81 Esquema de los principales componentes y dngulos en el experimento de difraccién de rayos X.

fuente de Rayos X

En esta seccion se discute la teoria de la difraccién de rayos X, que se puede
enfocar de dos maneras distintas. Segun la teoria dindmica, hay que resolver las
ecuaciones de Maxwell para un medio con una funcion dieléctrica perioddica y
compleja, lo cual es laborioso y complejo. La alternativa, perfectamente valida, es
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3.2 Caracterizacion estructural

tratar la difraccién en los cristales reales como una estructura de mosaico segun la
teoria cinemdtica. La teoria dinamica solo se utiliza en la difraccion de los cristales
ideales. Dado que las muestras analizadas en este trabajo presentan una estructura
de mosaico, se restringe la explicacion a la teoria cinematica de la difraccién de rayos
X.

32.2.1. Tedrica cinemética

La interaccidn entre una onda electromagnética y un atomo se puede describir
con un modelo de oscilacién. Para grandes distancias R entre la fuente de rayos X y
la muestra, la onda incidente se puede aproximar como una onda plana cuyo campo
eléctrico E;,viene dado por:

Ein = Eo - exp(i(Kip - (ﬁ +7) — wot)) (3.6)

La onda incidente induce oscilaciones armonicas en las capas electrénicas de
un atomo en el punto P y por lo tanto provoca la emisién de una onda
electromagnética esférica. Este proceso se conoce como dispersion de Thomson.

Figura 82 Representacion esquemdtica del proceso de dispersion. El punto D marca la posicion del detector
para el cual la hipétesis R” > 7 es valida

Dado que este es un proceso elastico, la onda dispersada muestra la misma
frecuencia y la misma norma que el vector de onda de la onda incidente:

i - - 21
|kin| = |k0ut| = |k| =7 (3.7)

donde 1 es la longitud de onda de los rayos X. La amplitud de la onda

dispersada es:

exp(iﬁout“—é, - FD (38)
R =7

Eour = f E -
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3. Técnicas experimentales

donde f representa la amplitud de dispersién, que depende en el tipo de
4tomo y en la frecuencia de la onda incidente. En el caso de que R’ > #, la onda
dispersada se puede aproxima a una onda plana e insertando la ecuacién en la se
puede reescribir:

Evue = fEo - xp (i(Rin - (R +7) — wot) ) exp(ifgy R - 22 owT) -
Ey’ N N (3.9)
= f?exp(i (kin - kout)f))

siendo Ey"=E, exp (i(l_c)inﬁ + I_c)outf’)) exp(—iwgt)

La expresion deducida es valida para la dispersién de un solo atomo. Ahora se
plantea la dispersion de rayos X para un cristal. Es razonable despreciar los procesos
de dispersion mudltiple en la interacciéon entre los rayos X y los solidos. En
consecuencia la amplitud de dispersion es proporcional a la densidad de electrones
n(#) del cristal. Si B> 7 entonces todos los vectores de onda Eout son paralelos
independientemente de la posicion del atomo de dispersion. La amplitud de
dispersién se obtiene de la integral para todo el volumen del cristal:

E,’ - N Ey’
E,yur R—Of n(#) exp (i(kin — Kour)7) dV =R—O,f n(@) exp (=igr)av (3.10)
%4 Vv

donde ¢ se define como el vector de dispersion: g = Eout - ’:m

Realizando experimentos de difraccion no se puede detectar la amplitud de
dispersion, sino que lo que se puede detectar es la intensidad I de la onda
dispersada:

|Eo|?
R2

1o B\ [ 0@ exp (—iG7) av|” (3.11)

3222, Red cristalina reciproca

Hasta este punto no se ha hecho uso de la periodicidad del cristal. En una
estructura cristalina la densidad de electrones n(#) es invariante ante translaciones
que constituyan una combinacién lineal de los vectores T = ud, + vd, + wds, con
u, v,w enteros y d; los vectores reticulares primitivos. Entonces se cumple que:

n(# +T) =n@@) (3.12)

Las funciones periddicas que satisfacen esta ecuacidon se pueden desarrollar en
una serie de Fourier. En un espacio tridimensional, la expansion de Fourier se define:

n(#) = Z ng exp(i G 7)
G (3.13)

Para satisfacer la ecuacion de periodicidad, se tiene que cumplir:

exp(i G 7) =1 vT (3.14)
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3.2 Caracterizacion estructural

Lo que supone que
GT=2nn VT An€eZ (3.15)

Se pueden construir vectores que satisfagan esta Ultima ecuacion:

G= hBl + kEz + 153 siendo h, k,l enteros (3.16)
7 d, x ds - dyxd, | p _ dyxd, |
bl =27 dq-(dy x dz) ’ b 51'(52 xdsz) ' b3 =27 dq(dy x dz) ’ (3.17)

Los vectores b; y sus combinaciones lineales se conocen como vectores de la
red reciproca, puesto que su dimensién es m™ y su longitud es inversamente
proporcional a la longitud de los vectores reticulares reales. Con ellos se forma la red
reciproca. En cada estructura cristalina existen dos redes asociadas, llamadas red
espacial en el espacio real y su red reciproca en el espacio de Fourier. La red
reciproca muestra la misma simetria que la red espacial real, y si se rota o se traslada
la red real también lo hace la red reciproca. Dado que estas dos redes estan
relacionadas por las tres ecuaciones, la propiedades de la red cristalina real se
pueden obtener facilmente si se determinan primero las propiedades de la red

reciproca.
______ NORNE | jytes =% ?._ﬁ_ﬂ Iy ﬁ,ﬁ# .
(Rl 9K d
.i_',lu_.n_r'j.__{'g-\_..-\.u:a_Lﬁ_g.
"yl Sind

Figura 83 (a) Representacién del vector de onda incidente, reflejado y del vector de dispersién y su relacion
angular. (b) llustracion de la Ley de Bragg

Cabe sefalar que existe un importante relacion entre los planos reticulares de
la estructura cristalina y los vectores reticulares del espacio reciproco. El vector del
espacio reciproco Gyy; = hby + kb, + lb3, es perpendicular a los planos con indices

de Miller (hkl) y la distancia dp;,; entre dos planos adyacentes definida por:
2
dhkl = (318)
|Ghr]

En el caso de una red cubica con parametro de red a:

a
dppy = —=—/——= 3.19
S CE e G19
En el caso de una red hexagonal con parametros dered a y c:
a
dprr = (3.20)

\/g(hz + k2 + hk) + (9)°12
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3. Técnicas experimentales

3.2.23. Ecuacion de Bragg

Ahora se muestra una interpretacion mas clara del proceso de difraccién. Si se
tiene en cuenta la condicion de Laue (G = G), y que G =n Gy la ecuacidon 3.18 se
convierte en:

2
I

2mn

3

(3.21)

dpr =

| g 2
251n9/1

QU

Donde 26 representa el angulo entre la onda incidente y la onda dispersada, y
n representa el orden de la difraccion. Si reordenamos este resultado, se obtiene la
famosa ecuacion de Bragg:

2 dhkl sinf = nAi (322)

Con la ecuacidon de Bragg se interpreta que los planos (hkl) reflejan
parcialmente la onda incidente. La condicién de difraccién impone que la diferencia
entre los caminos de las ondas reflejadas por dos planos reticulares adyacentes tiene
que ser un multiplo de la longitud de onda A.

La razdn de utilizar rayos X para el andlisis de las distancias interatomica y no
otro tipo de onda electromagnética, es que su longitud de onda (aproximadamente
0.5-2.5 &) es similar a las distancias interatémicas en los sélidos.

3.2.24. Esfera de Ewald

En el apartado previo se obtenido una vision mas profunda del proceso de
difraccion al interpretarlo de una manera mas intuitiva. La ecuacion de Bragg
relaciona toda reflexién de rayos X con un grupo de planos reticulares paralelos (hkl).
La condicién de Laue, sin embargo, asigna a cada reflexién de rayos X un punto en la
red reciproca, por lo que es conveniente asignar cada reflexion con los indices de sus
puntos del espacio reciproco HKL.

De acuerdo a la ecuacion de q, y a la figura 83(a), la longitud maxima del vector
de dispersiéon g4, €n el caso de 6 = 90° es:

AQmax = 2|E| = 471-[ (3.23)
Cuando el vector de dispersion es igual al vector de la red reciproca, se observa
una reflexion de rayos X. Como consecuencia, todas las reflexiones que son
accesibles para una longitud de onda A en un experimento de difraccion estan

. . . 4r
situadas en una semiesfera de radio -
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3.2 Caracterizacion estructural

™

Figura 84 Esfera de Ewald

En la parte inferior de la figura 84 se han representado los planos de la red
cristalina que producen la dispersién de los rayos X incidentes, de acuerdo con la
interpretacion de la ley de Bragg. w designa el angulo entre la superficie del cristal y
el haz de rayos X incidente y 7 =Q — w es el angulo de desplazamiento entre la
superficie del cristal y los planos de dispersion. El vector de dispersion se puede
descomponer en sus componentes paralela y perpendicular a la superficie del cristal,
expresados en funcion de w y 26:

q = 27” [cos(20 — w) — cos(w)] (3.24)
q, = 27” [sin(26 — w) — sin(w)] (3.25)
3.2.2.5. Factor de estructura

En la figura 84 se han incluido, a modo de ejemplo ilustrativo, las reflexiones
00L con L impares se han representados con un circulo blanco, dado que estas
reflexiones estan prohibidas, es decir, que no se observa intensidad de dispersion.
Para comprender este hecho, se debe de tener en cuenta también la base del cristal
que se esté considerando.

El factor de estructura nos indica si una orientacion determinada puede ser

vista por la técnica de difraccidon de rayos X, y se define por:

SykL = Zf“(Gq) exp(—Zni(hua + kv, + lwa)) (3.26)

Si se particulariza esta expresion para las reflexiones 00L, se obtiene que

# 0solespar

Soor {= 0 sil es impar
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3. Técnicas experimentales

3.2.2.6. Geometrias de dispersion

Por medio de la técnica de difraccién de rayos X, se pueden investigar los
defectos respecto una estructura cristalina perfecta. Para ello se miden la posicion y
anchura de las reflexiones de rayos X, registrando la intensidad reflejada mientras se
rota la muestra en torno a un angulo de Euler, o mientras se cambia la posicion del
detector. Debido a estos movimientos, cambia la longitud y la direccién del vector de
dispersion, con lo que conseguimos ver diferentes orientaciones cristalograficas.

La siguiente figura (85) aclara la notacion de los angulos que se detallan a
continuacion:
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Figura 85 Representacién de los vectores de incidencia, difraccion y dispersion y sus dngulos en la
difraccion de rayos X.

w (omega) : angulo formado por el rayo incidente y la superficie de la
muestra.

e 20 (dos theta) : angulo formado por los rayos incidente y difractado.

e @ (phi) : rotacion azimutal en torno a la normal a la muestra.

e U (psi) : inclinacion de la muestra alrededor del eje formado por la
interseccion del plano de difraccion y de la superficie de la muestra.

32261  Reflectividad de rayos X- Escaner w — 20

Para calibrar el espesor de las peliculas delgadas, se han realizado las ya
mencionadas mediciones de reflectividad de rayos X. Por medio de esta técnica, se
miden los patrones de interferencias que se generan entre las ondas reflejadas por
encima y por debajo de la interfaz de la pelicula delgada. Analogamente a la
ecuacion de Bragg, pueden aparecer patrones de intensidad constructiva o
destructiva, que se conocen como los flecos de Kiessig, a partir de los cuales se
puede extraer el espesor de la capa.

Concretamente, se utiliza esta formula para calcular el espesor de la muestra:

A

Af = % (3.27)
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3.2 Caracterizacion estructural

Siendo A@ el angulo entre flecos, A la longitud de onda de los rayos X y t el
espesor de la muestra dada.

El angulo critico 8, nos da una idea de la densidad del material. A mayor
angulo critico, mayor densidad.

Por medio de esta medicidn solo se varia el médulo del vector de dispersion al
rotar la muestra en torno al eje w y simultaneamente rotando el detector con el
doble de la velocidad angular. La direccion a la que apunta el vector de dispersién no
varia. El angulo del haz de rayos X incidente y el angulo del detector se escanean
entorno a angulos de incidencia rasantes y se mueven simétricamente. Es decir,
w = 0. El barrido en este caso es en la direccion q;.

Cuando los rayos X irradian la muestra con angulos muy bajos hay reflexion
total de rayos X sobre la superficie de la muestra. Si el angulo de incidencia aumenta
gradualmente mas allad de un cierto angulo llamado angulo critico, que depende del
material, los rayos X se reflejan sobre las capas de la muestra y dan lugar a las franjas
de interferencia. La periodicidad de las franjas es proporcional al espesor de la
pelicula, la intensidad es proporcional a la rugosidad de la pelicula y la amplitud de
las franjas es proporcional a la densidad de las capas superior e inferior.

Escaner w — 20 habitual Escaner 26 con angulo
incidencia pequefio

%

=
L3 A ;_E‘/?
\ / Profundidad: \\
1 Variable fme=— | () pequefio
d "
.. _,_,.-d"'" y fijo

Figura 86 Comparacién entre las dos mediciones principales con la técnica de difraccion de rayos X.

32262  Cristalinidad de las muestras- Escaner 26

Cuando wy® son iguales, la distancia d denota el espacio entre planos
paralelos que son perpendiculares a la superficie de la muestra. Esta medicién se
conoce como la medicion de difraccion 6 —26. En este proyecto se ha utilizado
primordialmente esta medicion para caracterizar la calidad cristalografica de las
peliculas delgadas.

Por lo tanto, recogiendo la intensidad en el detector como funcién del angulo
26, se puede obtener un espectro de intensidad. En este espectro los picos informan
de la posicion angular donde ocurre la interferencia constructiva y por tanto también
indican la distancia entre planos perpendiculares al vector de dispersion.
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3. Técnicas experimentales

Mediante el escaner w — 26 se puede comparar el espectro de difraccion

obtenido con una base de datos que contiene el espectro de difraccion para

diferentes estructuras cristalinas, con lo que se puede identificar el orden cristalino de

la muestra. Utilizando esta base de datos, a cada pico de difraccién se puede asociar

con un indice de Miller.

No accesible
(26 < w)

Escaner

Mapeado del o — 20

espacio reciproco

Escaner o

No accesible

Figura 87 Representacién de los barridos que hace cada escdner sobre la esfera de Ewald..

De un patron o espectro de intensidad se puede obtener mucha informacion:

De la posicion del pico de intensidad, podemos identificar a que material
pertenece esa difraccion, su estructura cristalografica, y el parametro de red
de la estructura.

De la anchura del pico, podemos calcular el tamafio de grano de dicha
estructura, asi como la deformaciéon que presenta y sus defectos.

Concretamente, para calcular el tamafo de grano se utiliza la ley de Scherrer:

KA

donde T representa el tamafio medio de los granos, K es un factor de forma
adimensional (normalmente 0.9), 4 es la longitud de onda de los rayos X, 8 es
la anchura del pico a la mitad de la intensidad maxima (FWHM, en rad) y 8 es
el angulo de Bragg.

De la forma de la cola del pico se pueden obtener los defectos puntuales.

Del area del pico se puede extraer cual es la orientacion preferencial en el
cristal y de la intensidad de fondo se puede saber el porcentaje de contenido
amorfo en la muestra cristalina. Concretamente, se puede definir la
cristalinidad como:

] o Y Area Picos _ ] o
Cristalinidad = ————; Contenido Amorfo = 1 — Cristalinidad
Area Total
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3.2 Caracterizacion estructural

También se puede conocer el estado tensional. Si existe un desplazamiento del
pico respecto a su posicion en un estado sin tension, se puede afirmar que dicha
muestra esta sometida a tensién uniforme, o macrotension, que puede ser tractiva o
compresiva. Si lo que existe en un cambio en la anchura del pico, se puede concluir
que la muestra tiene un estado de microtension, y que la red cristalina esta
distorsionada por dislocaciones, vacantes o efectos térmicos.

Ll

Sin tension

o s e

Tension uniforme

T o L

Tension no uniforme

Figura 88 Representacion de los posibles casos en el andlisis de cristalinidad

Para realizar un analisis mas detallado de la calidad cristalografica de las
muestras fabricadas, se han llevado a cabo mediciones de curva oscilante y mapeado
del espacio reciproco.

32263  Escanerw — Curva oscilante

En este caso se rota la muestra en torno al eje w, que representa la variacion
del vector de dispersion en una trayectoria circular desde el origen. La representaciéon
grafica de la intensidad de rayos X dispersados como funcién del angulo w se
denomina habitualmente curva oscilante.

Una medicién de curva oscilante se realiza fijando el detector en un angulo 26
determinado, que es donde se espera que aparezca el pico de difraccion de Bragg,
mientras que se va escaneando el angulo del haz incidente (w) entorno a 6. De la
anchura del pico de difraccién obtenido de la curva oscilante, se puede determinar la
extension de los granos cristalinos a lo largo del espesor de la muestra.
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32264  Mapeado del espacio reciproco

En este escaner se realiza un mapeado de una regién bidimensional del espacio
reciproco. Dicho mapeado se obtiene de combinar el modo del escaner w — 26 con
el modo del escaner w: Para un cierto angulo de dispersion, se realiza un escaner w.
Luego se utiliza el modo del escaner w — 26 para cambiar la longitud del vector de
dispersion una cierta cantidad &q. Este proceso se repite volviendo a realizar el
mismo escaner w.

Este escaner no estaba planteado hacerlo en un principio, y el sistema de rayos
X del laboratorio no estaba perfectamente preparado para ello. No obstante, se
modificaron varios parametros de la maquina para hacerlo posible.

32265  FEscaner

Para poder estimar la desalineacion de la orientacion azimutal, es necesario
llevar a cabo escaneres ¢ (phi) . En esta medicion, w y 6 se mantienen constantes
mientras la muestra se rota entorno al eje . Si se barre el angulo ¢ 360°, se puede
establecer la relacién epitaxial entre el substrato y la capa.

Figura 89 Representacion de los dngulos relevantes en la difraccion de rayos X

De la misma manera, se puede realizar este escaner variando el angulo y (psi).

94



3.2 Caracterizacion estructural

3.2.2.7.  Configuracion experimental

Para caracterizar la cristalinidad y espesor de las peliculas delgadas, fabricadas
por medio de la deposicion por pulverizacion catddica, se ha utilizado un sistema
comercial de difracciéon de rayos X de la compafia PANalytical (Difractometro de
rayos X X'Pert Pro PANalytical). Este sistema se equipa con un goniémetro w — 26
muy preciso, con una precision angular de 0.00001°.

Figura 90 Fotogrdfia del sistema de rayos X y sus componentes importantes.

La radiacion Kg se elimina de rayo incidente por medio de un monocromador
hibrido, que actta de colimador sobre el rayo incidente y permite realizar mediciones
de alta resolucién. El detector de rayos X utiliza la tecnologia PIXcel, que es un
detector de estado sélido que comprende 65.000 pixels y es generalmente mas
eficiente que los detectores tradicionales.
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Figura 91 Ilustracién detallada de los componentes del sistema de rayos X.
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3. Técnicas experimentales

Se incluye a continuacién una tabla que resume los componentes utilizados
para cada analisis, con sus nombres comerciales en inglés:

Portamuestras

Opticas del haz incidente

Opticas del haz difractado

Médulo PreFIX: Espejo Parabdlico
(Monocromador hibrido para

espesores>200nm) Modulo PreFIX: Parallel Plate
Analisis de Open Eulerian Divergence Slit: 1/32° Collimator 0.27
espesor Crandle (OEC) - . .
Mask: 2 mm o 4 mm dependiendo del Receiving Slit: Parg:::l Plate Collimator
tamafio de la muestra
Soiler Slit: 0.02 rad o 0.04 rad
Médulo PreFIX: Monocromador hibrido Modulo PrgFIX: Parallel Plate
Collimator 0.27
Anélisis de Open Eulerian Divergence Slit: 1/2° . . .
cristalinidad Crandle (OEC) Receiving Slit: Parallel Plate Collimator

Mask: 2 mm o 4 mm dependiendo del
tamano de la muestra

Slit (solo para calibrar)

Tabla 2 Componentes utilizados en cada andlisis de rayos X

Un tubo de rayos X consiste basicamente en una envoltura aislada que
contiene un anodo, un catodo (que es el filamento), un cilindro de enfoque y la
ventana de salida. Cuando pasa corriente a través del filamento de tungsteno se
emiten, térmicamente, electrones. Estos electrones son acelerados hacia el anodo
donde causan la emision de rayos X. El espectro de la emision de rayos X es una
superposicion de una banda ancha de radiacion continua, también llamada radiacion
blanca, y de lineas discretas propias del material del anodo. Estos rayos X abandonan
el tubo a través de una pequeia ventana de berilio. Se trata de un proceso muy
ineficiente. Solo el 1% de la energia aplicada se convierte en rayos X, por lo que es
necesario refrigerar el anodo.

