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“Farthest from your mind is the thought of falling back;

in fact, it isn’t there at all.

And so you dig your hole carefully and deep,

and wait.”

Currahee Scrapbook
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Apêndice A -- Curvas de Histerese 56

A.1 IrMn/Co . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 57

A.2 IrMn/Fe0.25/Co . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 58

A.3 IrMn/Fe0.50/Co . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 59

A.4 IrMn/Fe0.75/Co . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 60

A.5 IrMn/Fe1.00/Co . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 61

A.6 IrMn/Fe1.50/Co . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 62



ix

Lista de Figuras

1 Representação dos ordenamentos ferromagnético (FM) e antiferromagnético
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Resumo

Neste trabalho é apresentado um estudo sistemático sobre as modificações do fenômeno
exchange bias (EB) quando há a inserção de uma camada espaçadora magnética no sis-
tema IrMn/Co, com o objetivo de melhor entender a relação interfacial deste. Foram
fabricadas, via magnetron sputtering, tricamadas do tipo IrMn/Fe(tFe)/Co, onde a espes-
sura da camada de Fe varia entre 0,25 e 1,50 nm. Para a otimização do efeito de EB,
as amostras foram submetidas a dois tipos de tratamento post-situ: tratamento térmico,
em uma temperatura de 210 ◦C, na presença de um campo magnético externo de 2,1 kOe;
e irradiação iônica com ı́ons He+, a uma energia de 40 keV, em seis fluências diferentes
e campo magnético aplicado de 5,5 kOe. As caracterizações magnética e estrutural fo-
ram feita utilizando um magnetômetro de gradiente de força alternada (AGFM) e um
difratômetro de raio-x, respectivamente.

Os padrões de difração indicam que o IrMn cresce com textura (111) em todas as
amostras, importante para a observação do EB. Uma análise do campo de deslocamento
em função da espessura da camada espaçadora de Fe apresenta um aumento inicial signi-
ficante do HEB, com um valor máximo em tFe=0,5 nm, seguido de um decréscimo gradual.
Este comportamento é observado tanto para as amostras tratadas termicamente como
para as submetidas a irradiação iônica. Isto pode ser explicado com dois mecanismos
diferentes. O aumento inicial ainda não está bem entendido, mas uma posśıvel explicação
é o acréscimo na quantidade de spins interfaciais não-compensados, visto que para as bai-
xas espessuras não se tem uma camada cont́ınua de Fe. Outra hipótese seria a formação
de ligas na interface que apresentem uma interação de troca mais intensa, como IrMnFe.
As camadas espaçadoras com espessuras maiores que 0,5 nm já poderiam estar completas,
apresentando ordem ferromagnética, e assim causando a diminuição do EB.
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Abstract

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

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

O estudo de sistemas magnéticos de baixa dimensionalidade tem recebido uma atenção

especial nas últimas décadas. Entre os motivos de tal interesse estão a fronteira de co-

nhecimento e as aplicações tecnológicas a que estas estruturas podem levar. Do ponto

de vista do conhecimento básico, em especial para o magnetismo, temos a possibilidade

de estudar o comportamento da matéria quando em situação de diferentes vizinhanças,

onde os efeitos gerados pelas anisotropias espaciais levam a um comportamento diferente

daquele que observamos num sistema massivo. Em geral, em sistemas massivos tem-se

que o comportamento magnético é dado principalmente pelo corpo e os efeitos de inter-

face não ficam evidentes. Entretanto, em filmes finos as contribuições da interface são

significativas. Conhecer e entender os efeitos devidos às anisotropias é fundamental para

a descrição das propriedades da F́ısica de Estado Sólido. Por outro lado, a aplicação des-

tes dispositivos em produtos tecnológicos tem crescido significativamente, principalmente

no uso em mı́dias de informação. A gravação magnética teve um grande progresso nas

últimas cinco décadas. A quantidade de informação por unidade de área tem aumen-

tado por muitas ordens de grandeza. Por exemplo, em 1956 os discos magnéticos tinham

2 kbits/pol2, enquanto atualmente tem 100 Gbits/pol2. Essa impressionante conquista

está fortemente ligada com o progresso na redução das áreas magnetizadas controláveis

(aumento da densidade superficial de bits) bem como a otimização do tamanho das mı́dias

de leitura-gravação. Atualmente a maioria dos dispositivos magneto-eletrônicos são base-

ados nos efeitos de Magnetoresistência Gigante (GMR - Giant Magnetoresistance)[1] e de

Magnetoresistência Túnel (TMR - Tunneling Magnetoresistance)[2]. O componente princi-

pal destes dispositivos é a válvula de spin, que consiste basicamente de uma multicamada

com materiais ferromagnético (FM), antiferromagnético (AF) e metálico não-magnético

(NM). Uma estrutura simples em que se observe a GMR é do tipo AF/FM/NM/FM. O

transporte eletrônico através da estrutura é controlado por meio da orientação relativa

dos spins nas camadas adjacentes FM. A mudança na configuração das camadas FM,

de paralela para antiparalela é realizada pela aplicação de campo magnético externo. O

comportamento magnético da camada FM acoplada à camada AF é influenciado pelo

fenômeno exchange bias (EB), que tem relação com a anisotropia unidirecional induzida
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na interface AF/FM, sob certas condições.