La longitud de onda de la radiacion de rayos X depende del material del anodo.
En nuestra maquina, el material utilizado para crear los rayos X es el cobre (Cu), de
manera que todas las mediciones que aqui se presentan se han hecho con una
radiacién Cu K, (A = 0.154 nm).

Resto de componentes:

- Atenuadores: Un atenuador reduce la intensidad de los rayos X por un factor
especifico. Se utilizan cuando la intensidad de los rayos X que llegan al
detector excede un nimero maximo de unidades.

- Rendijas de divergencia: Este elemento se coloca en la trayectoria del haz
incidente para controlar su divergencia ecuatorial, y por tanto, controlar la
longitud de la muestra que va a ser irradiada por los rayos X.

- Mascaras: Las mascaras se introducen en la trayectoria del haz incidente para
controlar su anchura axial
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3.2 Caracterizacion estructural

Soiler Slit: Se trata de un conjunto de placas paralelas que se introducen tanto
en el haz incidente como en el difractado, y que controlan la divergencia axial
del haz de rayos X. Sirven para mejorar la forma del pico y la resolucion en los
escaneres tipo 26.

Parallel Plate Collimator: consiste en un conjunto de placas paralelas que
definen el angulo de aceptacion que ve el detector.

Monocromador Hibrido: es capaz de convertir un haz de rayos X divergente
en un haz paralelo con radiacién K, casi pura. Esta formado por un espejo
parabdlico de rayos X y un cristal especial de germanio.

El detector de rayos X es el Ultimo elemento en la trayectoria del haz. Se
utiliza para medir el nimero de fotones, es decir, la intensidad del rayo
difractado para una posicién determinada 26 del goniometro.
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3. Técnicas experimentales

3.3. Caracterizaciéon magneto-optica: Generalized
Magneto-optical Ellipsometry (GME)

Para la caracterizacion magneto-6ptica completa de una muestra es necesario
determinar al menos cuatro constantes del material. Estas cuatro constantes se
escriben normalmente como dos niumeros complejos. Por un lado se encuentra el
indice de refraccion complejo:

N=n+ik (3.29)
Y por otro lado se la constante compleja de acoplamiento magneto-optica:
Q=0,+i0Q (3.30)

Generalmente estas constantes se determinan en dos experimentos separados.
Primero se obtienen las constantes n y k por medio de la elipsometria. Y luego, por
medio de otro experimento se determinan la rotacién inducida ¢, y la elipticidad €,
para una orientacion de la magnetizacién dada. Estas mediciones, en combinacion
con la teoria magnética de la reflexion, permiten la determinacion de la constante de
acoplamiento magneto-éptica Q.

El procedimiento convencional tiene la desventaja de que utiliza dos
experimentos que hacen basicamente lo mismo, es decir, medir los cambios en la
polarizacion de la luz tras una reflexion. Por medio del GME, se puede extraer toda la
informacion en un solo experimento.

Tal y como se ha explicado en el apartado 2.2.3, segun la teoria
electromagnética, la reflexiéon en una superficie plana se puede describir por medio
de una matriz 2x2 de coeficientes complejos, la matriz de Jones [R]. En un
experimento de reflexion simple solo se pueden determinar tres de los cuatro
numeros complejos. Sin embargo, conociendo estas tres constantes, que constituyen
la matriz de reflexion reducida [R], es suficiente para caracterizar magneto-
Opticamente el material, es decir, para conocer N y Q. Ademas, se puede utilizar la
matriz [R] para determinar la orientacidén magnética, porque las tres componentes de
la magnetizacion tienen un efecto diferente en los coeficientes de reflexion. Por lo
tanto, este método de medir la matriz de reflexion reducida [R] para un sistema
magneto-optico, que se denomina “Generalized Magneto-optical Ellipsometry”,
permite una caracterizacion magneto-6ptica completa. Ademas tiene la ventaja de
gue no es necesario conocer a priori la orientacion de la magnetizacion, como si que
ocurre en otras técnicas.
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3.3 Caracterizacion magneto-optica: Generalized Magneto-optical Ellipsometry (GME)

3.3.1. Configuracion experimental

Para la determinacién de [R] es necesario medir la polarizacion de la luz
reflejada para al menos tres polarizaciones incidentes diferentes. Esto se puede
conseguir facilmente con dos polarizadores giratorios, uno para el haz de luz
incidente y otro para el haz de luz reflejado. En la figura 92 se incluye una ilustracién
de la configuracion experimental utilizada en este proyecto. La luz proviene de una
laser (A = 635 nm) con un angulo de incidencia de 45°. El haz de luz incidente pasa a
través de un polarizador Glan-Taylor (P1) y es reflejado en la muestra (S). Tras pasar
por el segundo polarizador giratorio (P2), la luz reflejada es detectada por un
fotodiodo (D). La muestra ferromagnética (S) se coloca en el hueco de un iman
permanente toroidal. La muestra se fija por medio de un tubo absorbedor que tiene
un pequefo motor acoplado, que nos permite poder girar la muestra y con ello variar
el angulo relativo entre el campo magnético aplicado y eje facil de magnetizacion del

cobalto.

Position dependent

measurements

Magnets

Detector

P2
Retarder

Detector

Retarder

Figura 92 Representacion esquemdtica del experimento GME. (a) En el caso de muestras individuales y (b) en
el caso de muestras alargadas, que se mueven con el motor lineal controlado por Labview

3.3.2. Formalismo de Jones: Matriz de Reflexion

El vector de campo eléctrico en el detector, [Ep], se puede determinar con el
calculo de Jones como:

[Ep] = [P2] - [R] - [P1] - [E] (3.31)

siendo [E.] el vector de luz polarizada creada por el laser, y [P1] y [P2] las
matrices de Jones para dos polarizadores lineales P1 y P2. La intensidad de la luz I en
el detector D viene dada por:

I'=[Ep]-[Epl" 332
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3. Técnicas experimentales

[P1] y [P2] se definen como:

cos?(p) sin(¢) cos(¢) (3.33)
sin(¢) cos(¢) sin?(¢)

donde ¢ es el angulo entre el eje de polarizacion y la orientacion de
polarizacion s. La matriz de reflexion [R] de un material magnetizado en el plano,
incluyendo los términos de segundo orden en Q, se puede escribir como:

O A R AR R 539

—

donde 7; y 1, son los coeficientes de reflexion no magnética, y @ y B son los
elementos de la reflexion inducida magnéticamente. En una aproximacion lineal, a y
B cambian de signo al invertir la magnetizacién del material. Teniendo en cuenta esta
hipétesis, el cambio de intensidad fraccional en el detector debido a la inversion de la
magnetizacién, §1/1, se expresa como:

ﬂ=4&ﬁ+&ﬁ+&ﬁ+&ﬁ (3.35)
I f3 + Bsfs + 2Bsfy
siendo
f1(@1, 92) = sin?(¢,) sin(¢,) cos(@,) — sin?(@,) sin(@,) cos(@;); (3.36)
f2(@1,92) = cos®(@,) sin(@,) cos(p,) — cos?(py) sin(@,) cos(p,);  (3.37)
f3(01,92) = sin®(py) sin?(p2) ; (3.38)
fa(@1,92) = sin(¢,) cos(@y) sin(p,) cos(¢2) ; (3.39)
f5 (@1, 92) = cos? (1) cos?(p2) ; (3.40)
y
By = Re(@); B, = Re(7; &"); (3.41)
B; =Re(f); B, =Re(fB*); (3.42)
Bs = |75|%  Be = Re(); (3-43)

Los parametros B; se determinan experimentalmente midiendo &1/1 para varios
angulos ¢, y ¢, y analizando esos datos segun la ecuacion 3.33. Conociendo estos
valores B; se pueden determinar los coeficientes de reflexiéon 7, &, f, que a su vez
determinan las constantes Opticas y magneto-épticas N y Q y también el angulo de
magnetizacion en el plano.

Concretamente, para el calculo del vector de magnetizacion, se miden ciclos de
histéresis para varios angulos ¢, y ¢, y a partir de esos ciclos de histéresis se calculan
el cambio de intensidad de la luz 61/1 en funcion de ¢, y ¢, y el campo aplicado H.

81 _ (IH)-1(-H))

1 S(1E)+I1(-H)) (3.44)
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3.3 Caracterizacion magneto-optica: Generalized Magneto-optical Ellipsometry (GME)

I(H)

[L(H)-1(—H)])/2

Intensida

I(-H)

2000 -1000 O 1000 2000
Campo Magnético
(Ce)

Figura 93 Representacién de un ciclo de histéresis para una configuracién de los polarizadores ¢, =
—20°, ¢, = 108°. Se aprecia la magnitud 81 y las intensidades 1(H) y I(—H)

Tal y como se ilustra en la figura 94, estos datos 61/1(¢4, ¢,) forman mapas de
colores, donde cada eje hace referencia a las orientaciones angulares de los
polarizadores P1 y P2. Se puede también apreciar que la sefial GME cambia
bruscamente con el campo magnético aplicado, ya que este campo magnético
induce cambios en el estado de magnetizacién de la muestra.

Medicién Ajuste S/

L2 oy 1

1050 W Oe{f T L Ri=0.996 -
: \ H = 2000 O¢ \“ _ 0.05
80 - " {0

i -‘I'.I I ..-'-_:_ [ %' ='.';-._.: 005

¢ (deg.)

'.l'.

30 15 0 15 30 30 15 0 15 30
¥4 (deg.) i (deg.)

Figura 94 Grdficas del cambio de la intensidad de la luz para un campo magnético H determinado (H=2000
Oe), en funcidn de los dngulos de polarizacién de los polarizadores. A la izquierda se aprecia el resultado
experimental y a la derecha la misma grdfica tras realizar el ajuste. Se comprueba como la similitud entre

ambas grdficas es muy alta.

Para el analisis de los datos, se ajusta cada mapa GME (cada uno
correspondiente a un campo magnético concreto) con el modelo que se ha descrito
anteriormente. Es decir, primero se determinan los factores B;, que son las variables
independientes del modelo. Con estos factores conocidos se deduce el tensor
dieléctrico de la capa que se esta investigando, cobalto en nuestro caso. Para este
segundo paso se utiliza la teoria de las multicapas magnéticas de Visnovsky, con las
constantes Opticas del substrato y el espesor de la capa conocidas.
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3. Técnicas experimentales

En el caso de una magnetizacién en el plano, que es el caso del cobalto HCP, se
pueden distinguir los efectos de magnetizacion longitudinal, transversal y efectos
oOpticos.

Efecto Longitudinal

6 Y 4
Efecto Transversal [R] =m, 1 TI = @ 1f-3|_5 4

Efectos 6pticos

A continuacién se muestran varios mapas &81/I(¢p4,¢@,) para diferentes
intensidades de campos magnéticos en una muestra de cobalto. Se representa
claramente la sensibilidad de los resultados del GME con la orientacion de la
magnetizacion. Este hecho se aprecia mas claramente porque el angulo entre el
campo aplicado y el eje facil de magnetizacion era alto, en torno a g = 75°. En estos
mapas el efecto longitudinal Kerr y el efecto transversal Kerr estan sobrepuestos. A
medida que se cambia el campo aplicado cambia el patrén de los mapas. Para
campos aplicados altos, como el de la figura 94, domina el efecto longitudinal y el
mapa muestra dos I6bulos de signo opuesto. El punto en el cual cambia el signo
corresponde con la configuracion cruzada de los polarizadores, es decir, ¢, =
90°y ¢, = 0°. A medida que disminuye y cambia de signo la intensidad del campo
magnético aplicado, la magnetizacion gira. Es entonces cuando el efecto transversal
domina, lo que causa la aparicion de dos l6bulos positivos.

-0.05 0 0.05 S

105 - _ g
=R \\ | ..l:bh 2
— " % . 3
g 75 N ' 5
= RZ = 0.9987 R? = 0.9964 R2 = 0.9954 R2 = 0.9990 -
S 105f F
a0+ K : | g E
. e

-30-15 0 15 30 -30-15 0 15 30 -30-15 0 15 30 -30-15 0 15 30
¢y (deg.)

Figura 95 Representacion del cambio de intensidad de la luz para diferentes campos magnéticos aplicados.

Se ha incluido tanto la medida experimental como la grdfica modelada en cada caso.
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3.3 Caracterizacion magneto-optica: Generalized Magneto-optical Ellipsometry (GME)

Todos los mapas 61/1(¢4,¢,) se modelan con los elementos de la matriz de
reflexién Optica R, y se consigue una concordancia muy buena y errores muy

pequefos.
g =M @, =106°, @, =-10° Q =M g, =106°, g, =-10°
-9 [I(®)+1(®)]/2 s 7 ) [[(®)+](®)]/2 =
< 10579 . 1. - < 10579 ¢ 1 -
] : . H(Oe)
S 90 = 90} : o o
=3 (=3 o @, =80°, @, =6°
75p ., WM s - . \\2 |
30 -15 0 15 30 g 30-15 0 15 30 g™ ‘
0, (deg.) 2 (¢, (deg.) 2™ ‘
mﬂm 0 0.05 SUI 04300 060 0 o 700 -:::I-Or% 0 0.05 SUI 045 o0 om0 00 700
H (Oe) H (Oe)
g =M @, =106°, @, =-10° ﬁ =M g, =106°, g, =-10°
I (CR2Y [/(®)+1(®)]/2 S o 1 @) [{(®)+](®)]/2 s N
3 105( 1 E " - ~105F % o "B h R R
3 90 "y H (Oe)

= 90

H (Oe)
& 5 | 9,80, =6 ' \\ g, =80%, g, =6
(£ .. ‘\4 .. T £ ‘
-30-15 0 15 30 f -30-15 0 15 30 M'f
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-::I H (Oe) ‘::I

¢, (deg

Intensity V)
Intensity (V)

Figura 96 Ilustracién que aclara el andlisis de los datos a partir de un ciclo de histéresis, para diferentes
campos aplicados

3.3.3. Meétodo de la matriz de transferencia

Para extraer el tensor dieléctrico de la capa de cobalto, se utiliza un modelo
dptico y se aplica el Método de la Matriz de Transferencia para calcular R como
funciéon de los parametros opticos del modelo. El modelo 6ptico para este analisis se
muestra en la Figura 97. Se utiliza un indice de refraccion conocido para la capa de
proteccion de Si0, (ng;p, = 1.46) y se fija ng = 3.13 +3.31i para la subcapa de
cromo. Esta capa de cromo se considera como el substrato del modelo 6ptico, ya que
la profundidad de penetracion de la luz con A = 635 nm es menor que el espesor
total entre las capas de cobalto y cromo.

Primero se asume un tensor dieléctrico convencional para la capa de cobalto,
en el que la constantes de acoplamiento magneto-éptica Q es isotrépica (figura 97).
Esto se hace para comprobar las inconsistencias que ocurren por la presencia de la
anisotropia magneto-éptica. Por cada matriz R determinada experimentalmente se
obtienen las constantes épticas (N =n + i k), magneto-opticas (Q =Q,.+iQ;) y la
orientacion de la magnetizacién A que mejor concuerdan con el modelo. Se trata de
un proceso iterativo, en el que se intenta reducir el error total (y?) de las magnitudes

n, k' er Qi' Y
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3. Técnicas experimentales

Cr

ne, = 3.13 + 3.31i

Figura 97 Representacién de las tres capas superiores de las muestras, para un material magnético
isétropo. Se incluyen los indices de refraccion del Si0, y del Cr utilizados para el método de la matriz
de transferencia

Para describir correctamente el comportamiento anisotrépico del cobalto, se
considera el tensor dieléctrico de la figura 98. Las cantidades @, y @, denotan la
intensidad de la constante de acoplamiento magneto-optica para las orientaciones

paralela y perpendicular al eje cristalografico c. Para una magnetizacion en el plano,
se cumple que:

Q(A) = 2(Qy + Q[1 —Zcos2A]; T = (QL — Q) /2(QL + Q) (3.45)

Cr

ne, = 3.13 + 3.31i

Figura 98 Representacion de las tres capas superiores de las muestras, para un material magnético
anisétropo. Cabe sefalar las dos componentes de la constante de acoplamiento magneto-dptica. Se
incluyen los indices de refraccién del Si0, y del Cr utilizados para el método de la matriz de
transferencia
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4. Metodologia

Para realizar una muestra, siempre se llevaba a cabo el mismo procedimiento.
Primero se realizaba el tratamiento de HF sobre los substratos de silicio, luego se
llevaban al sistema de sputtering para depositar sobre ellos diferentes materiales.
Después se caracterizaban mediante la técnica de rayos X y posteriormente, si las
muestras eran validas, se llevaban al laboratorio de Optica para realizar las medidas
magnéticas por medio del GME.

4.1. Preparacion de las peliculas delgadas

Tal y como se ha mencionado en el apartado de fabricacion, las peliculas
delgadas se han fabricado por medio de la técnica de deposicion por pulverizacion
catddica.

4.1.1. Utilizacion del sistema de sputtering

Una vez que el substrato de silicio se encuentra en la camara secundaria, se
procede a encender una de las bombas de vacio. La camara principal se encuentra
normalmente en rangos de 10°-107 Torr, por lo que es necesario esperar cierto
tiempo hasta que la presion de las dos camaras se iguala.

Cuando las presiones son del mismo orden de magnitud, se abre la valvula que
separa las dos camaras y se introduce el portamuestras, mediante un brazo mévil, y
se amarra mecanicamente en la pared superior de la camara principal. Estos
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4. Metodologia

movimientos se realizan externamente, sin abrir la cdmara. Una vez el portamuestras
estd amarrado, se retira el brazo y se vuelve a cerrar la valvula.

Para colocar el portamuestras, se tiene un sistema que nos permite controlar la
altura a la cual se fija. Esta altura (30 en la escala de la maquina) es invariante para
todas las deposiciones, ya que se sabe por experimentos previos que es la posicion
Optima para depositar.

El siguiente paso es fijar la inclinacion del cafion, que depende de la muestra
que se esté fabricando. Para muestras uniformes, la inclinacion es 5-6, segun la escala
dada en los cafiones. Para la calibracién de la cuiia de cromo, por ejemplo, se
realizaron deposiciones desde el valor 8 hasta el 15.

Una vez tanto el portamuestras como el cafidn se encuentran colocadas
correctamente, todo se controla por medio de un programa de Labview. Primero se
introduce el gas, en nuestro caso argon, y se determina la presion de la camara a 3
mTorr, que es la presion habitual de deposicion en el proyecto. Entonces se hace
pasar corriente, aplicando una potencia determinada, por los imanes permanentes y
se genera el campo magnético que atrae los electrones.

En dicho instante, se realiza una tarea de pre-sputtering sobre el target, que
puede contener impurezas. Estas impurezas se retiran y son depositadas en la pared
del cafion, que todavia se encuentra cerrada. Si se desea también se puede iniciar la
rotacion del portamuestras, para obtener una muestra mas uniforme. Una vez han
transcurrido 1 o 2 minutos, dependiendo del target, se abre el cafidn y comienza la
deposicion.

Cuando termina el tiempo de deposicion deseado, se sigue el procedimiento
contrario, es decir, se cierra el cafidn, se apagan los magnetrones y se retira el gas.