O fenômeno de exchange bias, cuja manifestação mais comum é o deslocamento em

campo do ciclo de histerese magnética, chamado campo de exchange bias (HEB), apesar

de ter sido descoberto em 1956[3, 4], ainda motiva muitas questões. Em especial a forma

da interação interfacial. Por ser uma interação de contato, onde apenas os átomos mais

próximos da interface conduzem o efeito, o EB apresenta-se como um fenômeno onde a

importância da vizinhança é fundamental. Existem outros fatores, como por exemplo a

estrutura do material AF, o tipo de interação AF/FM etc. Uma das posśıveis formas de

verificar as interações AF/FM está em inserir na interface um terceiro elemento. Este pode

ser metálico (ferromagnético ou não) ou isolante. Recentes trabalhos feitos com inserção

de metais não-ferromagnéticos e isolantes mostraram uma significativa dependência do

efeito com o tipo, bem como as espessuras, do material inserido. Em especial, trabalhos

realizados no Laboratório de Magnetismo (LAM) do Instituto de F́ısica (IF) da UFRGS,

onde foram estudados sistemas do tipo AF/NM/FM, apresentaram resultados significa-

tivos. Nicolodi et al [5, 6] mostraram que um sistema com espaçador de cobre apresenta

uma diminuição de HEB com o aumento da espessura da camada de cobre, concluindo-se

que a interação AF/FM desse sistema é de contato. Esses resultados motivaram novos

trabalhos, que foram feitos utilizando-se camadas espaçadoras com materiais diferentes,

como: Al2O3
[7, 8], que também apresenta uma diminuição do exchange bias em função da

espessura da camada espaçadora, porém mais abrupta; e Cr[8], com um resultado bastante

peculiar, onde HEB se comporta de forma oscilatória em função da espessura da camada

de cromo.

Para o estudo com materiais metálicos ferromagnéticos, atualmente na literatura,

encontram-se muitos trabalhos que envolvem esse tipo de estrutura. Ni et al [9] estuda-

ram o sistema IrMn/Co0.9Fe0.1, para o qual observa-se um aumento significativo no EB

com a inserção de uma camada ”espaçadora”de Co0.6Fe0.4. Para a espessura da camada

inserida t=10 Å, há um aumento de 170 Oe no valor do HEB comparado com a amos-

tra sem espaçador. Em outro trabalho, de Kuanr et al [10], foi mostrado que filmes de

IrMn/Fe(tFe nm)/IrMn apresentam uma diminuição do EB com o aumento de tFe. Zhang

et al [11] estudaram a competição entre os spins AF presos e os rodáveis, em sistemas

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

lho, são apresentados por Ali et al [12] que estudaram a influência de diferentes materiais

espaçadores, magnéticos e não-magnéticos, na interface do sistema Co/IrMn. Para os

espaçadores de Fe, Ni0.8Fe0.2(conhecido também como Permalloy, ou apenas Py) e Ni foi

observado um aumento do EB, seguido por uma diminuição, em função da espessura da
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camada espaçadora. Estes dois últimos trabalhos serão melhor comentados na seção 3.2.

Outra área de pesquisa interessante tanto do ponto de vista do desenvolvimento tec-

nológico como da pesquisa básica, é o uso de feixes de ı́ons para modificação de proprie-

dades magnéticas. Irradiações iônicas podem ser feitas usando-se ı́ons leves, onde não há

um aquecimento macroscópico do sistema, e se observa apenas um ordenamento qúımico

de curto alcance[13, 14]; ou ı́ons de energia mais alta, onde o ordenamento também está

presente, sendo a causa o aquecimento macroscópico[15, 16]. Usando a irradiação com ı́ons

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

dem apresentar comportamentos diferentes, como: aumento no valor de HEB e mudança

na sua direção[17, 18, 19, 20, 21], devido à mistura interfacial[22]; ou redução e até mesmo su-

pressão do HEB
[23], visto que há criação de defeitos no material antiferromagnético[24].

Seguindo estas idéias, também foram feitos alguns trabalhos no LAM. Schafer[25] mapeou

a importância de parâmetros como energia, corrente e fluência da irradiação em filmes

como-feitos de IrMn/Co e IrMn/Cu/Co. De acordo com o estudo, o ı́on de He com energia

40 keV é o mais indicado para o otimização do efeito do EB. Foram também analisados

os efeitos da fluência e da corrente no sistema IrMn/Cu/Co[26], no qual se observa que,

para fluências mais altas, houve uma completa reorientação dos eixos fáceis de ambos FM

e AF de acordo com a direção e o sentido do campo aplicado durante a irradiação. Num

segundo trabalho[27], os resultados mostraram claramente uma dependência de HEB com

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

Dentro do contexto apresentado acima, torna-se importante um estudo sistemático

para a análise do comportamento dos efeitos de interface com diferentes combinações

entre materiais ferromagnéticos e o antiferromagnético IrMn. É necessário conhecer não

somente as interações, como também os efeitos das modificações post-situ, como por exem-

plo, tratamento térmico e irradiações por ı́ons, e confrontar os novos resultados com os

já conhecidos. O objetivo deste trabalho é entender melhor o fenômeno EB, e para

tal é importante o estudo da interface AF/FM. Foram fabricadas multicamadas do tipo

AF/FM1/FM2 (AF = IrMn, FM1 = Fe e FM2 = Co), com o intuito de observar o com-

portamento quando há a inserção de um material ferromagnético como espaçador, com

diferentes valores de espessura. Com o propósito de ”ativar”o efeito de EB, as amostras

foram submetidas a tratamento térmico com aplicação de baixo campo magnético, bem

como irradiação iônica com He+ na presença de alto campo magnético. Também foram

estudados os efeitos de diferentes fluências de irradiação.

Este trabalho está dividido da seguinte forma: um caṕıtulo inicial com conceitos



Introdução 4

teóricos básicos, como ordenamentos magnéticos, anisotropia magnética, exchange bias e

irradiação iônica; no segundo caṕıtulo são descritas as técnicas experimentais utilizadas

para tratamentos e caracterização magnética; o terceiro caṕıtulo apresenta as amostras

utilizadas neste trabalho, bem como a caracterização estrutural destas; o quarto caṕıtulo

mostra os resultados obtidos e uma breve discussão e no quinto caṕıtulo são feitas as

conclusões do trabalho. Referências bibliográficas e um apêndice, contendo a totalidade

dos resultados obtidos, estão dispostos logo após o último caṕıtulo.



5

1 Revisão Teórica

Neste caṕıtulo serão apresentados os principais aspectos teóricos relativos ao assunto

desta dissertação, dando maior importância àqueles tópicos que serão usados nas análises.

Esta revisão começa com a seção sobre ordenamentos magnéticos, fundamental para o en-

tendimento do comportamento dos sistemas que apresentam exchange bias. A seguir é

introduzida uma seção sobre anisotropias magnéticas, onde as anisotropias magnetocrista-

lina e de forma são apresentadas. Embora o EB leve a um tipo de anisotropia magnética,

preferimos situar este assunto numa seção especial, por ser o tema deste trabalho. Por fim,

na última seção, é apresentada uma breve discussão sobre irradiação iônica em sólidos.

1.1 Ordenamentos Magnéticos

De uma forma simples, podemos classificar os sistemas como não magnéticos, para-

magnéticos e magnéticos. Este último ainda se subdivide em classes associadas ao tipo

de ordenamento, isto é, como os momentos adjacentes estão alinhados. Este arranjo

pode apresentar estruturas que vão das mais simples à extremamente complexas. Fe-

lizmente, no nosso caso, podemos realizar análises suficientemente satisfatórias usando

apenas duas destas. Os filmes estudados neste trabalho apresentam dois tipos de or-

denamentos magnéticos: ferromagnetismo e antiferromagnetismo. Os materiais ferro-

magnéticos[28, 29, 30, 31](FM) são caracterizados por possúırem uma magnetização M es-

pontânea e macroscópica, ou seja, apresentam uma orientação paralela [figura 1] de seus

momentos magnéticos, mesmo na ausência de uma campo externo.

Figura 1: Representação dos ordenamentos ferromagnético (FM) e antiferromagnético (AF).
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Quando aplicado um campo, a magnetização pode atingir um valor máximo, conhecido

como magnetização de saturação (MS)[28], que é dependente da temperatura, como mostra

a figura 2. Há uma temperatura cŕıtica TC, chamada temperatura de Curie, na qual MS

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

paramagnético.

Figura 2: Magnetização de saturação em função da temperatura para Fe, Co e Ni[28].

Já os materiais antiferromagnéticos (AF) são aqueles que tem seus momentos magnéticos

alinhados antiparalelamente [figura 1], ou seja, apresentam duas sub-redes ferromagnéticas

idênticas e interpenetrantes cujos momentos são opostos, totalizando uma magnetização

espontânea nula. Neste caso também há uma temperatura cŕıtica, na qual o material

perde o caráter AF, conhecida como temperatura de Néel, TN.

Os materiais ferromagnéticos raramente apresentam uma magnetização natural, e a

primeira tentativa de explicação para este fato foi dada por Pierre Weiss[32, 33], onde diz que

o FM subdivide-se em pequenas regiões, chamadas de domı́nios, menores que o tamanho

da amostras, mas maiores que as distâncias interatômicas. Cada domı́nio apresenta um

valor de MS orientado aleatoriamente, de modo que o momento magnético macroscópico

seja nulo. A interação entre esses domı́nios seria dada por um campo magnético efetivo,

chamado campo molecular, que alinharia os momentos magnéticos em uma certa direção.