En el caso de los target aislantes, existe una variacion a la hora de depositar. Y
es que estos materiales sufren mucho mas que los conductores al aplicarles una
corriente alterna en vez de una corriente continua, por lo que requieren una mayor
potencia de trabajo. En el momento que el portamuestras y el cafidén estan colocados
correctamente, se aumenta la presion hasta el rango de 25-30 mTorr. Entonces se
realiza un aumento progresivo de la potencia (hasta 60W en 60 segundos, por
ejemplo) hasta que se genera el plasma. Tras ello se reduce la presion a 3 mTorr y se
vuelve a aumentar la potencia hasta los 200W en el caso del didxido de silicio. Tras
depositar se reduce la potencia progresivamente hasta apagar el plasma.

Tras conocer los parametros de la maquina, y antes de empezar a fabricar las
muestras, es necesario conocer las tasas o velocidades de deposicion para cada
material.
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4.1 Preparacion de las peliculas delgadas

4.1.2. Calibracion del espesor

Las muestras de calibracién se depositaron sobre silicio (110) a la potencia
correspondiente para cada material: 40 W para la plata y 100 W para el cromo y el
cobalto. Este proceso se realizd tres veces en cada material, variando el tiempo de
deposicion de la muestra.

Para la fabricacibn de muestras de espesor uniforme, se hace girar el
portamuestras en la deposicion y se alinea el candn con el punto central del
portamuestras. Todo ello para obtener la muestra mas uniforme posible.

Estas nueve muestras se llevaron posteriormente al laboratorio de
caracterizacion magnética, donde se realizaron analisis de reflectividad por rayos X
(XRR) y se calculé el espesor de las muestras.

4121 Calculo de espesores

Como ya se ha explicado antes, al realizar las medidas se obtienen varios flecos
de Kiessig. Para que el espesor calculado sea el mas preciso posible, se tienen en
cuenta todos los flecos que sea posible. La distancia entre maximos o entre minimos
es la variable que se tiene en cuenta en este caso. Lo que se hace es tomar la
distancia desde el primer minimo hasta cada uno de los demas minimos, teniendo en
cuenta en numero de flecos entre cada uno. De esta manera, para cada par de
minimos X, y con n flecos entre ellos, se calcula la distancia media y con ello el
espesor correspondiente:

d; = St (4.1)

Cuando se han recopilado todos los espesores posibles (N), se calcula el
espesor medio y su desviacion tipica:

4.2)
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Sample Gun Thicknass

sputtering  Position  Position (g Do TS ey
0NI/2014 Ag Colisration 3 40 1 » 5.6 5 53842311 01708 £ 00104
030712014 Ag Calbcation 3 w0 Y w0 56 730" 76562205  OLN02£00Me 9 U6PIOT Maher than prewols warks,
aN2018 Ag Caliseation 3 @ 1 0 56 100 100314756 01671200126 . |
03/07/2014 < Calibration 3 100 ¥ w0 5.5 5 15532107 0,0740 £0,0022
03/072014 Cr Calivration 3 100 £2 0 55 10 45782277 00762 £00M47
03/07/2014 Cr Calvration 3 100 2 0 56 12 56092241 00773 £0,0033
03/07/2014 Co Calbration 3 100 z £ 565 10 055 2155 0,051 2 0,0025
03/07/2014 Co Calrration 3 100 T 30 55 1g 4512211 0,050 = 0,0023
03/07/2014 Co Caftcation 3 100 > 1 56 20 5702360 005680003
O7NIL  Calbration Check Ag 3 &0 y w0 56 ra 7569 01716 {Due #2 Sputter Chamber Opening)
O7/02/2014  Calbration Check Cr 3 100 r » 56 1697 7744 0077 {Due to Sputter Chamber Opening]
074 Re-Calbeation Co 3 100 v 0 55 s 21512051 00597 £ 00034 owe o new Co targes)
OINI/2014  ReCalbration Co L] 100 ¥ 1 56 [ WI52119 00500028 {bwe to new Co torget)
180772014 Dew. Mt Cheeck 3 100 r 0 56 540" 20 0,059 VAU TR P SSOBNIN 81 S
BI04 Dep Rate Chack 3 @ ¥ 0 55 21 7 0.165 G o matenanes i mar chaméer
23/07/201¢ S02 Calbration 3 200 2z 30 56 2' 33 o03 5i02 dep. rate with A203 substrotes
Tabla 3
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4.1 Preparacion de las peliculas delgadas

4.1.3. Calibracion de la cuia de Cr de espesor variable

Uno de las estrategias a seguir, entre las que se propusieron al comienzo del
proyecto, fue la fabricacion en una sola muestra de capas de cromo con diferentes
espesores a lo largo de la longitud de la muestra. Para conseguir esto, se realizd un
exhaustivo estudio de la inclinacion Optima para la cual se conseguia la cufia
deseada, ya que los cafiones del sputtering se pueden inclinar manualmente.

Se fabricaron multiples muestras para diferentes inclinaciones y diferentes
tiempos de deposicion. Se colocaron tres muestras individuales, en los extremos y en
el centro del portamuestras, para medir su espesor posteriormente con la técnica de
reflectividad de rayos X.

El cromo se deposita con una potencia de 100W a una presién de 3 mTorr. En
este caso de muestras de espesor variable, no se rota el portamuestras y se desalinea
el caidn para depositar mas material en uno de los extremos.

El objetivo en cuanto a los espesores requeridos era el siguiente: 20 nm en el
extremo menos depositado y 100 nm en el extremo mas depositado. Dichos
extremos distan 8 cm entre si.

Figura 99 Ilustracion de la configuracion utilizada en el sistema de sputtering para la deposicién sobre
substratos alargados de silicio, donde se muestra el alineamiento del cafién de cromo

Concretamente se realizaron 10 deposiciones, tal y como se indica a continuacion:
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300

N Tilt Position* Time Thickness Dep Rate
c -4 20 100

7 89 M 0 20 76,93 0,064108333
F 40 20 37,2 0,031
c -4 10 59,514 0,049595

8 M 0 10 26,55 0,04425
F 40 10 10,7 0,017833333
c -4 20 124,62 0,2077

1 1011 M 0 20 59,546 0,049621667
F 40 20 23,5173 0,01959775
c -4 40 172,26 0,14355

2 M 0 40 109 0,045416667
F 40 40 54,866 0,022860833
c -4 10 53,4 0,02225

9 M 0 10 17,55 0,02925
F 40 10 8,4 0,014
c -4 20 117,48

3 1213 M 0 20 44,06 0,036716667
F 40 20 19,32 0,0161
c -4 40 260,48

a M 0 40 76,644 0,031935
F 40 40 45,46 0,018941667
c  -40 10 39,96 0,01665

10 M 0 10 13,4 0,022333333
F 40 10 58 0,009666667
c -4 20 76,941 0,128235

5 1415 M 0 20 29,66 0,024716667
F 40 20 10,809 0,0090075
c -4 40 153,8

6 M 0 40 57,16 0,023816667
F 40 40 23,14 0,009641667

Tabla 4 *(C, My F se refieren a close, medium y far)

—
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4.1 Preparacion de las peliculas delgadas

De forma mas resumida, se incluye este grafico que resume todas estas deposiciones:

Pendiente
ol

L P=100 W .
2 L _ Obietivo
p=3 mtorr 20 — 100 nm

Al . (1:5 ratio)

1

0-I.I.I.I.I.I.I.l.l.l.l.l.l.].

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
Orientacion de la pistola
Figura 100 Resultados de la calibracién de la cuiia de cromo en funcién de la orientacion del caidn

para una potencia de 100W y presién de 3 mTorr. Se ha incluido el rango del objetivo deseado para
las muestras del proyecto.

Por lo tanto, tras la deposicion y la caracterizacion del espesor, se determind,
que lo mas adecuado era optar por las orientaciones de 10-11 o 12-13. A
continuacion se han incluido las representaciones graficas de las previsiones de
espesores segun los datos disponibles:

120

99.96+3.33 ' ' '
£ Tilt 10-11
f ol . ] i1l
— Dep. time: 16" 40" 1
" 1
of]
< 32.98+1.00 -
L 20.00+1.30
- B
-4 vIZ 0 2.; 4
120 T T T T T
99.95+3.66
100 -
t Tilt 12-13
c ¥ Dep. time: 18" 31" |
v 60 4
w
(TR 37.87+1.88 ]
; 20 . 17.77:1.44 |
£ B
o . .
-4 -2 V] 2 4

Figura 101 Estimacion de los espesores en tres puntos de las muestras alargadas para dos
orientaciones del candn de cromo. También se han incluido los tiempos estimados de deposicién para
obtener el perfil de espesor mds parecido al objetivo

Finalmente se escogio la opcion de 12-13, por ser la opcidn que mejor recogia
un crecimiento lineal a lo largo de la muestra.
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4. Metodologia

4.14. Calibracion de la capa de CrRu

La calibracion del rutenio se realizd6 mas tarde en el proyecto, pero se llevo a
cabo analogamente a lo explicado.

Pressure Pre- Sample Thickness Dep. Rate
Objetive Rotation | Time (min)
(mtorr) sputtering | Position | Position (nm) (nm/s)

0,0116+
01{08{14 Ru Calibration X 17,51+1,3
0,0008
o , , 0,012+
SRV AUS  Ru Calibration 3 15 2 30 56 MAX 40 27,61+1,32
0,0005
Tabla 5

4141 Enfoque de la capa de CrRu

Mediante este enfoque se pretende introducir una capa de cromo puro y otra
de cromo-rutenio (Cr;_,Ru,). Esto quiere decir que por cada x atomos de Ru se
tienen que depositar 1 —x atomos de cromo. Existe un rango de valores de x para
los cuales habra crecimiento epitaxial.

Para conseguir variar la composicién de Ru a lo largo de la muestra, se va a
colocar el mismo espesor de Ru y un espesor de Cr variable. Con ello vamos a tener
un extremo con mucho cromo y otro extremo con poco cromo, es decir, que donde
el espesor de cromo es alto (bajo), la fraccidn x sera baja (alta).

Para calcular la fraccién x a partir de los ratios de espesores del cromo y del
rutenio se sigue el siguiente planteamiento:

tru _A-teu _ Veu _Meu Per (4.3)

ter T Ater ter VCr I Mcr  PRu

Depo?itadols sobre p=m/V
el mismo area A

Cabe sefalar que mpg,, la masa de Ru depositada, es equivalente al nimero de
atomos depositados por la masa de un atomo de Ru:

Mpy, = X Mgy,
4.4
Por lo tanto:

tRu X MRu Pcr (4'5)

ter 1-x MCr PRu

Teniendo en cuenta los siguientes datos:

Cr Ru
My (emu) 51.9961 101.07
p(g/cm?) 7.19 12.2
Velocidad de deposicién (R) 0.6254/s (100W) 0.1984/s (25W)

Tabla 6
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4.1 Preparacion de las peliculas delgadas

bru_ 115 X, Rru g3 (4.6)
ter 1-x Rer
tRu/tCr
T 115+tgu/ter 4.7)

Si se considera que el tiempo de deposicion es 7, entonces se puede calcular la
velocidad de deposicién:

Rpy _ tru/T (4.8)
Rer  ter/T

Por lo tanto, se necesitan tg, /tc, bajos, veamos algunos ejemplos:

Espesor de Cr Espesor de Ru X
Cerca Lejos Cerca Lejos
100 20 10 0.08 0.30 ¢ Regién de interés
100 20 5 0.042 0.179
100 20 2 0.017 0.08
100 20 1 0.009 0.041
Tabla 7

Para obtener el rango de x que nos interesa, se pueden escoger dos estrategias:

- Por un lado, tratar de encontrar una velocidad de deposicion baja para
el Ru, bajando la potencia a 15W, por ejemplo. Con ello deberiamos
obtener aproximadamente una velocidad de deposicién de 0.14/s.

- Por otro lado, tratar de encontrar una tasa de deposicion alta para el Cr,
subiendo la potencia a 175 o 200W. Con ello se deberia obtener
aproximadamente una velocidad de deposicion de 1.5-24/s.

Dado que no se ha tratado con potencias tan altas para el cromo, se decidio
optar por bajar la potencia del rutenio a 15W.

4.1.5. Imprevistos

Durante la realizacién del proyecto, en lo que se refiere a la fabricacion, nos
encontramos ante dos imprevistos.

Por un lado, las bombas turbomoleculares que generan el vacio en las dos
camaras de sputtering tuvieron que pasar su control de mantenimiento anual. Por
ello, se rompid el vacio que se habia obtenido y se tuvieron que comprobar que las
velocidades de deposicion del cobalto y la plata no habian cambiado.

Por otro lado, nada mas empezar la fabricacion hubo que cambiar el target de
cobalto, dado que estaba gastado. Sefalar también que dado el plan de uso que se
tenia del cobalto, lo mas recomendable fue sustituirlo cuanto antes. Por esto se
tuvieron que comprobar las velocidades de deposicion del cromo y de la plata, y
volver a calibrar el target de cobalto.
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4.2. Descripcion de las muestras utilizadas en el estudio

Para el crecimiento epitaxial de las peliculas delgadas (1010) de 7
1
cobalto, se ha seguido una receta determinada que optimiza las :

Co(1010)

condiciones de crecimiento en el sistema de deposicion catddica ATC
series UHV. La secuencia de crecimiento del sistema ya se ha mostrado

anteriormente, y ahora se muestra en la figura 102. Como substratos se
han utilizado obleas de silicio con orientacion (110), que tienen una
simetria superficial y uniaxial. Antes de depositar, se eliminan los 6xidos
de cada oblea por medio de acido fluorhidrico (HF). Si(110)

Figura 102 Secuencia de capas

4.2.1. Secuencia de capasy su estructura atbmica

Encima de las obleas monocristalinas de Si(110), se depositan 75nm de Ag y
una capa de Cr para facilitar el desead crecimiento epitaxial de la capa de Co. Tanto
las capas de plata como la de cromo se fabrican por medio del sputtering por
magnetrdn en corriente continua, a una potencia de 40W y 100W, respectivamente.
Tras estas capas se deposita el cobalto, con una potencia de 100W. Encima del
cobalto se deposita el Si0,, por medio del sputtering por magnetron en corriente
alterna, con el objetivo de prevenir la oxidacion o deterioro del cobalto ante las
condiciones ambientales. Todas las capas se fabrican a temperatura ambiente con
una presion de 3 mTorr del gas argon y un flujo de argén de 20 centimetros cubicos
por minuto. Todos las tasas o velocidades de deposicién se han determinado por
medio de las medidas de reflectividad de rayos X. Para estas mediciones se han
realizado muestras de prueba con una sola capa, para cada material.

Las relaciones epitaxiales entre las distintas capas se muestran en las figuras
103, 104 y 105, y se basan en los parametros de red respectivos de cada material. El
silicio tiene una estructura cubica centrada en las caras (FCC) con una celda unidad
de dos atomos y con una longitud de 0.543 nm, de manera que el plano
cristalografico (110) del Si resulta en una celda rectangular de dimensiones 0.768nm
x 0.543 nm, tal y como se indica en la figura 102. Por otro lado, la plata también tiene
una estructura cristalografica cubica centrada en las caras (FCC), pero con una
longitud de 0.409 nm, lo que da lugar a que la orientacién cristalografica (110) de la
plata tenga una celda unidad rectangular de dimensiones 0.578 nm x 0.409 nm. Por
lo tanto, una supercelda 2x4 de Ag (110) [001] de dimensiones 1.156 nm x 1.636 nm
coincide casi a la perfeccion con los 1.152 nm x 1.629 nm que mide la mitad de una
supercelda 3x3 de Si (110) [001]. Entre ellas, la discordancia es solo del 0.4% en la
direccion Si(110)[001]/Ag(110)[001], mientras que en la direccion
Si(110)[110]/Ag(110)[110] es del 0.35%. Por lo tanto, es viable obtener un buen
crecimiento epitaxial para esta orientacion particular de la plata.
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" fcc Si
g L | S +0.35%
o <€
S [1-10]
N
- <
4x4Ag
7.68 A e | +0.4%
ccAg 3x3Si |
< S
2 S,
e
A 4 x 4 Ag (110) [001] supercell
6\ [1_10] 2.312 nm x 1.636 nm
\,\'\
578 A 3 x 3 Si (110) [001] supercell

2.304 nm x 1.629 nm

Si(110)[001)/Ag(110)[001]

Figura 103 Ilustraciones de las estructuras atomicas del silicio y la plata, con sus pardmetros de red,
orientaciones cristalogrdficas y la supercelda que forman al crecer epitaxialmente.

La siguiente capa de cromo tiene una estructura cristalografica cubica centrada
en el cuerpo (BCC) y su orientacién (211)[011] coincide bastante bien con la de la
plata (110)[001], tal y como se puede ver en la figura 103. Se aprecia que solo existe
una discordancia de -0.25% en la direccidn Ag(110)[001]/Cr (211)[011], aunque se
genera una discordancia bastante alta en la direccién Ag(110)[110]/Cr (211)[111], del
-13.5%. Sin embargo, tal y como se comprobara posteriormente en las mediciones de
difractometria por rayos X, esta discordancia no prohibe tener una crecimiento
epitaxial de la orientacién (211) del Cr sobre la capa de Ag (110).

fcc Ag
- s
@ =)
o
: l
™ -
&S 110
578 A
bece Cr -0.25%

‘ % o 1x1Ag
oL 3
8 =y
<

1x1 Cr (211) [01-1] cell
T NS [-111] 0.500 nm x 0.408 nm
5.00 A \r"/

1 x1 Ag (110) [001] cell
0.578 nm x 0.409 nm

Ag(110)[001)/Cr(211)[011]

epitaxialidad no esta comprometida

Figura 104 llustraciones de las estructuras atémicas de la plata y el cromo, con sus pardmetros de red,
orientaciones cristalogrdficas y la supercelda que forman al crecer epitaxialmente.
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Por ultimo, la superficie (211) del cromo aporta una plantilla perfecta para el
crecimiento de la capa de cobalto con estructura cristalografica hexagonal compacta
(HCP). El cromo encaja muy bien con la orientacién del plano (1010), que alinea la
direccion [0001] con la superficie (211) del cromo, causando una discordancia de solo
el -0.5% en dicha direccién. En la direccién Cr(211)[ 111]/Co(1010), la discordancia es
solo del 0.4%. En esta orientacion y cristalografia especifica del cobalto, el eje ¢, que
también es el eje facil de magnetizacién, se encuentra en el plano de la muestra.

bce Cr
N N |

0.4%

4.08 A
[01-1]
A
v

5.00A 1
x1Co
-0.5%
hcp Co
< S
S 3.
‘.'
1 x 1 Co (110) [001] cell
\6\ [1010] 0.502 nm x 0.406 nm
5.02A \'\Q’ 11 Cr (211) [01-1] cell

0.500 nm x 0.408 nm

Cr(211)[011]/Co(10-10)[0001]

epitaxialidad no esta comprometida

Figura 105 Ilustraciones de las estructuras atémicas del cromo y del cobalto, con sus pardmetros de
red, orientaciones cristalogrdficas y la supercelda que forman al crecer epitaxialmente.

Dado que las peliculas delgadas tienen una estructura casi relajada y tienen suficiente
espesor, se espera que el eje c sea el eje facil de magnetizacién.

Cabe sefalar que el cobalto que se crece en esta secuencia de muestras
muestra una anisotropia magneto-cristalina uniaxial, y el vector de magnetizacion se
encuentra en el plano de la muestra.

4.2.2. Tratamiento HF

Antes de realizar cualquier deposicién de las muestras mas importantes, se
procede a realizar un tratamiento de acido fluorhidrico (HF) sobre las obleas ya
cortadas de Si(110). De esta manera se consigue que cualquier impureza, 6xido o
particula que no sea silicio sea eliminada del substrato donde se va a depositar.

El acido fluorhidrico posee ciertas propiedades quimicas, fisicas y toxicoldgicas
que hacen que la manipulacion de este material sea especialmente peligrosa, porque
este tratamiento se lleva a cabo dentro de la sala “blanca” que hay en el centro
nanoGUNE. La sala blanca proporciona una zona segura, aislada, limpia y con las
medidas de seguridad adecuadas (tratamiento para quemaduras por HF).
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4.2 Descripcion de las muestras utilizadas en el estudio

Dado que para su utilizacion es necesario una formacién previa por parte de un
técnico, se consideré lo mas adecuado que el alumno no tomara parte en este
procedimiento.