Mas para Weiss era desconhecida a origem f́ısica desse campo. Em 1928[34], Heinsen-

berg mostrou que este campo resulta da interação de troca (exchange) entre momentos

magnéticos vizinhos, de acordo com[28]:

Eex = −2JexSi · Sj , (1.1)

onde Jex é a integral de troca e Si e Sj são os momentos magnéticos dos śıtios i e j,
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respectivamente. Quando J > 0, é favorecido o alinhamento paralelo dos spins, propor-

cionando o comportamento ferromagnético; por outro lado, quando J < 0, é favorecido o

alinhamento antiparalelo dos spins, dando origem ao antiferromagnetismo.

O significado da integral de troca é melhor compreendido de acordo com a curva de

Bethe-Slater [figura 3], onde é mostrada a variação da integral de troca em função da

razão ra/r3d, onde ra é o raio do átomo e r3d é o raio da sua camada eletrônica 3d.

Figura 3: Curva de Bethe-Slater.

1.2 Anisotropia Magnética

Anisotropia magnética está relacionada com a energia livre do ferromagneto, que

depende da direção da magnetização em relação a sua disposição espacial[35]. Este material

apresenta respostas magnéticas que podem, ou não, favorecer uma direção preferencial

para a magnetização espontânea, ou seja, uma determinada direção possui energia mais

baixa do que as outras. O estudo das anisotropias é muito importante, tanto do ponto de

vista da pesquisa básica quanto nas aplicações tecnológicas.

Existem vários tipos de anisotropias, mas serão apresentadas as pertinentes a este

trabalho: magnetocristalina e de forma. As anisotropias de exchange e a rodável serão

comentadas na seção 1.3 deste trabalho.

1.2.1 Anisotropia Magnetocristalina

De todas a anisotropias posśıveis para um sistema, a magnetocristalina é a única

intŕınseca do material. Se refere à uma orientação preferencial em relação aos eixos

ou planos cristalinos devido à estrutura atômica. A origem desta anisotropia está nos

acoplamentos spin-órbita e órbita-rede, que corresponde a um acoplamento entre os spins

e o movimento orbital dos elétrons[36]. Sob a ação de campo magnético externo, os spins
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são reorientados, e assim também a órbita dos elétrons. Mas a órbita é fortemente ligada

à rede e resiste a esta variação, sendo necessário um campo maior para orientar os spins

fora dos eixos preferenciais.

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

caracteŕısticas principais em termos de estrutura e anisotropia serão apresentadas.

O ferro apresenta uma estrutura cúbica de corpo centrado (b.c.c.), e quando submetido

a um campo magnético em diferentes direções, apresenta as curvas de histerese (M ×H ),

representadas na figura 4. Na direção 〈100〉, com pequenos valores de campo aplicado H ,

em torno de 100 Oe, pode-se obter a saturação de M . Assim dizemos que essa direção é

de fácil magnetização. Correspondentemente, o eixo 〈111〉 é chamado dif́ıcil, ou ”duro”.

Figura 4: Curvas de magnetização para o ferro[28].

O trabalho realizado pelo campo magnético externo ao mudar a direção dos momentos

magnéticos locais, é armazenado pelo material na forma de energia potencial. A energia

magnetocristalina será aquela armazenada quando o material é saturado numa determi-

nada direção. Para o caso de um cristal cúbico será denotada por Ecub. Em 1929, o f́ısico

russo Akulov[37] mostrou que esta energia pode ser expressa em termos de uma expansão

em série dos cossenos diretores (αi) de MS relativos aos eixos cristalográficos. Em geral,

para sistemas cúbicos de corpo centrado, a energia magnetocristalina pode ser expressa

como:
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Ecub = K0 +K1

(
α2
1α

2
2 + α2

2α
2
3 + α2

3α
2
1

)
+K2

(
α2
1α

2
2α

2
3

)
+ · · · , (1.2)

onde K0, K1, K2,... são constantes que dependem do material e da temperatura. O

primeiro termo é angularmente independente, ou seja, não contribui para a anisotropia,

podendo ser desprezado, como também acontecerá com K2 quando este for muito pequeno.

Quando K2 for zero, a direção fácil de magnetização será determinada pelo sinal de K1.

Se K1 é positivo, E100 < E110 < E111, e 〈100〉 será a direção fácil, pois Ecub é mı́nima

quando MS está nesta direção. Para K1 negativo a direção de fácil magnetização será a

〈111〉. Se K2 for diferente de zero, a direção fácil dependerá dos valores de K1 e K2, de

acordo com a seguinte tabela.

Tabela 1: Direções de fácil, média e dif́ıcil magnetização em cristais cúbicos[28].