En este trabajo se ha utilizado una solucidén de 2.5% de HF en agua, durante 5
minutos a temperatura ambiente. Tras ello el substrato es trasladado inmediatamente
al sistema de sputtering UHV.

Para minimizar el tiempo entre el tratamiento de HF y la deposicidén de las
capas, los substratos ya tratados se colocaban en el portamuestras dentro de la sala
blanca, y mediante una doble ventana el alumno llevaba rapidamente el
portamuestras a la cdmara secundaria del sputtering. Una vez colocada la muestra y
encendida la bomba de vacio, el silicio se encontraba preparado para la deposicion y
con altas garantias de obtener un crecimiento epitaxial.

4.2.3. Proceso de corte de las obleas de Si

Para la realizacion de las muestras individuales, las obleas de silicio (110) se
cortaban en piezas de 6x6 mm, ya que era el tamafio adecuado para depositar y
medir por rayos X sin problemas. Estos cortes se realizaban con una maquina de
corte por sierra automatizada.

Las muestras alargadas, sin embargo, no se podian cortan en cualquier
direccion.

Segun el fabricante de las obleas de silicio, el plano de la oblea era el plano
(110) y la direccion del lado principal era el [111], tal y como se ve en la figura 106. El
lado principal hace referencia a un plano cortado por el fabricante para que se
puedan hallar otras direcciones en el material.

PLANO Direccion
(110) [110]

\ 4

Figura 106 llustracién de las obleas de silicio utilizadas en la deposicién. Caben sefalar el plano de la
muestra y la direccién del lado plano principal

En nuestra secuencia epitaxial, Si(110)/Ag(110)/Cr(211)/Co(1010), el eje ¢ del
cobalto crece paralelamente a la orientacion [001] del silicio. Por consiguiente,
debemos localizar el eje cristalografico facil del cobalto, que es paralelo al eje ¢, en la
oblea de silicio.
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Se puede apreciar que la definicién del signo en los indices de Miller es
relativamente ambigua cuando se representan las orientaciones cristalograficas en las
obleas de silicio:

@ {111) PLANE EDGE DIRECTION

Figura 107 Representacién que ilustra la ambigiiedad de las orientaciones de los planos cristalogrdficos
Y sus signos

Y ademas, como se ve en la figura 107, el vector [110] no esta contenido en el
plano (110), lo cual no concuerda con los datos proporcionados por el fabricante.

| 4
p——r—— [110]

Figura 108 Representacion del plano de la oblea y de la direccién del lado plano principal sobre
las coordenadas de una celda unitaria
Sin embargo, consideramos que vamos a trabajar con la figura (109), donde se
ha representado un plano equivalente al (110), en el cual el vector [110] si que esta
contenido y es perpendicular a la direccion [001], que es el eje que buscamos:

, 11001]
|

7

Plano equivalente —_ |
al (110)

[
14

ST ——— = —>1010
/

/ [110]
X ¥ [100]

Figura 109 Representacion de un plano equivalente al plano de la oblea, donde la direccién del lado plano

principal estd contenida en dicho plano
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En el GME el campo magnético va a estar aplicado en la direccidn
perpendicular a la muestra alargada, pero no queremos que el eje ¢ del cobalto esté
situado perpendicularmente al campo, sino que forme un angulo B adecuado: 75° y

45e.

Si trasladamos este planteamiento a la figura de la oblea de silicio (figura 110),

se contemplan dos cortes:

Corte
R Opcion B

Corte
Opcion A

Figura 110 Planos de corte a realizas sobre la oblea de silicio para obtener las orientaciones deseadas

en la mediciéon en GME

Por lo tanto con dos obleas y haciendo uso de la maquina de corte

automatizada por sierra, se fabricaron las muestras alargadas ya mencionadas.

4231 Imprevistos

Al cortar una de las obleas, el angulo de corte no fue el correcto y se tuvieron

que cortar otra vez las muestras y volver a depositarlas.
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4.3. Utilizacion del sistema de rayos X

Para realizar las distintas de rayos X que se han descrito en apartados

anteriores, hay que seguir el siguiente procedimiento:

En primer lugar, se conecta el software del fabricante con la maquina, que
detecta que el portamuestras esta conectado.

Tras verificar que esta conectado, hay que cambiar los valores por defecto de la
alimentacion eléctrica, pasando de 40 a 45 kV y de 20 a 40 mA.

Posteriormente hay que indicarle al software los diferentes componentes
Opticos que se han colocado en las épticas incidente y refractada, asi como que
el detector que esta siendo utilizado. Estos datos son los que aparecen en la
tabla 2.

Entonces se elimina cualquier dato de calibraciones previas y se retira el disco
de silicio amorfo que sirve de base para la colocacién de la muestra.

El primer dato que se calibra es el offset entre la haz incidente y el detector,
realizando un escaner 26, normalmente de rango angular 1°. El pico de
intensidad resultante deberia aparecer en torno a cero. La diferencia entre la
posicién angular del pico y los 0° es el offset que se introduce en el software
para saber la posicion real en la que el maximo de haces salientes llegan al
detector.

Una vez realizados los pasos anteriores, se debe introducir el disco de silicio
amorfo y comprobar el alineamiento del eje Z, de manera que al mover el
gonidometro en el escaner de reflectividad, nos aseguremos de que el area
incidente coincida con el area de la muestra. Para ello se mide la intensidad
cuando tanto la fuente como el detector estdn horizontales, es decir, con
w = 0 = 0° La intensidad que llega al detector tiene que ser aproximadamente
la mitad de la intensidad maxima. Si esto no es asi, se modifica manualmente la
altura del portamuestras, parando la irradiacién de rayos X cada vez que se
abren las puertas de la maquina.

Tras el alineamiento del eje Z, se debe introducir otro offset debido a la
curvatura de la muestra. Por tanto, se ha de introducir la muestra encima del
disco de silicio amorfo. Entonces se realiza un escaner w, de rango angular 1°,
tras situar w en 0.3,y 260 en 0.6°. El pico de intensidad resultante deberia estar
cerca de 0.3°. La diferencia entre la posicién angular del pico y los 0.3° es el
offset que se introduce en el software.
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4.4 Motor lineal GME

- Por ultimo, hay que comprobar que el eje Z sigue alineado tras esta ultima
calibracion, asi que hay que repetir la calibracién del eje Z y la calibracion de la
curvatura de la muestra tantas veces como sea necesario hasta que se
obtengan los resultados esperados.

Cabe sefialar que en el caso de analisis de cristalinidad, es necesario utilizar un
“receiving slit” para la dptica del detector, ya que de otra manera, al detector llegaria
demasiada intensidad y podria dafiar las celdas fotosensibles.

4.4. Motor lineal GME

Para la medicion de las muestras alargadas en el GME, se procedié a la
colocacion, instalacién y configuracion de un motor lineal comercial, de la compafia
ThorLabs, modelo LTS150. Este motor permitia el movimiento relativo de la muestra
alargada con respecto a los imanes permanentes, de manera que se pueden realizar
las medidas de toda la muestra de una sola tirada. Esto se consiguié modificando el
programa de Labview ya existente.

Figura 111 llustracién de la configuracién GME tras la instalacién del motor lineal que permite el
movimiento relativo de la pieza respecto al campo magnético aplicado

Figura 112 Fotografia del motor lineal ThorLabs utilizado
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4. Metodologia

4.5. Herramientas y software utilizado

Microsoft Office 2010: Word, Excel, PowerPoint
Origin Lab: Origin Pro. Para la realizacién, andlisis y ajuste de graficas.

PANalytical: XRD software: Paquetes Reflectivity y Epitaxy. Para el
control del sistema de rayos X y posterior analisis de las mediciones)

LabView: Para el control sistema sputtering, adquisicion de datos GME y
control del motor lineal.
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5. Resultados

En este apartado se muestran y se analizan las medidas realizadas durante el
proyecto. Se trata de medidas realizas mediante las técnicas experimentales
explicadas anteriormente. Tal y como se ha aclarado previamente, durante el
proyecto ocurrieron varios imprevistos que dificultaron la fabricacion y
caracterizacion de las muestras, por lo que se produjeron varias muestras no
satisfactorias para el proyecto. Aqui se incluyen las muestras representativas del
trabajo realizado.

Cabe sefalar que debido a la gran cantidad de muestras® fabricadas y datos
medidos, se ha considerado no incluir en esta memoria todas las graficas y datos.
Dichos datos se van a incluir en un compact-disc externo (CD) que viene
acompanado junto con esta memoria escrita.

d iy Iy . .
La notacion de las muestras que se escogio en el proyecto fue: ISXX-Y. IS se refiere a "Ifigo
Sample” y XX el nimero de muestra. En varias muestras también se afiade otro nimero Y, que
representa una de las muestras individuales que se han cortado de la muestra alargada completa.
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5. Resultados

5.1. Caracterizacion estructural

En primer lugar, es importante incluir los resultados de las calibraciones
llevadas a cabo con objeto de determinar a tasa de deposicion para los diferentes
materiales utilizados. Para cada material se realizaron varias deposiciones de
diferente duracion, para asegurarnos de obtener resultados fiables y con poca
variabilidad.

5.1.1. Calibraciones

Para las calibraciones, se realiza la medicion de reflectividad por rayos X (XRR),y
se tienen en cuenta los flecos que se distinguen con claridad. Se mide la distancia
entre cada fleco y también la distancia entre el primero y el Ultimo, de donde se
obtiene la distancia media entre flecos. En el calculo de la distancia media también se
tiene en cuenta la transformada rapida de Fourier, en cuyo maximo hallamos dicho
valor.

Con la distancia media y las distancias de cada fleco se calcula el espesor
estimado de la muestra, tal y como se ha explicado previamente.

5111  Ag

La calibracion de la plata se lleva a cabo con una potencia de 40W, que
corresponde aproximadamente con una tension de 388V y corriente de 103mA. La
atmésfera de argdn se encuentra a 3 mTorr. Se realiza un pre-sputtering de 60
segundos. El caiidn esta orientado de manera que se deposita uniformemente sobre
el portamuestras, que gira continuamente a velocidad constante.
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5.1 Caracterizacion estructural

51111 AgS5min
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Figura 113 Medida de reflectividad de la plata con un tiempo de deposicién de 5 minutos.

El angulo critico se encuentra en ~ 0.8°. Se pueden distinguir con claridad 4 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; = 58215nm | e, = 18.276
t, =56.194nm | e, =5.081
t; = 50.547nm | e; =17.512
ty, =51959nmm | e, =3.924

t=53.94nm |6§=3.11nm

Velocidad de deposicion R =0.1798 + 0.0104 nm/s
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5. Resultados

51112  Ag /5min
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Figura 114 Medida de reflectividad de la plata con un tiempo de deposicién de 7.5 minutos

El angulo critico se encuentra en = 0.8°. Se pueden distinguir con claridad 5 flecos.

Espesor (t;— ©)?

t; = 79.120 nm e, = 6.45
t, =77.033nm | e, =0.205
t; =77362nm | e; =0.611
ty, =73.152nm | e, = 11.751
ts = 75.170 nm es =1.98

t=76.58nm | § =2.05nm

Velocidad de deposicion | R = 0.1702 + 0.0046 nm/s
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5.1 Caracterizacion estructural

51113  Ag10min
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Figura 115 Medida de reflectividad de la plata con un tiempo de deposicién de 10 minutos

El angulo critico se encuentra en ~ 0.85°. Se pueden distinguir con claridad 6 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; = 109.73 nm e; = 88.73
t, =111.72nm | e, = 130.188
t; =99.35nm e; = 0.92
t, =91.268 nm e, = 81.72
ts = 94.788 nm es = 30.47
te = 97.004 nm ee = 10.95

t=100.308nm | 6§ =7.56 nm

Velocidad de deposicion R =0.1671+0.0126 nm/s

127



5. Resultados

51114 Comparacion Ag

Con las velocidades de deposicion anteriores se calcula la velocidad de
deposicion media, realizando un ajuste lineal, fijando una interseccién con el origen.
La pendiente aproximada con estos puntos es la velocidad de deposicion media.

il R% = 0.99936 |
= D 1 :
E et L]
g " P |
2 .-'"-- |
i . i__.--"" |

&3 4 |

a 1 = 1 i S [* T OB & A
Tlmpe deposcian {min)

Figura 116 Ajuste lineal de los espesores de la plata en funcion del tiempo de deposicion

Velocidad de deposicion media | R = 0.17236 nm/s

Por lo tanto, para obtener los 75 nm de Ag que se necesitan en nuestras
muestras, seran necesarios 438 segundos de deposicion, es decir, 7 minutos y 18

segundos.

-—TF7F7—T——T——

——Ag 5 min
1E7 | .
3 ——Ag 7.5 min 3
C Ag 10 min 1
1000000 |- .
o F ]
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c o ]
-.q_)' - 4
y= _ ]
10000 | .

1000 ! | ! | ! | ! | 1 | 1 | ! | ! | ! | !

00 02 04 06 08 10 12 14 16 18 20

20 (deg.)

Figura 117 Comparacién de las medidas de reflectividad de la plata para diferentes tiempos de
deposicion
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5.1 Caracterizacion estructural

5112 Cr

La calibracion del cromo se lleva a cabo con una potencia de 100W, que
corresponde aproximadamente con una tension de 388V y corriente de 257mA. La
atmosfera de argdn se encuentra a 3 mTorr. Se realiza un pre-sputtering de 120
segundos. El caiidn estad orientado de manera que se deposita uniformemente sobre
el portamuestras, que gira continuamente a velocidad constante.

51121 Cr8min
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Figura 118 Medida de reflectividad del cromo con un tiempo de deposicién de 8 minutos.

El angulo critico se encuentra en ~ 0.7°. Se pueden distinguir con claridad 6 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t, =37.448nm | e, = 3.6618

t, =35398nm | e, =0.0186

t; = 35.666nm | e; = 0.0173

t, = 33.964 nm e, = 2.466

ts = 36.069 nin es = 0.2858
ts = 34.846 nm es = 0.4739

t=35.5344nm | § =1.0742 nm

Velocidad de deposicion R =0.0740 + 0.0022 nm/s
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5. Resultados

51122  Cr10min
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Figura 119 Medida de reflectividad del cromo con un tiempo de deposicién de 10 minutos.

El dangulo critico se encuentra en ~ 0.7°. Se pueden distinguir con claridad 6 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; =50.184nm | e; =19.749
t, =46.097nm | e, =0.1275
t; = 43.616 nm e; =4.511
ty, = 44.732 nm e, = 1.016
ts = 42221 nm | e = 12.383
te = 48.603 nm e = 8.196

t=45.74nm | § =2.768nm

Velocidad de deposicion R =0.07623 + 0.0046 nm/s
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5.1 Caracterizacion estructural

51123  CrlZ2min
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Figura 120 Medida de reflectividad del cromo con un tiempo de deposicién de 12 minutos.

El dangulo critico se encuentra en ~ 0.65°. Se pueden distinguir con claridad 6 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; = 59.215nm e; = 9.755

t, =53.877 nm e, = 4.904

t; = 58.682 nm es = 6.710

ty = 52.831nm e, = 10.632

ts =57.231nm es = 1.298

te = 54.805 nm eg = 1.655

t=56.0916 nm | 6 =2.4136 nm

Velocidad de deposicion

R =0.077905 £ 0.0033 nm/s
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5. Resultados

51124  Comparacion Cr

Con las velocidades de deposicion anteriores se calcula la velocidad de
deposicion media, realizando un ajuste lineal, fijando una interseccién con el origen.
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Figura 121 Ajuste lineal de los espesores del cromo en funcién del tiempo de deposicién

La pendiente aproximada con estos puntos es la velocidad de deposicion media.

Velocidad de deposicion media | R = 0.07603 nm/s

Este dato se utiliza para calcular los tiempos de deposicién de las diferentes
muestras que se han llevado a cabo. Se plantea realizar 4 muestras multicapa con
espesores de cromo de 150, 50, 20 y 10 nm:

Espesor Tiempo de deposicion

150 nm 32 min53s
50 nm 10 min 58 s
20 nm 4 min33s
10 nm 2minl2s
T T T T T T T T T T T T T T T T
1E7 L Cr8 miq ]
3 Cr 10 ming
Cr 12 min]
on 1000000
(72 E
Q_ -
o r
5 r
S L
oS
n 100000 |
c E
Qo £
£ N
10000 |-
1000 " 1 " 1 " 1 L l ' | ) 1 " 1 " 1 " l

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 20 'ld)eg')1.2 14 1.6 1.8 2.0

Figura 122 Comparacién de las medidas de reflectividad de la plata para diferentes tiempos de deposicion
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5.1 Caracterizacion estructural

51.13. Co

La calibracién del cobalto se lleva a cabo con una potencia de 100W, que
corresponde aproximadamente con una tensién de 290V y corriente 350mA. La
atmosfera de argdn se encuentra a 3 mTorr. Se realiza un pre-sputtering de 120
segundos. El caiidn estad orientado de manera que se deposita uniformemente sobre
el portamuestras, que gira continuamente a velocidad constante.
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Figura 123 Medida de reflectividad del cobalto con un tiempo de deposicion de 6 minutos.

El dngulo critico se encuentra en = 0.75°. Se pueden distinguir con claridad 6 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; = 21.853nm e; = 0.1176
t, = 22.097 nm e, = 0.3446
t; = 21.830 nim e; = 0.1024
t, = 21.850 nm e, = 0.1156
ts = 20.721 nim es = 0.6225
te = 21.01 nm eq = 0.2500

t=21.51nm | § = 0.5087 nm

Velocidad de deposicion | R = 0.05975 + 0.001413 nm/s
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5. Resultados

51132  Co8min
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Figura 124 Medida de reflectividad del cobalto con un tiempo de deposicion de 8 minutos.

El angulo critico se encuentra en ~ 0.7°. Se pueden distinguir con claridad 7 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; =28.94nm | e, =0.3481

t, = 30.46 nm e, = 4.4521
tz3 = 28.18 nm ez = 0.0289
t, = 27.82nm e, = 0.2809
ts = 28.69 nm es = 0.1156
te = 27.02nm es = 1.7689
t; =27.47 nm e; = 0.7744
t=28.35nm |8 =1.0535nm

Velocidad de deposicion R = 0.05906 + 0.0022 nm/s
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5.1 Caracterizacion estructural

51133  Co10min
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Figura 125 Medida de reflectividad del cobalto con un tiempo de deposicién de 10 minutos.

El angulo critico se encuentra en ~ 0.7°. Se pueden distinguir con claridad 7 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t, =33.051nm | e, =3.236

t, =35914nm | e,=1.1321

t; = 35.864 nm ez = 1.0282
ty, =35.562nm e, = 0.5069
ts = 34989nm | e; =0.01932
te = 36.467 nm e = 2.6147
t; = 31.624nm e; = 10.407

t=34.848nm | § =1.6451 nm

Velocidad de deposicion R =0.05808 + 0.00274 nm/s
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5. Resultados

51134

Co 15min
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Figura 126 Medida de reflectividad del cobalto con un tiempo de deposicion de 15 minutos.

El angulo critico se encuentra en ~ 0.7°. Se pueden distinguir con claridad 11 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; =55.71nm e; = 9.3636
t, = 54.55nm e, = 3.610
t; = 55.13 nm e; = 6.1504
ty = 5296 nm e;, = 0.0961
ts =49.26 nm | e; = 11.4921
te = 54.85nm e = 4.840
t; = 51.97 nm e; = 0.4624
tg = 50.02 nm eg = 6.9169
ty = 51.22nm eq = 2.0449
t1o0 = 50.35nm e10 = 5.29
t;; =51.98nm | e;; = 0.4489
t=52.65nm | § =2.1478 nm

Velocidad de deposicion

R =0.05850 + 0.002386 nm/s
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5.1 Caracterizacion estructural

51135  CoZ0min
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Figura 127 Medida de reflectividad del cobalto con un tiempo de deposicién de 20 minutos.