Para o cobalto, na fase cristalina hexagonal compacta (h.c.p.), as curvas de magne-

tização são mostradas na figura 5. Nestas estruturas, a direção de fácil magnetização será

o eixo hexagonal c, e as de dif́ıcil serão as direções do plano basal. Assim, a energia de

anisotropia dependerá de apenas um ângulo, o ângulo θ entre MS e o eixo c, e a anisotropia

poderá ser dita uniaxial. Essa energia, é descrita por[28],

Ehex = K0 +K1 sin2 θ +K2 sin4 θ + · · · , (1.3)

onde K1 e K2 são constantes positivas. Quando θ for zero, a energia será mı́nima e o

eixo c será de fácil magnetização. Entretanto, o cobalto, quando em forma de filme fino,

pode apresentar uma estrutura cristalina f.c.c.

O cobalto é o único elemento que numa liga aumenta substancialmente a temperatura

de Curie e a magnetização de saturação do ferro. Geralmente, ligas de Fe-Co são usadas

onde são necessárias alta magnetização de saturação e alta temperatura de Curie .Ligas

onde há de 30 a 50% de Co, apresentam magnetização de saturação (à temperatura

ambiente) 10% maior que o ferro, e temperatura de Curie limitada por uma transformação

de fase de b.c.c. para f.c.c., abaixo de 1000◦C. As ligas 50-50, tem baixa anisotropia e
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Figura 5: Curvas de magnetização para o cobalto[28].

alta permeabilidade, mas desenvolvem rapidamente uma ordem de longo alcance que as

tornam frágeis. Ligas com pouco Co tem menos propriedades magnéticas macias que o

desejável.

1.2.2 Anisotropia de Forma

Devido à sua baixa dimensionalidade, os filmes finos apresentam uma grande aniso-

tropia de forma, conhecida também como anisotropia magnética dipolar, que geralmente

força a magnetização a recair sobre o plano do filme. Uma amostra magnetizada pos-

sui pólos na superf́ıcie que formam um campo contrário à magnetização, sendo portanto

chamado de campo desmagnetizante Hd, que dá origem a uma energia magnetostática,

resultando assim na anisotropia. Este campo desmagnetizante não será igual em todas as

direções, criando um ou mais eixos preferenciais de magnetização [figura 6].

Figura 6: Campo desmagnetizante[28].

A intensidade do campo Hd em função da magnetização é expressa por
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Hd = NdM , (1.4)

onde Nd é uma constante adimensional de proporcionalidade chamada fator de des-

magnetização e depende da direção de magnetização, sendo menor na direção onde o filme

é mais alongado. A magnetização irá permanecer nesta direção, quando não há um campo

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

E =
1

2
NdM

2 , (1.5)

Geralmente, o cálculo de Nd é muito complexo, a menos que a magnetização seja

uniforme, ou até imposśıvel se Nd variar a cada ponto da amostra. Para que um campo

uniforme consiga induzir uma magnetização uniforme em um sistema isotrópico, este

sistema deve ter a forma de um elipsóide, cuja soma dos fatores desmagnetizantes ao

longo dos três eixos ortogonais é uma constante igual a 1 (no sistema SI). Para uma

esfera generalizada, onde os fatores são iguais, Nd é igual a
1

3
(SI). Filmes finos, podem

ser aproximados de um esferóide oblato, ou seja, quando a altura é muito menor do que o

plano (largura × profundidade). Neste caso, o fator desmagnetizante no plano achatado

do esferóide é praticamente nulo e na direção normal é constante e igual a 1 (SI).

1.3 Exchange-Bias

O fenômeno exchange bias (EB) tem origem na interação entre um sistema FM e um

AF, e uma das suas manifestações mais conhecidas consiste no deslocamento em campo

do ciclo de histerese magnética, conhecido como campo de exchange bias (HEB). Devido

ao acoplamento de troca entre os momentos magnéticos dos dois materiais, cria-se um

eixo fácil de magnetização ao longo do qual é induzido um campo de anisotropia unidi-

recional, causado por um torque microscópico dos spins AF interfaciais agindo sobre os

spins do FM. Uma caracteŕıstica importante é que, para que seja observado o desloca-

mento, o material AF deve apresentar anisotropia maior que a do FM. A origem deste

fenômeno ainda não está suficientemente compreendida, e o problema está em não haver

um conhecimento total da estrutura na interface.

Este efeito foi descoberto por Meiklejohn e Bean em 1956[3, 4] em part́ıculas de Co

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

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

um campo magnético de 10 kOe.

Um modelo intuitivo foi discutido por Nogués et al [38], considerando uma bicamada

FM/AF, como se pode ver na figura 7. Num regime onde haja um campo magnético

Hann aplicado em uma temperatura TN < T < TC, a camada FM se encontrará no estado

ferromagnético, ou seja, seus spins estarão alinhados com a direção do campo. Por outro

lado, o AF será paramagnético, sem orientação definida para os spins [figura 7(a)]. Assim

que o sistema começa a se resfriar, TN > T , os spins interfaciais da camada AF começarão

a se alinhar com os da camada FM, e as camadas subsequentes do AF se alinharão

antiparalelamente, pois este se encontra agora em seu estado original antiferromagnético

[figura 7(b)]. É importante salientar que neste modelo, a anisotropia do material AF é

maior que a do FM.