El angulo critico se encuentra en ~ 0.7°. Se pueden distinguir con claridad 9 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; =68.60nm | e, =0.2043

t, =70217nm | e, = 1.3572

t; = 67.122nm ez = 3.7249
t, = 68.150 nm e, = 0.8136
ts = 69.55 nm ez = 0.248

te = 68.239 nm e¢ = 0.6609
t- = 60.553 nm e; = 72.233
tg = 70.092 nm eg = 1.0816
ty = 65.204nm | eq = 14.8071

t=69.052nm | § =3.2511nm

Velocidad de deposicion | R = 0.05754 + 0.00271 nm/s
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5. Resultados

51136, Comparacion Co

Con las velocidades de deposicion anteriores se calcula la velocidad de
deposicion media, realizando un ajuste lineal, fijando una interseccién con el origen.

& T 1 1 1 1 1 1 i T —

T R% = 0.99991 y
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10 1

i L L L L i L i i
] ] ] 3 [ % ¢ M i W

Tiempo depascion {min)

Figura 128 Ajuste lineal de los espesores del cobalto en funcién del tiempo de deposicion

La pendiente aproximada con estos puntos es la velocidad de deposicion media.

Velocidad de deposicion media | R = 0.07603 nm/s
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5.1 Caracterizacion estructural

5114 Ru

La calibracion del rutenio se lleva a cabo con una potencia de 15W, que
corresponde aproximadamente con una tensién de 285V y corriente 52mA. La
atmosfera de argdn se encuentra a 3 mTorr. Se realiza un pre-sputtering de 120
segundos. El caiidn estad orientado de manera que se deposita uniformemente sobre
el portamuestras, que gira continuamente a velocidad constante.
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Figura 129 Medida de reflectividad del rutenio con un tiempo de deposicion de 25 minutos.

El angulo critico se encuentra en = 1°. Se pueden distinguir con claridad 5 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; = 20.13nm e; = 6.8644
t, =17.72nm e, = 0.0441
t; = 16.98 nm ez = 0.2809

t,=1699nm | e, =0.2704

ts =1636nm | es = 1.3225

t=17.51nm | 6 =1.3253nm

Velocidad de deposicion | R =0.01167 + 0.00088 nm/s
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5. Resultados

51142  Ru40min
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Figura 130 Medida de reflectividad del rutenio con un tiempo de deposicién de 40 minutos.

El angulo critico se encuentra en ~ 0.8°. Se pueden distinguir con claridad 6 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t; =30.04nm | e, =5.9049

t,=2873nm | e, =1.2544

t; = 2741 nm ez = 0.04

ty = 26.44nm eq, = 1.3689
ts = 26.65 nm es = 0.9216
te = 26.70 nm ee = 0.8281

t=27.61nm| é=1.5426 nm

Velocidad de deposicion R =0.011504 + 0.00064 nm/s
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5.1 Caracterizacion estructural

51143  Comparacion Ru

Con las velocidades de deposicion anteriores se calcula la velocidad de

deposicion media, realizando un ajuste lineal, fijando una interseccién con el origen.

La pendiente aproximada con estos puntos es la velocidad de deposicion media.
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Figura 131 Ajuste lineal de los espesores del rutenio en funcién del tiempo de deposicion

Velocidad de deposicion

R = 0.011504nm/s
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5. Resultados

51.15. SiIO2

La calibracion del didxido de silicio se lleva a cabo con una potencia de 200W, y
se realiza por sputtering con corriente alterna sobre un substrato de 6xido de
aluminio (Al,O3). La atmésfera de argdn se encuentra a 3 mTorr. Se realiza un pre-
sputtering de 120 segundos. El caidn esta orientado de manera que se deposita
uniformemente sobre el portamuestras, que gira continuamente a velocidad
constante.
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Figura 132 Medida de reflectividad del éxido de silicio con un tiempo de deposicién de 20
minutos.

El angulo critico se encuentra en = 0.5°. Se pueden distinguir con claridad 5 flecos.

Espesor (t; — ©)?

t, =3587nm | e =0.0784
t,=3676nm | e, =03721
tz3 = 36.08 nm ez = 0.0049
t, = 35.78 nm e, = 0.1369
ts = 37.97 nm es = 3.3124
t=36.15nm | 6§ = 0.8837nm

Velocidad de deposicion R =0.030125 + 0.00073 nm/s
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5.1 Caracterizacion estructural

5116. Cufa Cr

La calibracion de la cufia de cromo ya se ha mencionado y explicado en el
apartado de “Metodologia”, de manera que se considera que no es necesario incluir
de nuevo los resultados obtenidos. Sélo se incluye la siguiente gréfica, que refleja el
espesor esperado para la inclinacion del caiidn de cromo.
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Figura 133 Representacion del espesor de cromo segun la posicion en la muestra.
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5.1.2. Muestras epitaxiales
5121 1S02-03-04-05

Antes de realizar las muestras alargadas, que son las mas relevantes en el
estudio de las propiedades magnéticas y magneto-dpticas, se fabricaron muestras
individuales con diferente espesor de la capa de cromo.

En este ambito se planted fabricar esta secuencia de capas:
HF Si(110)/Ag(110) 75 nm/Cr(211) x nm/Co(10-10) 20 nm /SiO, 10nm

Siendo x el espesor de la capa de cromo. Con objeto de ser capaces de ver el
comportamiento de la tensién en dicha capa se establecieron 4 espesores a estudiar:
150, 50, 20 y 10 nm.

Por medio de la difractometria de rayos X, se realiza el escaner 6/26, y se mide
la cristalinidad de las muestras:

Co(1010)| ¥ Ag(220) Cr(211)

x =150

x= 50

x= 20

TS T T

x= 10

40 50 60 70 80 90
20 (deg.)

Figura 134 Medidas de difractometria de rayos X para cuatro muestras individuales con diferentes espesores
de cromo, fabricadas en deposiciones separadas.
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5.1 Caracterizacion estructural

Por medio de la base de datos PDF-4+, se sabe que los picos de ciertas
estructuras cristalinas deben encontrarse en unos angulos determinados. Aquellos
que nos interesan se incluyen en la siguiente tabla:

Elemento h k 1| d(A) 26 (deg.)

Ag 2 2 0 2014280 64.458

1 0 0 217110 41.562
Co 2 0 0 1.08560 90.399
Cr 2 1 1 117740 81.724
Si 2 2 0 192020 47.301

Tabla 8 Angulos de difraccién para los materiales utilizados en las muestras

Analizando la figura 134, podemos comentar ciertos aspectos:

El pico que corresponde con la base de silicio permanece inmovil en las cuatro
muestras, en el valor de 47.3°. Encontrar un movimiento en la posicion de este pico
significaria que la medicion de rayos X no ha sido realizada correctamente, ya sea por
los componentes 6pticos utilizados como por la calibracién del sistema de rayos X.
Otra opcion, muy poco probable, es que la oblea de silicio no presentara esa
cristalinidad, pero el fabricante garantiza que esto no sea posible.

La posicion angular del pico de la plata también tiene el mismo valor en todas
las muestras (64.46°). Esto indica un muy buen crecimiento epitaxial de la capa de
plata sobre el substrato de silicio y una muy buena cristalinidad de la plata.

oo | AB(220) 20=64.524£0.001° | Ag(220) 20 = 64.458 £ 0.002°
’ x =150 nm o FWHM =0.765° ’ x=50nm | FWHM =0.793°
0.0008 - 4 0.0008
0.0006 - 4 0.0006
= 0.0004 4 = 0.0004
0.0002 | 4 0.0002 |
0.0000 L L 0.0000 L L
60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69
26 (deg.) 26 (deg.)
oooto| Ag(220) | | 20=64.510+0.001° o010 | Ag(220) . 120=6453+0.001°
x=20nm FWHM =0.754° x=10 nm FWHM =0.746°
0.0008 4 0.0008
*
0.0006 4 0.0006
g £
= 0.0004 = 0.0004|
0.0002 | A 4 0.0002
0.0000 L L 0.0000 L L
60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69
26 (deg.) 26 (deg.)

Figura 135 llustracién detallada de los picos de plata para diferentes espesores de cromo. Los datos se
encuentran normalizados por el valor de la intensidad maxima del silicio.
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5. Resultados

A partir de los datos de la medida se realiza un ajuste de la curva del pico,
asimilandola a una funcién gaussiana, de donde se pueden obtener con precisién la
posicién del maximo del pico y su anchura a la mitad de la intensidad maxima
(FWHM). En una curva gaussiana centrada en el origen, la funcion se puede expresar
como:

f@) = Aexp(-3) (5.1)

siendo A y b constantes que representan la intensidad maxima y desviacién de
la curva respectivamente. Para determinar la anchura del pico a la mitad de la
intensidad maxima

exp (— Z—z) = % = x2 = b%1In(2) (5.2)
FWHM = 2x = 2by/In(2) (5.3)

Utilizando la ley de Scherrer, se puede estimar el tamafio de los granos de la
plata en la direccidn z. Para una muestra de 75 nm de espesor, se obtienen tamafos
de grano de aproximadamente 18 nm:

206 (deg.) B (deg) Tamano Grano en z (nm)

64,524 0,765 18,4355
64,458 0,793 17,8028
64,51 0,754 18,7085
64,53 0,746 18,9033

A continuacion se ha incluido una grafica que resume las posiciones de los
picos de la plata. Se puede apreciar que la posicion de los picos permanece
inalterada en las cuatro muestras. (la escala de la posicién esta en centésimas de
grado centigrado).

64.54 T T T T T T T
¥
x
64.52 |- =
3
_ -
()]
(]
E 64.50 - 4
(®)]
<
o
Y 64.48 - E
[a
— =]
64.46 |- Zebulk— 64-458
" 1 L 1 L 1 L 1 " 1 n 1 " 1 L
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Espesor Cr (nm)

Figura 136 Posicion angular de los picos de la plata en funcién del espesor de la capa de cromo
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5.1 Caracterizacion estructural

En cuanto a la capa de cromo, se puede apreciar en la figura 137, que a medida

gue se aumenta el espesor de dicha capa, la posicién del pico de cobalto tiene a su

valor relajado (bulk), lo cual concuerda con la hipétesis inicial de la relajaciéon de las

tensiones y la propagacion de las dislocaciones a medida que se aumenta el espesor

de la capa.
82.4 T T T T T T T T T
823} I (@ - i M
| 420 - (b)
822} - . 25
O 0,30 -
) i
S 821r 1 . &35k
S - 1 & .panf
9 82.0 | 1 &5 48k
o | [
819 | I Bl
- | 0,55 -
81.8 | 4 LUB0 -
— o L
2Bbulk_ 81 .724 DEE I
81.7 1 L . 1 . 1 1 1 1 R ﬂ.?'] 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 a

Espesor Cr (nm)

200 A0 ED 2] 100 120

140 16D

Espesor Cr (nm)

Figura 137 (a) Posicién angular de los picos del cromo en funcién del espesor de la propia capa de cromo. (b) Deformacién en

el eje z dela capa de cromo, segtin el espesor de dicha capa.

Sin embargo, si atendemos al pico de cobalto, vemos que la posicién del pico

no varia apenas en las cuatro muestras. Notese otra vez la escala de la figura 138,

que esta en las centésimas de grado.
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Figura 138 Posicion angular de los picos del cobalto en funcién del espesor de la capa de cromo

Lo que se hubiera esperado de las hipdtesis iniciales era que el estado

tensional del cromo, que si que se da, afectara al cobalto de la misma manera, pero

segun las medidas realizadas parece ser que no ocurre asi. Tal y como se vera mas

adelante en las medidas del RSM (mapeado del espacio reciproco), parece que la
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5. Resultados

ilustracion inicial de las redes atomicas estirandose y comprimiéndose no es del todo
completa, por lo que la modulacion del estado tensional del cobalto que ocurre no
es visible en esta medida.

Se puede comprobar que estado de deformacién de la capa de cromo varia
hacia el valor relajado. En el caso de la muestra de 10 nm de espesor, la deformacion
maxima que se obtiene es del 0.65%

Por lo tanto, de momento no se ha conseguido variar el estado tensional de la
capa de cobalto, pero vemos que en la figura 134, aparece un pico en torno a los
90.5° que corresponde con otra orientacion del cobalto, concretamente con la (200).
La aparicion de esta orientacion cristalografica representa una gran calidad de la
muestra, puesto que para que se produzcan interferencias constructivas es necesario
un alto ordenamiento de la capa. También es importante resaltar que la intensidad
de este pico se va reduciendo a medida que se aumenta el espesor de la capa, por lo
que podemos afirmar que en el caso de altos espesores domina la orientacion (100).

En la figura (139) se incluye la deformacién en el eje z de la capa de cobalto,
que se define como:

a—a
e,, Co (%) = —2*x100 (5.4)

Apuik

puik €S un dato del propio material, y a se obtiene a partir de la posicion del
pico de cada muestra, utilizando la ley de Bragg y las propiedades de la estructura
hexagonal compacta:

2 leIO sind = 4 ; leTO = ga (55)

0.0a —r— T T T T T
=0.08
-0.08 -
-0.13 -
-G 16
-0.240 |
-0.24 -
«0.Z8

e,z Co (%)

-0.32 |

N .-*— I R

0.3 -
_n dﬂ + i i (] i (] 1 i I'
o i0 &0 (=1 an oo 130 140

Espesor Cr (nm)

Figura 139 Deformacion en el eje z de la capa de cobalto en funcién del espesor de la capa de cromo

Vemos que en estas muestras individuales no ha sido posible lograr exceder
una deformacion del 1.5% en el cobalto, llegando solo al 0.4%.
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5.1 Caracterizacion estructural

5122 1S08: Closey Far

En este apartado de muestras epitaxiales también se incluye una muestra
representativa, la ISO8:

HF Si(110)/Ag(110) 75 nm/Cufia Cr(211) 20 a 100 nm/Co(10-10) 20 nm /SiO, 10 nm

Tras calibrar la inclinacién de los cafiones para conseguir la cufia de cromo
deseada, se planted realizar la fabricacion de dos muestras multicapa. El objetivo de
esta muestra era comprobar si se podia obtener un crecimiento epitaxial con dicho
método. Estas dos muestras se colocarian en los extremos del portamuestras,
separadas entre si 8 cm, de manera que una muestra se encontrara mas cerca (close)
o mas lejos (far) del cafidn. Tras varios imprevistos con el sistema de sputtering y la
forma de fijar correctamente dichas muestras, se pudo llevar a cabo la deposicion.

En la figura 140 se incluye el escaner de cristalinidad de las dos muestras. La
posicion de los picos corresponde a las mismas orientaciones cristalograficas de los
materiales que se han mencionado en el apartado previo.

—— Close
— Far

1E8

1E7

1000000

100000

10000

1000

100

Intensidad (cps.)

10

i

55 60 65 70 75 80 85 90 95
20 (deg)

Figura 140 Medidas de difractometria de rayos X para dos muestras individuales con diferentes espesores de
cromo, fabricadas al mismo tiempo en posiciones del portamuestras diferentes.

Lo primero que llama la atencion entre las dos medidas es la diferencia en
intensidad del pico de cobalto. Esta intensidad es directamente proporcional al
espesor de la capa de cobalto, por lo que podemos afirmar que el método de inclinar
el cafdn para obtener diferentes espesores funciona satisfactoriamente en este caso.
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5. Resultados

Tal y como se comprobara en las mediciones de espacio reciproco, este hecho no se
cumple siempre.

Los picos de silicio (220), plata (220), y cobalto (10-10) permanecen en la
misma posicion. Sin embargo, hay que sefalar que la plata no crece correctamente
en toda su estructura, puesto que se aprecia un pequefio pico en torno a los 38°, que
corresponde con la orientacion cristalografica de la plata (111).

< Phi

Figura 141 Ilustracién de los dngulos en la medicién de rayos X

Debido a este hecho se planted realizar numerosas medidas con objeto de
encontrar la orientacion adecuada de los angulos phi (¢) y psi (¥) (se incluye la
figura (141) ya mostrada anteriormente). En dichas posiciones de los angulos phiy
psi se realizaron las medidas de cristalografia para la plata, el cromo y el cobalto, en
el caso de la posicion cercana y la lejana en el portamuestras.

Lo que se hace en el escaner ¢ es fijar el detector y la fuente en angulos
caracteristicos de cada material y girar el portamuestras, variando Unicamente el

angulo ¢ 360°.

— — . S A5005 : ; ; ;
Si-Close + aoope - Si-Far

i i 25000

:

Inl.e.'lsr:l_ul_d Ips.h
z
1

5

5

o=

i i i ] 1l it
LE] 280 240 0 158 R 158 b0 ZE0 0 0 404 444
0G5 [deg) 21 [degh

T T S RS |
-24] a L1} 108

Figura 142 Resultado del escdaner ¢ para el silicio en la muestra cercana y en la lejana.
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Figura 143 Resultado del escdner @ para la plata en la muestra cercana y en la lejana.
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5.1 Caracterizacion estructural

Para el silicio vemos que, tanto en la muestra cercana como en la lejana al
caidn, los picos de maxima intensidad aparecen en las posiciones:

Si 0]
Close 153.31° 333.31°

Far 311.41° 490.41°

Dado que en el crecimiento epitaxial las capas superiores crecen en la misma
orientacion que el substrato, el resto de los materiales deberian mostrar sus picos de
maxima intensidad en las mismas posiciones.

Para la plata vemos que, tanto en la muestra cercana como en la lejana al
caidn, los picos de maxima intensidad aparecen exactamente en las mismas
posiciones que en el caso del silicio:

Figura 144 Resultado del escdner ¢ para el cromo en la muestra cercana y en la lejana.
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En el caso el cromo, vemos en la figura 144 que existe una diferencia notable
en la intensidad maxima de las muestras. Este hecho era esperable, dado que la
intensidad es directamente proporcional al espesor de la capa de cromo. Atendiendo
a las posiciones de los picos del cromo, se aprecian ligeros cambios, pero no muy
significativos, con lo que no se puede extraer ninguna conclusidon firme de esta
medicion, sélo las posiciones de los picos:

Cr )

Close 154.31° 332.81°
Far 31291° 489.091°

Atendiendo al cobalto si vemos ciertas diferencias entre las intensidades
maximas de las dos muestras, pero no son muy resefables:
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Figura 145 Resultado del escdner ¢ para el cobalto en la muestra cercana y en la lejana.

Co 0]
Close 155.38° 330.36°
Far 312.91° 485091°
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5.1 Caracterizacion estructural

Una vez encontradas las posiciones adecuadas del angulo ¢ para todos los
materiales, se realizaron los escaneres 6/26. Dado que la orientacion ¢ se ha
modificado, los angulos 260 no coinciden con los habituales. No obstante, estas
medidas dan constancia de las diferencias entre las muestras con mucho cromo y con

poco cromo.
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Figura 146 Grdficas del escdner 6/26 de la plata, en las muestras cercana y lejana.
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Figura 147 Grdficas del escaner 6/26 del cromo, en las muestras cercana y lejana.
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Figura 148 Grdficas del escaner 6/26 del cobalto, en las muestras cercana y lejana.
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5. Resultados

A continuacion se incluye la tabla resumen de estas gréficas:

Ag Cr Co
Close 38.136° 44.388° 47.428°
Far 38.130° 44.451° 47.444°

Los picos de la plata y cobalto no varian mientras que el pico del cromo si que
sufre la variacion esperada.

5.1.3. Muestras alargadas

En este apartado se van a tratar las muestras de 8 ¢cm de largo, también
llamadas muestras alargadas. Por un lado, se encuentran las muestras alargadas con
la cufia de cromo variable (IS09 y IS13) y por otro lado estan las muestras con la capa
de cromo rutenio variable (IS10).

En primer lugar, se tratan las muestras con la capa de cromo de espesor variable.

5131 IS09

Esta muestra es una de las mas relevantes en este proyecto, dado que es la
muestra de la que se han realizado mas mediciones, tanto de caracterizacion
estructural como de caracterizacion magnética. La diferencia entre esta muestra
(IS09) y la IS13 es el angulo que forma el eje facil de magnetizacion del cobalto con la
direccion longitudinal de la muestra. En el caso de la IS09 son 45° y en el caso de la
IS13 son 75°.