Figura 7: Modelo intuitivo do EB[38].

Durante o processo de medida da curva de histerese, tem-se a reversão do campo

magnético, com uma redução da sua magnitude, até que se torne nulo e comece a inverter

o sentido. Neste momento, a tendência dos spins FM é se reorientar com o novo sentido,

porém os da camada AF permanecem fixos à sua anisotropia, de tal modo que impedem

esta reorientação, exercendo um torque sobre os spins FM [figura 7(c)]. Assim, é exigido

um campo de magnitude maior para que este torque seja vencido e a camada FM consiga

se reorientar, chegando na saturação [figura 7(d)]. Entretanto, quando há uma nova

reversão do campo, o torque exercido pelos spins AF favorece a rotação dos spins FM,

sendo necessário um campo menos intenso para realizar a reversão [figura 7(e)]. Nota-se
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que o sentido do deslocamento em campo é contrário ao do sentido do campo Hann.

Mas o mesmo não acontece para um material AF que tenha uma anisotropia pequena.

Nesse caso, quando houvesse a inversão do campo, os spins AF se orientariam junto

com os FM, tendo assim um aumento na coercividade, sem deslocamento da curva de

histerese[39, 40].

O modelo descrito acima apresenta estruturas cujos spins estão orientados numa

mesma linha, com interface atomicamente lisa. Essa configuração é chamada linear, e

pode ter duas formas: compensada, onde os momentos AF estão orientados em direções

opostas; e não-compensada, onde os momentos AF estão alinhados numa mesma direção

[figura 8]. Para este tipo de interface, as camadas FM e AF são monocristalinas e epita-

xiais, e o valor calculado da densidade de energia interfacial é duas ordens de grandeza

maior que os valores observados experimentalmente.

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

Portanto, o modelo intuitivo com este tipo de configuração não se torna aplicável para

filmes finos policristalinos pois estes apresentam rugosidade na interface com uma distri-

buição de grãos AF, que podem levar à desordem estrutural e magnética. Na figura 9,

tem-se uma representação esquemática de uma interface complexa, onde: os spins inter-

faciais preferem se alinhar ferromagneticamente, as marcas em ”X” indicam as ligações

de troca frustradas (spins AF), a região interfacial pode ter um alto grau de stress visto

que os materias FM e AF podem apresentar parâmetros de rede muito diferentes, e des-

locamentos que podem ser formados durante o crescimento do filme.

Outro fator que influencia no deslocamento do ciclo de histerese, é a ordem de de-

posição das camadas FM e AF. Quando a camada ferromagnética é depositada primeiro,

denomina-se ”top-pinned FM”. Esta configuração, geralmente, apresenta um valor de HEB

maior, pois quando há um crescimento magneticamente orientado da camada FM (por

magnetron sputtering, por exemplo), isto é suficiente para o alinhamento dos spins AF na

interface. Por outro lado, quando a camada AF é depositada antes, chamado ”bottom-

pinned FM”, o arranjo aleatório dos domı́nios magnéticos AF não consegue orientar a

camada FM num sentido preferencial, necessitando assim de métodos, como tratamento
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Figura 9: Representação esquemática de uma interface FM/AF[41].

térmico e irradiação iônica, para que seja posśıvel observar o EB.

Relacionada ao EB, há também a anisotropia rodável (ou rotatable anisotropy), res-

ponsável pelo aumento do campo coercivo HC, quando comparados dois sistemas, um do

tipo FM/AF e outro com apenas o material FM. Isso é devido a uma porção de momen-

tos magnéticos AF não-compensados da interface, que acompanham os momentos FM

adjacentes durante a reversão da magnetização. A anisotropia própria destes momentos

contribui para que haja o aumento da coercividade.

Existem muitos modelos teóricos que tentam explicar o fenômeno EB, e uma revisão

completa destes pode ser encontrada em Kiwi[42]. O modelo que melhor representa este

trabalho é o de Mauri et al [43], que sugere a formação de paredes de domı́nio na interface

FM/AF. Este modelo leva em consideração alguns pontos: rotação coerente dos spins FM;

camada AF espessa e camada FM fina; spins FM e AF se acoplam ferromagneticamente

com uma interface extremamente fina e perfeitamente lisa; e a espessura da camada FM

deve ser menor que a espessura da parede de domı́nio, desta forma ela se formará no

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

valores razoáveis de HEB, onde

HEB ∝
1

MStFM
. (1.6)

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

por unidade de área de um filme FM com vetor de magnetização MFM acoplado a um

filme AF policristalino formado por grãos AF estáveis, na seguinte forma[44, 45]:
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E = EFM + EAF + Eint . (1.7)

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

por:

EFM

tFM
= 2π(MFM · n̂)2 −H ·MFM −KFM

(
MFM · ûFM

MFM

)2

−Kra

(
MFM · ĥ
MFM

)2

, (1.8)

onde os três primeiros termos são as energias desmagnetizante, Zeeman e de ani-

sotropia uniaxial FM, respectivamente. O último termo se refere à anisotropia rodável,

importante para o exchange bias, pois é responsável pelo aumento da coercividade, já dito

anteriormente como uma das manifestações deste fenômeno. KFM e Kra são constantes

de anisotropia. Os vetores unitários ûFM, n̂ e ĥ representam a direção de anisotropia

uniaxial da camada FM, a direção normal à superf́ıcie do filme e a direção do campo

aplicado, respectivamente.