HF Si(110) p=45°/Ag(110) 75nm/Cufia Cr(211) 13 a 100nm /Co(10-10) 20nm /SiO, 10nm

Lo primero que se hizo fue cortar la muestra alargada en 8 muestras, para
poder realizar la medicion de rayos X. Por cada muestra individual se realiz6 un
analisis de difractometria por rayos X, que se muestra en la figura 149. Tal y como se
aprecia en la ilustracion del lateral derecho de la figura, el cafion del sputtering
deposita mas cantidad de cromo en la parte 1 que en la parte 8.

Los picos que aparecen en las mediciones corresponden a los materiales que
ya se han mencionado. De manera fiable, podemos afirmar que el silicio se encuentra
en la posicion esperada, tal y como se ha visto en todas las muestras hasta ahora
incluidas. Por ello, no se ha realizado un analisis exhaustivo de la subcapa de silicio.
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Figura 149 Medidas de difractometria de rayos X para las ocho muestras individuales de la muestra alargada ISO9 con diferentes espesores de cromo.
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Figura 150 Representacion detallada de los picos de la plata en la muestra alargada. Se ha incluido el dngulo para

la intensidad madxima y la anchura del pico a la mitad de su intensidad mdxima.
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5.1 Caracterizacion estructural

El pico de plata ha sido ajustado a una funcién gaussiana, de donde se ha
obtenido la posicion del maximo de intensidad, y la anchura a la mitad de la
intensidad maxima (FWHM). Como se ve, la desviacién del angulo 26 es minima, por
lo que el ajuste de la curva es muy bueno. Analizando los datos incluidos en la figura
150, se aprecia que el tanto la posicién 26 como el FWHM apenas varian a lo largo
de la muestra. A continuacién se resumen dichos datos:

Ag peak position

T T T T T T T T
64,52 - [ .
64,51 - .
]
Z3
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o 6449 .
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©
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~ ] .
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64,46 |- 26;,,,=64,458°
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0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Sample N

Figura 151 Posicién de los picos de la plata en funcién de la zona de la muestra alargada.

En esta figura llama la atencién el hecho de que existe una diferencia palpable
entre ciertas muestras, ya que parece que la mitad se encuentra en torno a 64.48°y
la otra mitad por encima de dicho valor. Esto se debe a que la medicion de estas
muestras se llevd a cabo de manera saltada, es decir, que primero se midieron las
muestras 1,3,5,7 y posteriormente las muestras 2,4,6,8. Estas dos mediciones difieren
en dos variables de medicion. Por un lado esta la variable del tiempo de integracion
del detector, que tarda mas o menos tiempo en detectar los rayos X difractados y
realizar un integral que calcula la media de la intensidad. Y por otro lado esta el
intervalo de medicion, que indica cada cuantos grados se mide la intensidad. (se
puede apreciar en la figura 150 que las mediciones 2,4,6 y 8 tienen menos puntos
que las 1,3,5, y 7. Por ello, lo que se decidio fue calcular la posicién 26 media entre
todas las medidas, y calcular la diferencia de angulos entre cada muestra y dicha
media, que se denomind como variable z.

En cuanto al cromo, se aprecia en la figura inicial 149 que a medida que
aumenta la cantidad o espesor de cromo a lo largo de la longitud, mayor es el
maximo de intensidad del pico. A continuacién se incluyen, en detalle, los picos del
cromo:

157



Mag peak
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Figura 152 Representacion detallada de los picos del cromo en la muestra alargada. Se ha incluido el angulo para la
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5.1 Caracterizacion estructural

De la misma manera que la plata, el pico de cromo ha sido ajustado a una
funcion gaussiana, Analizando los datos incluidos en la figura 152, se aprecia que el
tanto la posicién 26 como el FWHM varian considerablemente a medida que se
modifica el espesor de la capa de cromo. La posicion 26 de la muestra 8 no es
representativa del comportamiento general de la muestra, dado que al existir unos
pocos nanometros de cromo (~13nm), la medicion del pico de cromo es muy
complicada. El ruido de la medicion XRD no facilita la caracterizacién de esta
muestra, por lo que se considera que no es representativa. Para evitar la posible
influencia de las variables de la medicién, como se ha visto en la plata, se ha restado
la variable z antes calculada (puntos azules) a la medicién original (puntos negros). A
continuacion se resumen dichos datos:

82,15 -
82,10 - -
82,05 |- -

82,00 - ~ -

81,95 | -8 -
81,90 | \‘-\\\E‘-« B -

81,85 | ~< - .

20 (deg)
/
/

81,80 | - .

81,75 |-

81,70 ] ) ] \ ] \ | . ] , ] ; 1 . 1 -

Sample N

Figura 153 Posicién de los picos de cromo en funcién de la zona de la muestra alargada. Se aprecia una
tendencia de las muestras hacia su valor relajado. Se ha restado la variable z a los datos, con objeto de
eliminar el efecto de la plata. También se ha sefialado con un circulo rojo el valor en la octava muestra, que
no es representativo del comportamiento general de la muestra.

Por ultimo cabe estudiar el pico de cobalto. Se aprecia en la figura inicial 149
que aunque aumente la cantidad o espesor de cromo a lo largo de la longitud, la
posicion e intensidad del pico de cobalto se mantiene constante. A continuaciéon se
incluyen, en detalle, los picos del cobalto:
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5. Resultados
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Figura 154 Representacion detallada de los picos del cobalto en la muestra alargada. Se ha incluido el dngulo
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para la intensidad maxima y la anchura del pico a la mitad de su intensidad mdxima.
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5.1 Caracterizacion estructural

De la misma manera que la plata, el pico de cobalto ha sido ajustado a una
funcion gaussiana, Analizando los datos incluidos en la figura 154, se aprecia que el
tanto la posicion 260 como el FWHM apenas varian a lo largo de la muestra. Este
hecho no era esperable en el caso del cobalto, ya que una variacion del espesor del
cromo deberia afectar en el cobalto. De la misma manera que con el cromo, en la
medicion inicial del cobalto se ha restado la variable z obtenida de la medicidn del
pico de la plata, y dicho resultado se ha representado de azul. A continuacién se
resumen dichos datos:

41,70 — T I T " 1 — T 1

41,68 - -
41,66 -— § %
41,64 | §

41,62 - -1

20 (deg)

41,60 -

41,58 | .

20,,,=41,562°
41,56 - —

Sample N

Figura 155 Posicion de los picos del cobalto en funcién de la zona de la muestra alargada. Se ha restado la
variable z para aislar el resultado de los efectos de la plata.

Como se puede comprobar, no existe un patrén claro sobre la posicion del pico
de cobalto. Por ello se las mediciones del espacio reciproco, que se analizan en
apartados posteriores.
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5. Resultados

5132 IS13

Esta muestra es idéntica a la IS09, y sélo varia en la orientacion del eje facil de
magnetizaciéon, por lo que en principio la caracterizacion estructural no se ve
afectada por este hecho.

HF Si(110)/Ag(110) 75 nm/Cufa de Cr(211) 13 a 100 m/Co(10-10) 20 nm /SiO2 10nm

En un primer intento de comprobar la calidad de las mediciones de esta
muestra alargada, se decidid realizar numerosos escaneres w y ¢. Este tipo de
escaner es Util para determinar si la orientacion ¢ de la muestra afecta en el estudio
de la cristalinidad de la muestra. Se realizd este escaner para cada material, variando
el angulo de incidencia w.

Si no existiera dependencia alguna respecto de la orientacién ¢, se deberian
obtener rectas verticales con el valor de w = 6. Estas rectas se han representado
como lineas rojas a puntos. Si existiera esta dependencia, lo 16gico es que apareciera
un patron periédico cada 180° en ¢.

En el silicio (w = 23.65°) ya se aprecia este comportamiento periodico y se
verifica que el maximo de intensidad se da en el valor de w esperado, pero con un
angulo ¢ =90°.
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Figura 156 Resultado del escdaner ¢ /w en la configuracion del silicio.
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5.1 Caracterizacion estructural

En la plata (w = 32.23°) vemos que no existe un movimiento del pico al variar
el angulo ¢, pero si que existe una orientacién en la que obtenemos el maximo de
intensidad, en ¢ = 135°.
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d

26 28 a0 a2 a4 B 4
w (deg.)

Figura 157 Resultado del escdner ¢ /w en la configuracién de la plata.

En el cromo (w = 40.86°) se ilustra un comportamiento periédico y una
alineacion del valor de w del cromo con el punto de intensidad maximo, en ¢ = 135°.
Segun esta medida, es posible que las mediciones anteriores del pico del cromo no
se hicieran en la orientacion adecuada, ya que en ¢ = 0° no se ve la verdadera
magnitud de la intensidad.
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Figura 158 Resultado del escdner ¢ /w en la configuracién del cromo.
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5. Resultados

Y por ultimo, el cobalto (w = 20.78°) muestra un comportamiento muy
parecido al cromo y el maximo también aparece en ¢ = 135°. Por ello se puede
afirmar que tanto el cromo como el cobalto muestran un comportamiento inusual.
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Figura 159 Resultado del escdner ¢ /w en la configuracién del cobalto

164



5.1 Caracterizacion estructural

5.1.33. ISO8: Muestra de CrRu

Esta muestra es la Unica muestra alargada con la cufia de composicion variable
de rutenio que se fabricd en el proyecto.

HF Si(110)/Ag(110) 75 nm/Cr y Ru depositados simultdneamente x ~ 0.05-0.32 nm
/Cr(211) 20 nm /Co(10-10) 20 nm /SiO2 10nm

Lo primero que se hizo fue cortar la muestra alargada en 8 muestras, para
poder realizar la medicién de rayos X. Por limitaciones de tiempo, solo se realiz6 el
analisis de cristalinidad para las muestras 1,2,3,4 y 8. Dicho estudio es muy similar al
realizado en la muestra IS09, por lo que ciertas conclusiones pueden ser repetidas. En
este caso, la muestra con mas rutenio es la nimero 8, mientras que la que tiene un
mayor porcentaje de cromo es la nimero 1.
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26(deg)
Figura 160 Medidas de difractometria de rayos X para tres muestras individuales de la muestra alargada
1SO8 con diferentes composiciones de la capa de cromo rutenio

Los picos que aparecen en las mediciones corresponden a los materiales que
ya se han mencionado. Se puede asegurar que el silicio se encuentra en la posicion
esperada, tal y como se ha visto en todas las muestras hasta ahora incluidas. Para
poder comparar la amplitud de la intensidad de los materiales, se decidié normalizar
los datos respecto al valor de la intensidad maxima en el pico de plata. Por ello en los
picos de la plata de cada muestra el maximo se encuentra en la unidad.

El pico de la plata permanece en la misma posicion a lo largo de la muestra y la
forma del pico no sufre cambios importantes, tal y como se ilustra en las siguientes
figuras:
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5. Resultados
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Figura 161 Representacion detallada de los picos de la plata en la muestra alargada de CrRu. Se ha incluido el
dngulo para la intensidad mdxima y la anchura del pico a la mitad de su intensidad maxima.
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5.1 Caracterizacion estructural

El pico de plata ha sido ajustado a una funcién gaussiana. Analizando los datos
incluidos en la figura 161, se aprecia que la posicion 26 varia ligeramente a lo largo
de la muestra. Es cierto que este cambio en la posicién del pico no se tendria que dar
en la plata. Se desconoce la razdn exacta por la cual el pico de la plata no se
mantiene constante, aunque podria estar relacionado con las condiciones de
deposicion. A continuacidon se resumen dichos datos:

Ag peak position

64.54 [ ' ' ' ' ' ' -
64.53 | . ]
64.52 | i
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64.50 |- i
64.49 |- ]
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64.46 |- 4

64.45 | i -

64.44 |- —

Sample N

Figura 162 Posicién de los picos de la plata en funcién de la zona de la muestra alargada de CrRu.

En cuanto al pico de cromo-rutenio (CrRu), se aprecia en la figura inicial 160
que a medida que aumenta la cantidad de rutenio en la cufia de composicién a lo
largo de la longitud, mayor es el desplazamiento que sufre el pico de cromo. Como
se vera en las siguientes graficas, con cada muestra se ha realizado un ajuste de la
curva con una funcion multipico que incluye el software OriginPro. Con este ajuste se
pueden distinguir las dos curvas gaussianas que producen la curva total, con lo que
tenemos datos tanto de la capa de cromo puro como de la capa de cromo-rutenio. El
pico de la derecha corresponde con el pico del cromo puro, y el pico de la izquierda
es el pico del cromo-rutenio continuacion se incluyen, en detalle, los picos del cromo
rutenio:
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5. Resultados
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Figura 163 Representacion detallada de los picos de cromo rutenio en la muestra alargada de CrRu.
Se ha incluido el angulo para la intensidad mdxima y la anchura del pico a la mitad de su intensidad mdaxima
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5.1 Caracterizacion estructural

Se aprecia con mucha claridad que a medida que aumenta la cantidad de
rutenio, mayor es la intensidad del pico de cromo-rutenio, mientras que la posicién
del cromo puro no sufre alteraciones de gran calibre en este proceso. La posicion del
pico de cromo-rutenio tiene un comportamiento extrafio, puesto que parece que
sufre un salto repentido de la muestra #3 a la #4. Una de las hipotesis que se
plantean en este aspecto es que el procedimiento de fabricacion de la capa
compuesta no sea del todo preciso y que exista mucho rutenio en una parte de la
muestra y muy poco en el otro extremo. Dado que este comportamiento no es del
todo claro, se decidié no realizar la mediciones de caracterizaciobn magnética para
esta muestra.
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Figura 164 Posicién de los picos del cromo puro y del cromo rutenio en funcién de la zona de la muestra
alargada de CrRu.

Por ultimo cabe estudiar el pico de cobalto. Se aprecia que si se varia la
composicién de la subcapa de CrRu a lo largo de la longitud, la posicion e intensidad
del pico de cobalto sufren una variacién, pero es muy pequefia en comparacién con
lo esperado. A continuacion se incluyen, en detalle, los picos del cobalto:
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5. Resultados
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Figura 165 Representacion detallada de los picos de cobalto en la muestra alargada de CrRu. Se ha incluido
el dngulo para la intensidad mdxima y la anchura del pico a la mitad de su intensidad mdxima.
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5.1 Caracterizacion estructural

De la misma manera que la plata, el pico de cobalto ha sido ajustado a una
funcidon gaussiana. A continuacion se resumen dichos datos:

Como se puede comprobar, tampoco existe un patrdon claro sobre la posicion
del pico de cobalto, aunque se encuentra cierta similitud entre el salto que se daba
en el pico de CrRu entre las muestras #4 y #8. También cabe la posibilidad, por la
analogia de las medidas, que sea la subcapa de plata la que afecte de esta manera en
el comportamiento del cobalto. Por ello, con la intencién de eliminar efectos por la
desalineacion de la plata, en la medicion inicial del cobalto se ha restado la variable z
obtenida de la medicién del pico de la plata, y dicho resultado se ha representado de
azul. Pero aun asi es ciertamente complejo dar con un comportamiento concreto en
esta muestra.
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Figura 166 Posicion de los picos del cobalto en funcién de la zona de la muestra alargada de CrRu. También
en este caso se ha restado la variable z con objeto de eliminar el efecto de la capa de plata.
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5. Resultados

5.14. Mapeado del espacio reciproco-RSM

La medicién cristalografica por el habitual escaner 6/26 no ha mostrado el
comportamiento esperado de los picos de cobalto. Sin embargo, los diversos
escaneres w y ¢ mostraban una discordancia, pues la maxima intensidad de los picos
no aparecia en su posicion correspondiente. Por ello se decidié que lo mas adecuado
era realizar un mapeado del espacio reciproco. Este tipo de escaner es el mas
completo de todos y requiere de un sistema de difraccion de rayos x de alta
resolucion. El sistema de rayos X utilizado en este proyecto no tenia los componentes
Opticos adecuados (concretamente, detector y portamuestras) para una medicion de
alta resolucion. No obstante, con el sistema presente era posible realizar el mapeado
del espacio reciproco realizando escaneres modificando continuamente varios
angulos. Es por ello que la duracién de estas mediciones aumentaba mucho (unas
14-16 horas) en comparacion con la duracion habitual de un escaner de cristalografia
(1-2 horas).

Dado que los escaneres w y ¢ se habian realizado sobre la muestra IS09, se
decidié realizar el mapeado del espacio reciproco para dos de dichas muestras, en las
que variaba el espesor de la capa de cromo. En la IS09-1 el cromo se estima entorno
a los 100nm de espesor y en la IS09-4 se estima un espesor de cromo de Para evitar
efectos ocultos por la orientacion ¢ se realizaron dos mediciones por cada material,
una con ¢ = 0°y otra con ¢ = 180°.

En estos escaneres, primero se coloca la fuente en un angulo w determinado y
el detector en un angulo 26 = 2w. Entonces se realiza un escaner tipo w,q de cierta
amplitud, por ejemplo +3° fijando el detector y variando w. Tras este escaner, se
vuelve a variar el angulo w incidente y se vuelve a realizar el escaner w,g. El angulo
incidente w se varia 5-6° de su valor relajado.

En las siguientes paginas se han incluido las graficas resultantes. El eje de
coordenadas representa la diferencia del angulo w aplicado respecto del angulo w,
donde deberia aparecer el pico del material relajado y con una estructura
cristalografica determinada. El eje de abscisas representa el angulo w,y de cada
escaner. Por ultimo, el mapa de colores representa, para cada punto, la intensidad de
rayos X difractados que ha sido recogida por el detector.

En las préximas dos paginas se muestran todas las mediciones realizadas,
ordenadas segun la muestra y la orientacion del angulo ¢. Posteriormente, se han
reordenado las mismas graficas segun el material y se han los aspectos mas
importantes en cada caso.
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5.1 Caracterizacion estructural
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Figura 167 Representaciones del mapeado del espacio reciproco en la muestra 1S09_1, con la
orientacion ¢ = 0°
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Figura 168 Representaciones del mapeado del espacio reciproco en la muestra IS09_1, con la
orientacion ¢ = 180°
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5. Resultados

Reciprocal Space Mapping 1509_4 (phi +0)
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Figura 169 Representaciones del mapeado del espacio reciproco en la muestra IS09_4, con la
orientacion ¢ = 0°
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Figura 170 Representaciones del mapeado del espacio reciproco en la muestra IS09_4, con la
orientacion ¢ = 180°
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5.1 Caracterizacion estructural

El silicio monocristalino sélo presenta un punto de intensidad en todas las
mediciones. Este punto corresponde con el punto del espacio reciproco para el silicio
(110) relajado. Al tratarse del substrato cristalino, esta era la respuesta esperada para
el mapeado del espacio reciproco en la direccién del silicio, ya que la cantidad de
cromo no influye en el silicio. De la misma manera, vemos cdmo existe una simetria

entre las mediciones cuando se cambia 180° el angulo ¢.
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Figura 171 Mapeado del espacio reciproco en la posicion del silicio, para las cuatro muestras estudiadas

La plata presenta un comportamiento muy parecido al silicio, pues vemos que
la intensidad maxima se encuentra en el punto esperado, que es el punto
correspondiente para la plata (110) relajada. Vemos que no se trata de una capa
monocristalina perfecta como la del silicio, pero presenta una alta cristalinidad, que
se aprecia en las pequefas ondulaciones de las mediciones. También se aprecia que
la orientacion ¢ en 0° y en 180° solo produce una simetria en la grafica, por lo se
puede concluir que la cristalinidad de la muestra no varia al girarla 180°.Tambien
cabe sefalar que en esta dos muestras no influye el espesor de la capa de cromo.
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Figura 173 Mapeado del espacio reciproco en la posicion del cromo, para las cuatro muestras estudiadas
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5.1 Caracterizacion estructural

En cuanto al cromo (Figura 173), se deben comentar varios aspectos.

En primer lugar, llama la atencion la diferencia entre las muestras 1 y 4, por la
presencia de muchos puntos azules dispersos lejos del punto relajado. Esto se debe a
la resolucion y al tiempo de integraciéon de la deteccién en los escaneres w. No
obstante, este hecho no es relevante para el estudio de las mediciones, puesto que la
zona de mayor interés es la de mayor intensidad.

En segundo lugar, vemos que existe una diferencia entre los puntos de
intensidad maxima en el caso de la muestra con mas cromo (1) y de menos cromo
(4). Esta diferencia se representa en la siguiente tabla, considerando todos los datos
de mapeado:

IS09_ 1 ¢=0° IS09_1 ¢=180° | 1IS09 4 ¢=0° 1S09_4 ¢ =180°

Diferencia 1.233° 2415° 1.3464° 3.462°

En los datos se aprecia como la variacién de 180° en la orientaciéon ¢ afecta
considerablemente en la diferencia. Esto se puede traducir en una alta dependencia
de las cristalinidad con la orientacion de la muestra. Se puede afirmar que el método
de fabricacion del cafidn inclinado produce ciertos efectos sobre el cobalto, entre los
cuales puede estar el autosombreado, y ello distorsiona la red y genera esta mayor
diferencia en una orientacion determinada. Este hecho no ocurria en la muestra
epitaxial individual (IS08), y la razon de ello puede ser que en este caso la muestra es
alargada y se deposita sobre toda la longitud mientras que en el otro caso se trata de
dos muestras individuales colocadas en sitios diferentes.

Por medio de esta medicién queda mucho mas patente que el método de
fabricacion no es del todo exacto y preciso a la hora de obtener una orientacién
cristalografica tensionada y uniforme en toda la muestra alargada.

Una diferencia menor indica una distancia cristalografica mas préxima al valor
relajado (por la ley de Bragg) y por tanto un menor parametro de red del cromo, que
indica una relajacién de la red. Es decir, que si aumenta el espesor de cromo y la red
cristalografica se relaja, entonces se debe apreciar un aumento en la diferencia entre
el pico de intensidad maxima obtenido y el relajado. Por consiguiente, nuestra
hipotesis inicial de la relajacion del cromo se confirma con esta medida y su analisis.

Esta diferencia se aprecia mucho mas en la orientacién de ¢=180°. Por ello se
podria deducir que existe una orientacion particular de ¢ entre 0° y 180°donde esta
diferencia es maxima. Aun asi, con las mediciones existentes se puede afirmar que el
pico de cromo no se encuentra uniformemente distribuido en toda la orientacion de
la muestra.
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El cobalto presenta un comportamiento muy similar al cromo:
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Figura 174 Mapeado del espacio reciproco en la posicion del cobalto, para las cuatro muestras estudiadas

Se aprecia que existe una diferencia entre los puntos de intensidad maxima en
el caso de la muestra con mas cromo (1) y de menos cromo (4). Esta diferencia se
representa en la siguiente tabla, considerando todos los datos de mapeado:

IS09_ 1 ¢=0° IS09_1 ¢=180° = IS09 4 ¢=0°  1S09_4 ¢ =180°

Diferencia 3.932° 4.046° 3.406° 3.138°

En los datos se aprecia como la variacion de 180° en la orientacion ¢ no afecta
tanto en la diferencia. Esto implica que la inclinacién del cafidén del sputtering para
una deposicion uniforme funciona correctamente. Esto no ocurre asi para una
deposiciéon no uniforme, como se ha visto en el cromo.

Tal y como se ha indicado en el cromo, una diferencia mayor indica una
distancia cristalografica menor y por tanto un menor parametro de red del cobalto.
En este caso vemos que el pico de cobalto se encuentra muy alejado de su valor
relajado, es decir, que se encuentra tensionado por la subcapa de cromo. Sin
embargo, segun los datos obtenidos, esta diferencia permanece casi inalterada ante
diferentes espesores de la subcapa de cromo.
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5.1 Caracterizacion estructural

Por lo tanto, por medio de estas mediciones hemos sido capaces de identificar
el desplazamiento del pico de cobalto respecto a su valor relajado. Esto no habia sido
posible determinarlo con las muestras de difractometria mostradas anteriormente,
por lo que podemos afirmar que el tiempo invertido en la calibracion y medicién del
mapa del espacio reciproco ha sido de gran ayuda.

Por ultimo, se ha decidido incluir los escaneres del espacio reciproco en esta
forma debido a su facil representacién. Sin embargo, el propio software de X-Pert
PANalytical, permite representar el mapeado del espacio reciproco sobre la esfera de
Ewald (figura 175) o con los ejes w vs w /26 (figura 176).
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Figura 175 Mapeado del espacio reciproco en la posicién del cobalto, representado en la esfera de Ewald

De la figura 175, donde se representa la esfera de Ewald, se puede extraer
mucha informacion a partir de la forma del punto de la red reciproca. El punto de la
red reciproca, que en la medicidn se muestra como una elipse, se encuentra estirado.
Si se estira en la direccion radial de la esfera ello indica que existe un cambio en el
parametro de red de la estructura cristalina. Un estiramiento en la direccidon
circunferencial indica que existe cierta curvatura y mosaicidad en la muestra. Si se
estira en la direccion vertical ello indica que la capa se encuentra tensionada. El
analisis de este tipo de muestras es complejo y dado que la realizacion de estas
muestras no estaba planteada, se considerd que solo se obtendrian las conclusiones
mas importantes.
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w/260

Figura 176 Forma alternativa de representacioén del espacio reciproco, con los ejes w vs w/20
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5.2 Caracterizacibn magnética

5.2. Caracterizacién magnética

Para la caracterizacién magnética se ha utilizado la técnica de la elipsometria
magneto-Optica (GME). Esta es una técnica experimental que aporta mucha
informacion de la muestra. Es por ello que se han obtenido muchisimos datos en este
aspecto. Con objeto de representar los principales resultados de las muestras, en este
apartado solo se incluye una pequefia parte de dichos datos. El resto de los datos se
va a adjuntar en el disco compacto externo.

5.2.1. Medidas GME

En primer lugar, se estudiaron las muestras individuales de la muestra IS09 y
posteriormente se instalé el motor lineal y se procedié al estudio milimetro a
milimetro de la muestra alargada. Este Ultimo es el estudio mas completo, pero su
analisis es ciertamente complejo. Por ello se han escogido las muestras individuales
para dar una idea general del funcionamiento de la técnica y de los resultados
obtenidos.

Dado que esta los datos de la medicion GME de la muestra alargada son
abundantes, en esta memoria solo se van a ilustrar las muestras individuales.

Tal y como ya se ha comentado previamente, la muestra alargada se cort6 en 8
piezas individuales, tal y como se representa en la figura 177.

mas Cr /(1) 2 3 (4) 5 6 (;) 8 / menos Cr
— =
1cm

Figura 177 llustracién de la muestra alargada, los cortes realizados, y de la numeracién de la muestras
individuales en funcion de la cantidad de cromo. Tambien se han indicado con un circulo las muestras
estudiadas en este apartado.

Con objeto de modelizar el comportamiento general, se decidié estudiar las
muestras 1,4 y 7. Dado que cada medida GME supone una gran cantidad de tiempo,
aqui se van a intentar mostrar todos los resultados relevantes.

Para cada muestra individual, se realizaron dos medidas, que difieren en el
angulo B que forma el campo magnético aplicado H y el eje facil de magnetizacién
del cobalto. Tal y como se aprecia en la ilustracion 176, la direccién longitudinal de la
muestra y el eje facil forman 45° entre si. Para variar el angulo g, se rota la muestra
con el motor rotativo acoplado a la muestra, de manera que conseguimos dos
angulos B:75° y 45°. Para facilitar la colocacién de la muestra, se define la variable g’,
gue representa la desviacion angular de la muestra de su posicion vertical:

p =45°— B’ (5.6)
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Figura 178 llustracién del dngulo formado por el eje fdcil del cobalto y el eje longitudinal de la muestra

Por lo tanto, las dos disposiciones que se ha medido en este proyecto se
resumen en la figura 178. Se realizan estas dos disposiciones para poder visualizar
correctamente la rotacion del vector de magnetizacion, de manera que en la muestra
de B = 75° se tiene que ver una amplitud mayor del vector de magnetizacion antes
de que se produzca el salto.

P 1) B
[B

-30° [3 2) B’ =(Q°

= 757 [B = 45°

Detector

P2

P2
Figura 179 llustracién de las dos disposiciones estudiadas, cambiando el adngulo 8

5211 Propiedades magneéticas

En las mediciones GME, los datos que se obtienen son intensidades de voltaje,
gue son proporcionales a la magnetizacién de la muestra. De esta manera, el grafico
de la intensidad en funcion del campo aplicado forma ciclos de histéresis, que son los
que se analizan.

La numerosa cantidad de datos que se recoge se debe a que en estas medidas
se varian ampliamente los angulos de los polarizadores (¢; y ¢,). Es decir, en un
principio se fijan unos angulos ¢, y ¢,, y se mide el ciclo de histéresis tantas veces
como haga falta. Esto se consigue invertiendo la intensidad de campo magnético
aplicado numerosas veces y realizando el ciclo de histéresis medio entre todas las
medidas. Esta accion de repetir la medida aumenta mucho la duracién total, pero
asegura una buena precision.
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5.2 Caracterizacibn magnética

A continuacién se muestran los ciclos de histéresis de las tres muestras en las
dos disposiciones explicadas, para unos angulos de los polarizadores determinados
(p1 = —20°% ¢, = 108°).

I vs. H hysteresis loops § =-21r
§. = 108"
Q98 Q575 0.706f
| B4 T
0 & ek ) {
B: = -30° ' .78
= 75° = (&85 ] 0654 |
(B=75°) a =! !
‘::. .88 o BE i) Eg-\.l'
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& 064l e T e
= 07 > oo |
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Bs =(° i | a EEP._r | 1
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Figura 180 Representacion de los ciclos de histéresis en las muestras estudiadas, para las dos
disposiciones establecidas.

Cabe sefalar ciertos efectos que se aprecian en estos ciclos de histéresis. Por
un lado, vemos que efectivamente, al colocar la muestra con un angulo g’ = —30°, el
campo de salto Hg es mucho mayor que en la medicion de las mismas muestras con
B’ = 0° lo cual evidencia que el vector de magnetizacion rota un angulo mayor en el
primer caso. Por otro lado, independientemente del angulo B’, también se aprecia
que el campo coercitivo, que en este caso coincide con el de salto, tiene una relacién
con el espesor de la capa de cromo. Cuanto menor es el espesor de la capa de
cromo, menor es el campo coercitivo del ciclo de histéresis. Esto se conoce como
efecto coercitivo.

Una vez obtenido el ciclo de histéresis, se varia el angulo ¢,, manteniendo el
¢1 constante y se vuelve a medir el ciclo de histéresis. Este proceso se repite hasta
que el angulo ¢, ha recorrido +20° alrededor del angulo 90° — ¢,. Al finalizar este
barrido del angulo ¢,, se cambia el angulo ¢, y se repite todo el proceso.

Medicion Ajuste S

= iy . I "5‘: . mim .
- 1001 . -,_H 2000 Oe | R?=0.996 005
g a0 X 0
> b "ﬁ“ : -0.05
= : o . . o
-30 =15 15 at:: 30 =15 0 15 30
s idEQ-J - (deg.)

Figura 181 Grdficas del cambio de la intensidad de la luz para un campo magnético H determinado (H=2000
Oe), en funcién de los dngulos de polarizacion de los polarizadores. A la izquierda se aprecia el resultado
experimental y a la derecha la misma grdfica tras realizar el ajuste.
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La medida finaliza cuando el angulo ¢, ha recorrido +£20° de su posicion inicial.
Es por ello que los mapas de colores que se mostraran inmediatamente tienen forma
de rombo, pues el barrido del angulo ¢, depende del angulo ¢;.

En estos mapas se ve con detalle como cambia la magnetizacion del cobalto a
medida que se cambia el campo magnético. Dado que por cada campo aplicado
existe un mapa que hay que ajustar, es muy dificil ver en varios mapas el
comportamiento general de la muestra. Por ello se adjuntan, en el CD, todos los
mapas obtenidos en forma de pelicula, donde cada mapa es un fotograma del video.

A partir del ajuste de estos mapas, se obtienen los parametros B; por medio
del método de la matriz de transferencia. Tal y como se ha explicado previamente, se
trata de un proceso iterativo, en el que se intenta reducir el error total (y?) de las
magnitudes n, k, Q,,, Q;,¥, como se ve en la figura 182. En dicha ilustracién se aprecia
una buena convergencia del método en muy pocas iteraciones., lo cual garantiza una
buena respuesta sin un coste computacional elevado. Este hecho es muy importante
ya que es vital que el procesamiento de tal cantidad de datos sea rapido y eficaz.

215 4.31
21 4.3
n k
2.05 4.28
2 - - 4.28
20 40 BO ] 40 B0
0.029 g 10
0.0285
-7
0.023 Q, Q;
-8
0.0275
0.027 -8 s
20 a0 B0 0 a0 B0
-an 10°
-g5
d 2
-100 Y 10 X
-105
-110 10” s s
0 20 a0 BO 0 20 a0 B0

NuUmero de iteraciones NUmero de iteraciones

Figura 182 Representacién de la convergencia del indice de refraccién, de la constante de
acoplamiento magneto-6ptica y del dngulo de magnetizacién
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5.2 Caracterizacibn magnética

Dado que en este apartado solo se van a estudiar 3 muestras, en dos disposiciones

diferentes, se considera adecuado incluir los parametros B; de cada muestra:

#1 - B’ =—30°,

Figura 183 Representacion de los parametros del modelo (B;), en funcién de la intensidad de campo magnético
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Figura 184 Representacion de los parametros del modelo (B;), en funcién de la intensidad de campo magnético

aplicado, para la muestra #4, en las dos disposiciones estudiadas.
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#7 - B’ =—30°,

#7 - B =0°,
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Figura 185 Representacién de los pardmetros del modelo (B;), en funcién de la intensidad de campo magnético aplicado, para

la muestra #7, en las dos disposiciones estudiadas.

Cabe recordar que los parametros B, y B, representan el efecto de la
magnetizacion longitudinal, mientras que B; y B, representan el efecto de la
magnetizacion transversal. Es por ello que se ve un salto finito en estos parametros,
dado que el vector de magnetizacion salta al llegar al campo magnético de salto.

También apuntar que se aprecia mucho mejor la rotacion de la magnetizacion
en las muestras con la orientacién g’ = —30°.

Por otro lado, los parametros fBs y Be representan los efectos oOpticos del
sistema, que en principio deberian ser practicamente constantes, pues no se ven
afectados por la intensidad del campo magnético externo aplicado. Sin embargo, en
ciertas medidas existe un punto donde estos parametros cambian abruptamente.
Dicho punto coincide con el punto de salto de la magnetizacion, y es donde el ajuste
de los datos sufre por el salto discontinuo de la funcién del ciclo de histéresis.

Conocidos los 6 parametros fB; del modelo, somos capaces de determinar la
matriz de reflexion del experimento. Y conocida esta matriz, somos capaces de
realizar una caracterizacion completa de las propiedades magneto-épticas.

Tras el estudio y modelizacion de las propiedades magnéticas, se pueden
estudiar la anisotropia magnética.
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5.2 Caracterizacibn magnética

52.1.2.  Anisotropia magnética

La magnitud que mejor representa la anisotropia magnética es el angulo de
magnetizacion y. En la figura 186 se ha ilustrado el sistema de coordenadas utilizado
para referenciar las diferentes direcciones. En la direccion y se aplica el campo
magnético H. El angulo que forma el vector de magnetizacion M con el eje positivo x
es el angulo de magnetizacién y. Por aclarar la representaciéon también se ha incluido
el angulo B que forma el eje facil del cobalto con el eje y. Por ultimo se puede definir
el angulo A, que representa la desviacion de la magnetizacién respecto el eje facil del
cobalto, como funciondey y B (A =90°+ B — ).

Figura 186 Sistema de coordenadas y dngulos utilizados en el andlisis de las medidas GME.

A continuacion se representa el angulo de magnetizacion respecto del campo
aplicado para cada muestra estudiada. Se aprecia que para cada muestra se han
representado las dos disposiciones del angulo S. En cada caso, se recogen los datos
(puntos azules en la figura 185), se analizan y se ajustan segun el modelo de Stoner-
Wohlfarth. El ajuste se representa con la linea de color rojo.

Para ajustar el angulo de magnetizacion en funcidon del campo magnético
aplicado (Figura 185), se utiliza el ya explicado modelo Stoner-Wohlfarth, teniendo
en cuenta la contribucion de las energias de segundo orden, por lo que la expresion
de la energia total es la siguiente:

E = K, sin?(y — B) + K, sin*(y — B) — H. M, cos(y — 90°) (5.7)

90
#1 #4 #7
— 45
D o
_9/ -45
>~ 0 ® D'ata
135 — Fit
-2 -1 0 1 2 -2 -1 0 1 2 2 -1 0 1 2
H (kOe)
Figura 187 Representacién del dngulo de magnetizacién en funcién del campo H aplicado, para las tres
puestras estudiadas. En cada muestra se han analizado dos disposiciones. B’ = —30° y ' = 0°.
Concretamente, las mediciones con ' = —30° muestran una mayor rotacién.
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Donde se pueden definir los campos de anisotropia Hg; y Hgs:
2K, 4K,

Hyy =—— ; Hygp = (5.8)
K1 MS K2 Ms
Y a partir de estos campos se define la anisotropia magnética total Hg:
HK:HK1+HK2 (59)

Dentro de ala anisotropia magnética, es también importante el estudio de los
campos de anisotropia Hg; Y Hg,. En la tabla 9 se han incluido los dos campos de
anisotropia Hgq Y Hg,, la anisotropia magnética total Hy, el angulo S, y la calidad del
ajuste R?. También se ha incluido una grafica que ilustra los datos de la tabla.

#1 #4 #7
Hy, (Oe) 2184 + 38 1878 + 18 2112 + 36
Hy, (Oe) 1384 + 64 1628 + 32 2236+ 58
Hy, (Oe) 3568 + 74 3506 + 37 4348 + 68
B, (deg.) | —37.86+£0.09 | —38.52+0.06 | —38.54+0.10
R2 0.99929 0.99979 0.99979
Tabla 9
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Figura 188 Representacion de los campos de anisotropia Hy, y Hk, y de la
anisotropia magnética total Hy, para las tres muestras analizadas.

Del analisis de los datos de la anisotropia magnética podemos concluir que:
- Mejora la coercividad a medida que el espesor de la capa de cromo es menor.

- Existe un cambio muy claro en los campos de anisotropia Hy; Y Hg, a medida
que se varia el espesor de la subcapa. Esto indica que el estado tensional del
cobalto afecta en la anisotropia magnética.

- Sin embargo, cabe sefalar que la anisotropia magnética total Hy no muestra
una tendencia clara en este aspecto.
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5.2 Caracterizacibn magnética

5213 Propiedades magneto-opticas

Una vez se han ajustado los datos de la anisotropia magnética, es posible
obtener las propiedades magneto-opticas del cobalto HCP. En este aspecto se van a
incluir el indice de refraccion N y las partes real y compleja de la constante de
acoplamiento magneto-éptica Q, y Q;.

Teniendo en cuenta el modelo 6ptico se puede determinar el indice de
refraccion complejo: N = n + i k. A continuacion se incluyen los valores de ny k para
las tres muestras estudiadas en las dos disposiciones:
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Figura 189 Representacion del indice de refraccion, tanto en su parte real como compleja, para las tres muestras y
para las dos disposiciones estudiadas.
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5. Resultados

Como se puede ver, tanto la parte real como la imaginaria del indice de
refraccion no sufren cambios representativos al cambiar el cambio magnético
aplicado. La parte real n se mantiene en valores entre 2 y 3 en todas las muestras,
mientras que la parte imaginaria k se mantiene entre 3.5y 4.5.

Para determinar completamente las propiedades magneto-6pticas, queda por
estudiar la constante de acoplamiento magneto-6ptica, tanto en su parte real como
en su parte imaginaria.

* # He g #7
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w, —

o o 25 .
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O .0
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-15 ——p' =-30° (B = 75°)

-40 -20 0 20 40 -40 -20 0 20 40 -40 -20 0 20 40
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Figura 190 Partes real e imaginaria de la constante de acoplamiento magneto-optica, para las tres muestras
y para las dos disposiciones estudiadas.