O segundo termo da equação 1.7 é a energia do antiferromagneto, normalizada pela

espessura da camada AF, e pode ser expressa por:

EW
AF = −σW

MAF · ûAF

MAF

, (1.9)

onde σW é ..., MAF é a magnetização do AF e KAF é a constante de anisotropia.

Por fim, o terceiro termo da equação 1.7 representa a energia de interação entre os

momentos FM e AF, dada por:

Eint = −J1
(

MFM ·MAF

MFMMAF

)
+ J2

(
MFM ·MAF

MFMMAF

)2

, (1.10)

onde J1 é o acoplamento direto do momento do grão AF (J1 >0 e J1 <0, correspondem

aos acoplamentos ferromagnético e antiferromagnético, respectivamente) e J2 é o acopla-

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

FM e AF.

Neste contexto, Geshev[44] derivou soluções anaĺıticas para o campo de exchange

bias, coercividade e campo efetivo de anisotropia. Para tal, foi considerado um campo

magnético aplicado ao longo do eixo fácil comum, e para quaisquer valores de energia de
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interação, de anisotropia uniaxial FM e de parede de domı́nio da camada AF.

1.4 Irradiação Iônica

Atualmente, a irradiação iônica tem se mostrado uma ferramenta eficaz na modi-

ficação das propriedades dos materiais, e seu uso nas aplicações tecnológicas tem sido

fundamental. Para o caso de filmes finos magnéticos, os feixes de ı́ons tem a finalidade

de aprimorar e até mesmo sintetizar novos materiais. Íons energéticos podem, depen-

dendo da sua energia e da sua massa atômica, fornecer energia aos sistemas eletrônico e

atômico do alvo, provocando alterações na estrutura eletrônica, bem como deslocamen-

tos atômicos, desbastamento de superf́ıcie, mistura interfacial, aquecimento localizado em

materiais amorfos e cristalinos, entre outros.

Um ı́on acelerado perde energia quando incide contra um alvo, colidindo com os

elétrons e com os núcleos dos átomos deste, e estes dois eventos são geralmente não-

correlacionados. A energia média perdida por unidade de caminho percorrido pelo ı́ons é

chamada poder de freamento e é expressa por:

dE

dx
=

(
dE

dx

)
E

+

(
dE

dx

)
N

, (1.11)

onde
(
dE
dx

)
E

é o poder de freamento eletrônico,
(
dE
dx

)
N

o poder de freamento nuclear

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

Estas duas formas de perda de energia acontecem em diferentes faixas de energia do

ı́on incidente [figura 10]. Pode-se observar que para baixas energias prevalece o poder de

freamento nuclear, ou seja, a perda de energia se dá preferencialmente para os núcleos,

enquanto que para altas energias prevalece o poder de freamento eletrônico. Como neste

trabalho são utilizados ı́ons muito leves, como o He+, com energia 40 keV, o poder de fre-

amento a ser considerado é o eletrônico, onde os ı́ons colidem com os elétrons do material,

gerando efeitos de ionização e excitação. Quando há a aplicação de campo magnético

durante o processo de irradiação, os elétrons do material, excitados pelas colisões, decaem

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

Para sistemas que apresentam exchange bias, é muito importante que se use ı́ons

com massa adequada, bem como fluência, energia e corrente adequadas, pois, se houver

colisão dos ı́ons com os núcleos dos átomos do material, pode haver deslocamento destes,

provocando cascatas de colisão; criação de fônons, causando um hiperaquecimento local;
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Figura 10: Poder de freamento nuclear e eletrônico de ı́ons de He em um alvo de Si, obtidos
através do código SRIM[46].

defeitos na rede; e movimentos dos átomos para pontos intersticiais na rede. Todos estes

fatores podem levar o sistema a ter uma diminuição do EB. De acordo com trabalhos já

realizados, para o sistema IrMn/Co, ı́ons de He com fluências baixas, na ordem de 5×1013

ı́ons/cm2 não conseguem variar significativamente o valor de HEB [figura 11].
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Figura 11: Mudança de HEB e de HC em sistemas de IrMn/Cu/Co[25, 26].
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2 Procedimentos Experimentais

Neste caṕıtulo serão apresentados os procedimentos experimentais utilizados, refe-

rentes à caracterização magnética, tratamento térmico, irradiação iônica e caracterização

estrutural das amostras.