En algunas de estas medidas, las curvas de la constante de acoplamiento
magneto-optica Q en funcidon de la orientacién de la magnetizacion muestran una
forma funcional diferente de las medidas que se habian obtenido en experimentos
previos del departamento. Es decir, si atendemos a la parte real Q,, se aprecia que
muestra una curva convexa, mientras que previamente se ha visto que era concava.
Este comportamiento se acentda mucho en la muestra #4.

Por otro lado, y como conclusion a este apartado, podemos afirmar que tanto
la anisotropia Optica como la anisotropia magneto-Optica tienen a aumentar si se
incrementa el espesor de la subcapa de cromo.
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5.2 Caracterizacibn magnética

52.14. Estudio magnético en la muestra alargada IS09

Aunque la mayoria de los datos de esta muestra se van a incluir en el CD
adjunto, es conveniente incluir varias graficas muy concluyentes.

Para comprender la notacién de las muestras, en la figura 191 se ha ilustrado la
muestra alargada y su relacién con el espesor de la subcapa de cromo.

mascr ™ rcnos Cr

80 *e tee tee 20 15 10 5 O

Figura 191 Ilustracién esquemdtica de la muestra alargada con el espesor variable de la capa de cromo.

Aqui se muestran los ciclos de histéresis en diferentes posiciones de la muestra.
La variable representa la distancia desde el extremo con menor espesor de cromo.

Tras realizar el mismo ajuste que con las muestras individuales, se obtiene la
constante de acoplamiento magneto-optica. Se han escogido 3 puntos de la muestra
como puntos representativos (y=5, 33, 59 mm). A continuacion se incluye el valor de
Q en funcion del angulo A definido previamente. La variable Q, es el valor del
médulo en A = 0°, que permite poder comparar la representacion de Q. Es por ello

Intensity (V)

0] 1= -20°
o, =108°
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oere oo h= 5mm | o059 h =10 mm
0.674 0.612 0.592
0.672 0.61 00522
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0.508 0500
058 h=15mm/{ %2 0.562 h =25 mm
0578 0.58 0.56
0.576 0.578 0558
0574 0.576 0556
' 0.574 0.554
0.562 h=30 mm{ 0574 0.592
0.56 0572 0.59
0.558 0.57 8.:2:
0.556 0.568 oo
2 1 0 1 2 2 1 0 1 2 .

H (kOe)
Figura 192 Ciclos de histéresis obtenidos para una configuracién de los polarizadores determinada, en
funcioén de la distancia en la muestra alargada, desde el extremo con menos cromo.

que se ha decidido representar Q-Q,.

Q es el médulo de la constante de acoplamiento magneto-6ptica y se define como:

0= Jo2+02 (510)
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5. Resultados

Estos datos se pueden ajustar al tensor dieléctrico de un material con
anisotropia magneto-optica en el plano de la muestra. En la figura 195 se muestra el
porcentaje de modulacién en el ajuste de los datos.

y=5mm y =33 mm y = 58 mm

T 1 - |
e} 4
2 g | il o

= 0 ot !
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1QU-1 ¢~ 18nm te~ 35nm |t~ 63nm

20 <10 0 10 20 -20 -0 0 10 20 20 -10 © 10 20
A (deg.)

Figura 193 Valor normalizado de la constrante de acoplamiento magneto-dptica en tres puntos diferentes
de la muestra (y=5, 33 y 59 mm), con espesores de cromo de 18, 35 y 63 nm , respectivamente.

Con estas medidas y su posterior ajuste, podemos afirmar que la anisotropia
magnética depende del estado tensional. La constante de acoplamiento magneto-
Optica muestra una clara modulacién, que varia en funcidon del espesor de cromo
existente. Con mucho cromo el ajuste determinar una tendencia convexa, mientras
que al reducir el espesor de cromo esta tendencia cambia de orientacion, y pasa a ser

céncava.
1 0 —iOm, _ MAGNETO-
5 (n+ix) ; OPTICAMENTE
e=(n+ixy] 0 ! iom, ISOTROPICO
iOm,  —iQOm, 1
i 1 0 —iQ,m,  MAGNETO-
E=(n+ixk)| 0 1 iOm_ OPTICAMENTE

ANISOTROPICO
iQm,  —iQm, 1

Figura 194 Tensor dieléctrico para un material magneto-épticamente isotrépico y para uno anisotropico.

0-0, (103)

20 .10 0 W 2 -0 -10 0 10 20 20 -0 0O 10 20
A (deg.)

Figura 195 Modulacion de la constante de acoplamiento magneto-dptica en funcién del espesor de cromo.
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6. Conclusiones

En este proyecto, entre otros aspectos, se ha pretendido conseguir un mejor
comprension de los procesos de inversion de la magnetizacion y se ha determinado
un metodo para controlar de manera efectiva el estado tensional de peliculas

delgadas.

Para ello se ha realizado un analisis detallado de la influencia del orden
cristalografico, de la composicion y del espesor en la inversion de la magnetizacién
del cobalto HCP.
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6. Conclusiones

6.1. Objetivos cumplidos

En primer lugar, es fundamental verificar que los principales objetivos de este

proyecto se han cumplido:

v

El hecho méas importante es que en la mayoria de la muestras fabricadas
se ha logrado un crecimiento epitaxial. Tanto en las muestras individuales
como en las alargadas se ha dado la epitaxialidad, con lo que podemos
afirmar que la técnica de fabricacion por pulverizacion catddica es
adecuada para obtener muestras multicapa epitaxiales.

Se han fabricado las muestras alargadas, con crecimiento epitaxial, para
dos condicionamientos, variando el espesor de la capa inferior de cromo y
la composicién de la aleacién de la capa inferior de cromo rutenio.

Se ha investigado correctamente la dependencia de las propiedades
magnéticas y magneto-opticas en el estado tensional de las peliculas
delgadas de cobalto HCP. Esto se ha realizado de manera satisfactoria por
medio de la técnica GME, y por la cual también se ha podido estudiar la
dependencia de la anisotropia en el estado tensional del cobalto.

Se han corroborado la validez de los experimentos realizados
previamente, puesto que se han conseguido diferentes estados
tensionales en varias muestras.

Se ha obtenido un método para modificar el estado tensional de una
manera continua, tal y como se ha visto en la muestra IS09 y en sus
medidas de rayos X. Finalmente se ha visto que no ha sido posible exceder
una deformacién de mas del 1.5% en el cobalto ni en el cromo.
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6.2 Conclusiones finales

6.2. Conclusiones finales

A continuacion se resumen las principales conclusiones de este proyecto:

- Ha sido posible crecer peliculas delgadas de cobalto en la orientacion
deseada, por medio de una secuencia de capas crecidas epitaxialmente, con el
objetivo de variar su estado tensional.

- La reflectividad de rayos X ha servido para la correcta caracterizacion de los
espesores y de las velocidades de deposicion de los materiales utilizados en
este proyecto.

- Las mediciones de difraccion de rayos X no han mostrado una clara tendencia
en la variacién en el estado tensional del cobalto. Sin embargo, las
mediciones del mapeado del espacio reciproco muestran, efectivamente, que
la variacion del espesor del cromo afecta de manera significativa en el estado
tensional del cobalto HCP.

- La variacion del espesor de la capa de cromo ha sido una estrategia mas
adecuada que la variacion de la composicion de la capa de cromo-rutenio.
Aunque la composicion del rutenio sobre el cromo se ha controlado de
manera adecuada, es mas complicado determinar el efecto de esta subcapa
sobre las propiedades del cobalto. Por ello la variacion del espesor del cromo
ha sido el enfoque mas correcto.

- La técnica GME es muy precisa y adecuada para el estudio de la inversion de
la magnetizacion y los efectos magneto-Opticos. Con esta técnica se han
podido estudiar variables magnéticas como el angulo de magnetizacion, la
constante de acoplamiento magneto-6ptica, los ciclos de histéresis o los
campos de anisotropia. Es por ello que es una de las técnicas mas completas y
precisas actualmente.

- Se puede afirmar que los efectos de anisotropia magneto-6ptica no son
despreciables, incluso en los sistemas metalicos.

- Existe un mecanismo especifico como origen: la tension epitaxial de las
peliculas delgadas induce la anisotropia magneto-dptica.

- La anisotropia magneto-éptica depende del estado tensional del cromo.
Como se ha visto en las medidas del GME, la constante de acoplamiento
magneto-Optica muestra una clara modulacion, que varia en funcion del
espesor de cromo existente.
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6. Conclusiones

- La anisotropia magnética depende del estado tensional. El angulo de
magnetizacion y el campo coercitivo se ven afectados por el espesor del
cromo y por tanto por el estado tensional del cobalto.

6.3. Vision prospectiva

De cara a proximos trabajos, seria interesante continuar con el estudio de las
muestras alargadas con la cufia de cromo.

En este aspecto podria resaltarse el hecho de fabricar muestras alargadas con
un gradiente de espesor de cromo mucho mayor. De esta manera, seria posible
realizar un estudio mas completo de las propiedades magneto-6pticas del cobalto
ante un rango de espesores de cromo mayor.

En referencia a la secuencia de capas crecida epitaxialmente, cabe sefalar la
posibilidad de investigar nuevas formas de obtener el cobalto HCP en la orientacion
estudiada en este proyecto. Seria una linea de investigacién solo centrada en
conseguir una fabricacién mas controlada de los diferentes materiales. No obstante,
también mencionar que la secuencia de fabricacion utilizada ya proporciona la
calidad necesaria para el estudio de las muestras.

Por ultimo, se deberia obtener una mayor seguridad y control con la cufia de
cromo-rutenio. Al tratarse de una aleacion, no es sencillo controlar las propiedades
estructurales de esta capa, y por tanto, su efecto sobre el resto de materiales. Por
consiguiente, un estudio mas en detalle de esta sub-capa ayudaria a caracterizar
mejor el sistema en su conjunto.
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Figura 29 Esquema que muestra los momentos de espin localizados en los dominios y en las paredes del dominio
en un material ferromagnético. Se dispone de dos tipos de paredes de dominio: (a) La pared de Bloch y (b) la
pared de Néel, dependiendo del grosor del material ferromagnético. 31

Figura 30 Ciclo de histéresis que muestra el estado de saturacion, el estado remanente y la coercitividad. Los
diagramas esquemdticos incluidos muestras la orientacion de los momentos magnéticos en saturacion en el
estado remanente. 32

Figura 31 Ciclo de histéresis utilizando el modelo SW para un campo aplicado a 60° del eje facil. Las cruces
naranjas representan la magnetizacion remanente, las verdes el campo coercitivo, las azules el campo de salto y
las rosas el campo de cierre. 33

Figura 32 Representacion del campo de nucleacion para diferentes modos de inversion de la magnetizacion __ 34

Figura 33 (a) Representacion esquemdtica de la distribucion de los momentos magnéticos en una particula,
segun el modelo Stoner-Wohlfarth, donde los momentos magnéticos rotan simulténeamente y coherentemente
durante la inversion. (b) Sistema de coordenadas utilizado para el andlisis tedrico. 35

Figura 34 Esquema del mecanismo de rotacion coherente como resultado de un campo magnético de intensidad
variable aplicado a 80° del eje fdcil de magnetizacion. 36

Figura 35 Esquema del salto de la magnetizacion para un campo magnético aplicado en la direccion del eje facil.

36
Figura 36 Representacion de los saltos de Barkhausen en un ciclo de histéresis 37
Figura 37 Sistema de coordenadas para la resolucion analitica del minimo de energia en el modelo SW 38
Figura 38 Ciclo de histéresis longitudinal para varios dngulos 8 (0°,30°,60° y 90°) del campo aplicado h con el
eje fdcil. Cabe destacar el ciclo cuadrado para @ = 0° y la linea diagonal m ||= h para 8 = 90°. Este tltimo
muestra una discontinuidad en la pendiente en el valor del campo de anisotropia. 39

Figura 39 Ciclo de histéresis transversal para varios dngulos 8 (0°,30°,60° y 90°) del campo aplicado h con el eje
fdcil. Cabe destacar la linea horizontal m L= 0 para 8 = 0° y el circulo para 8 = 90°. 40

Figura 40 Representacion del modelo SW: (a)-(c) Mapas de colores de la energia libre en funcién del campo
aplicado normalizado con el campo de anisotropia y del dngulo de magnetizacion con respecto el eje fdcil.
Especificamente, (a) muestra el perfil de energia libre para un campo aplicado en segtn el eje fdcil, (b) para un
campo aplicado a 45° del eje fdcil y (c) para un campo aplicado en el eje dificil. También se incluyen los ciclos de
histéresis respectivos. 41

Figura 41 Disposicion del vector de magnetizacion durante el proceso de inversion de la magnetizacion desde
saturacion positiva a negativa. El campo aplicado tiene la direccion del eje fdcil de magnetizacién (6 = 0°).
Notese que hasta que h no es menor que -1, no se da el salto discontinuo de la magnetizacion 42

Figura 42 Disposicion del vector de magnetizacion durante el proceso de inversion de la magnetizacion desde
saturacion positiva a negativa. El campo aplicado tiene un dngulo con la direccion del eje fdcil de magnetizacion
(6 = —45°). Ndtese que hasta que h no es menor que -0.5, no se da el salto discontinuo de la magnetizacion._ 43

Figura 43 Disposicion del vector de magnetizacion durante el proceso de inversion de la magnetizacion desde
saturacion positiva a negativa. El campo aplicado tiene la direccion del eje dificil de magnetizacion (6 = —90°).
Notese que no se da el salto discontinuo de la magnetizacion, sino que es un proceso continuo de rotacion de los
momentos magnéticos. 44
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Figura 44 Los valores del campo magnético que se encuentren dentro del dominio del astroide son aquellos para
los cuales la inversion de la magnetizacion es posible. Fuera del astroide, no hay inversion 45

Figura 45 Sistema de coordenadas para la representacion de la frontera de la histéresis del modelo SW en forma
de un astroide 45

Figura 46 Campo critico normalizado HS /HK versus el dngulo a, mostrando el minimo campo para invertir la
magnetizacion 46

Figura 47 Representacion habitual de una onda electromagnética, compuesta por un campo eléctrico E y por un
campo magnético B. 48

Figura 48 Sistema de coordenadas utilizado para la explicacion de la polarizacion de la luz. Cabe sefialar que se

utilizan dos sistemas diferentes: Uno en los ejes x e y ; Otro en los ejesa y b 50
Figura 49 Representacion de una onda linealmente polarizada segun las componentes Ex y Ey. 51
Figura 50 Representacion de la proyeccion del campo eléctrico en una onda linealmente polarizada 51
Figura 51 Representacion de una onda circularmente polarizada segtin las componentes Ex y Ey 52
Figura 52 Diferentes representaciones de una onda circularmente polarizada 53

Figura 53 Representacion de luz polarizada elipticamente para diferentes casos: (a) Para distintas amplitudes y
desfase de /2 (b) Para mismas amplitudes y desfase distinto de 0, +m /2 (c) para distintas amplitudes y desfase
distinto de 0, +m /2 54

Figura 54 Resumen ilustrativo de los tres tipos de polarizacion: (a) Lineal (b) Circular (c) Eliptica. Nétese la
proyeccion de la onda sobre el plano t=0. 54

Figura 55 Representacion de un polarizador lineal actuando segun el eje x. 55

Figura 56 Esquema de un polarizador absorbente y un polarizador reflectante o divisor de haz actuando sobre un
onda con componentes iniciales en x e y. 55

Figura 57 Representacion de un Idmina de cuarto de onda actuando sobre una onda polarizada linealmente segun
una recta que forma 45° con los ejes x e y. 56

Figura 58 Refraccion de una onda electromagnética en un medio. La onda incidente kise reflejada (kr) y
transmitida(kt). n es el vector unitario normal a la superficie. s y p representan los ejes del sistema de referencia
utilizado. 57

Figura 59 Representacion esquemdtica de la reflexion de luz polarizada sobre una superficie 58

Figura 60 Representacion de los cambios de polarizacion en la luz (a) transmitida (efecto Faraday) y (b) reflejada
(efecto Kerr) en un medio magnetizado 60

Figura 61 Geometrias del efecto Kerr. (a) Polar (b) Longitudinal (c) Tranversal 63

Figura 62 Representacion esquemdtica de la camara principal del sistema de sputtering. En ella se visualiza el
principio de funcionamiento de este sistema: Los iones de argon son acelerados hacia el target de plata, que se
erosiona. Estos dtomos de plata saltan a la cadmara y se depositan en la muestra. 67
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Figura 63 llustracion de las interacciones ion-target 68

Figura 64 Distribucion del potencial de plasma cuando se introduce un objeto con carga negativa muy grande_ 70

Figura 65 Representacion de la seccion transversal de un magnetron circular equilibrado: Los imanes se colocan
debajo del catodo (target); los campos magnéticos provocan las trayectorias helicoidales de los electrones que
son atrapados, lo que incrementa localmente la ionizacién y hace que aparezca un perfil de erosion 71

Figura 66 Esquema de un magnetron circular no equilibrado: La configuracion no equilibrada de los imanes lleva a
tener una gran densidad de plasma cerca del substrato 71

Figura 67 Sistema de deposicion de sputtering UHV de AJA. (a) Vista exterior de la camara principal y la cdmara
secundaria. (b) Vista interior de la cdmara principal 72

Figura 68 llustracion general del sistema de sputtering utilizado. En la parte de la izquierda estdn las dos camaras
y por debajo se puede acceder para el manejo de la inclinacion de los cafiones. En la parte de la derecha se situan
todos los sistemas de control, fuentes de alimentacion e indicadores de presién de la camara principal. (b)
llustracion del ordenador con el programa de Labview que permite el control de todo el sistema 73

Figura 69 (a) llustracion del conjunto target y magnetrdn (b) Fotografia del sistema de sputtering en
funcionamiento. La luz que se emite es la de fotones del argdn, cuando se produce el plasma. (c) llustracion del
conjunto del cafidn, el target, el magnetrén y el shutter. Se visualiza que el control de la inclinacidn de la pistola se
encuentra en la parte inferior del cafion. 73

Figura 70 Esquema del sistema de sputtering seccionado por la mitad. Cabe sefialar la vdlvula que separa ambas
cdmaras, y los dos movimientos manuales de la inclinacion del cafién y de la altura del portamuestras. También
sefialar el movimiento de giro automatizado del portamuestras. 74

Figura 71 Procesos atomicos durante la etapa inicial del crecimiento de peliculas delgadas 75

Figura 72 La curva de energia potencial para una particula en estado de fisisorcion en funcion de la distancia a la

superficie 76
Figura 73 Esquema resumen del proceso de absorcion por etapas 78
Figura 74 llustracion del fendmeno del autosombreado 79

Figura 75 (a) Red espacial con dos elecciones de celda unidad; (b) Base atémica; (c) Cristal bidimensional
resultante 80

Figura 76 (a) Representacion de los ejes coordenados en una estructura cristalina. (b) Tres ejemplos de planos y
direcciones en una celda unidad, utilizando la notacion y los indices de Miller. 81

Figura 77 Vectores al a2 y c en una estructura hexagonal compacta y con alto empaquetamiento atémico. La
celda unidad estd limitada por los vectores al a2 y c, y en ella caben 6 dtomos. 82

Figura 78 (a) Celdas unitarias del substrato y la capa en estado estable y relajado. Representacion esquemdtica
de una pelicula (b) pseudomdrfica, (c) parcialmente relajada, y (d) totalmente relajada. 83

Figura 79 (a) Dislocacion helicoidal, con el vector de Burgers b paralelo a la dislocacion. (b) Dislocacion de borde
con el vector de Burgers b perpendicular a la dislocacion. Nétese que en ambos casos se ha representado el
circuito de 360° que se realiza para el cdlculo del vector de Burgers b 83
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Figura 80 (a) Vista esquemdtica de una pelicula delgada epitaxial en la que se muestra la inclinacion de las
cristalitas o granos (b) Vista superior 84

Figura 81 Esquema de los principales componentes y dngulos en el experimento de difraccion de rayos X. 84

Figura 82 Representacion esquemdtica del proceso de dispersion. El punto D marca la posicion del detector para
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Figura 97 Representacion de las tres capas superiores de las muestras, para un material magnético isotropo. Se
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Figura 98 Representacion de las tres capas superiores de las muestras, para un material magnético anisétropo.
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