No Laboratório de Magnetismo (LAM) da UFRGS foram feitas a caracterização

magnética, utilizando-se um Magnetômetro de Gradiente de Força Alternada (AGFM)

e o tratamento térmico, num forno resistivo. Um outro tratamento térmico foi realizado

do Laboratório de Magnetismo e Materiais Magnéticos (LMMM) da Universidade Federal

de Santa Maria (UFSM), e como o equipamento é similar ao usado no LAM, não há neces-

sidade de descrevê-lo. As irradiações iônicas foram feitas no Laboratório de Implantação

Iônica (LII) da UFRGS.

2.1 AGFM

O Magnetômetro de Gradiente de Força Alternada, ou Alternating Gradient Force

Magnetometer (AGFM), é um equipamento utilizado para medidas de curva de magne-

tização de filmes finos com material magnético de poucos nanometros (nm) de espessura,

e isso é posśıvel devido sua alta sensibilidade (≈ 10−6 emu ≈ 10−9 Am2)[28].

Seu funcionamento é baseado na força (Fm) medida quando um momento magnético

é submetido à um gradiente de campo magnético. Essa força é dada por:

Fm = m · ∇h , (2.1)

onde m é a magnetização da amostra e∇h é o gradiente de campo magnético, mantido

constante, para a força ser proporcional à magnetização.

Para medirmos esta força, conforme a figura 12, a amostra é colocada num porta

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

e então é posicionada entre uma arranjo de bobinas, que são alimentadas por um gerador

de corrente alternada e geram um gradiente de campo ∇h. Estas bobinas de gradiente

estão acopladas paralelamente à um eletroimã, responsável pelo campo magnético estático

HDC, que magnetiza a amostra. Devido ao campo gerado pelas bobinas, a amostra sofre

uma força e deflexiona a haste. Essa oscilação mecânica é transformada em sinal elétrico

pelo piezoelétrico posicionado na extremidade superior da haste de vidro. Este sinal será

proporcional à magnetização da amostra m na direção do campo HDC, e será medido

por um amplificador Lock-In. Essa parte superior da haste é protegida por uma cápsula

responsável pela proteção contra choque mecânicos e interferências eletromagnéticas.

A figura 13 apresenta um diagrama esquemático onde estão representados os compo-

nentes do equipamento. Há uma fonte que alimenta o eletroimã gerando assim o campo

estático HDC e um circuito formado pela fonte de corrente, volt́ımetro e sensor Hall, para

medida do valor deste campo. Um gerador de funções alimenta as bobinas de gradiente

e envia um sinal para o amplificador Lock-In para que, durante uma medida, as fases do

amplificador e do sistema permaneçam iguais. O Lock-In também controla a fonte do

eletroimã, mede o sinal enviado pelo piezoelétrico e faz a comunicação do sistema com o
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computador, onde os dados são armazenados. Devido à sua alta sensibilidade, o sistema

é montado numa câmara anti-vibração com isolamento acústico, evitando algum tipo de

rúıdo ou interferência.

Figura 13: Diagrama esquemático do AGFM.

A curva de histerese obtida no AGFM para sistemas que apresentam o EB é represen-

tada na figura 14, onde o eixo vertical é a magnetização, à qual é proporcional ao sinal de

tensão do piezoelétrico e o horizontal é o valor de campo DC aplicado. A partir da figura

podemos definir: o campo de EB (HEB) e o campo coercivo (HC), usando os valores dos

dois pontos onde a curva corta o eixo horizontal, e que serão chamados de campo coercivo

1 (HC1) e campo coercivo 2 (HC2).

HEB =
|HC1|+ |HC2|

2
, (2.2)

HC =
|HC1| − |HC2|

2
. (2.3)
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Figura 14: Curva de histerese de um sistema que apresenta EB.

2.2 Tratamento Térmico

O fenômeno de EB pode aparecer em amostras como-feitas, onde exista contato

atômico entre a interface AF/FM. Mas, em alguns sistemas, é preciso que o efeito seja oti-

mizado, ou seja, os momentos magnéticos na interface precisam ser orientados. Isso se dá

de algumas maneiras, como por exemplo: fabricação das amostras com campo magnético

aplicado, submissão à um campo extremamente alto, irradiação com ı́on leves e trata-

mento térmico. Neste trabalho foram usadas as duas últimas técnicas mencionadas. A

irradiação iônica será descrita na próxima seção.

Os tratamentos térmicos foram realizados em forno resistivo, onde as amostras são ex-

postas a temperatura de 210◦C e aplicando-se um campo magnético. O sistema, conforme

a figura 15, consiste em uma haste que possui em sua ponta um porta-amostra e uma

resistência elétrica, que é alimentada por um controlador de potência linear. Conectado a

este controlador e próximo a haste, é colocado um sensor de temperatura do tipo PT100 R©,

no qual é programada a temperatura de tratamento térmico, com um erro de ± 2◦C. Este

aparato é protegido por um tubo de quartzo, que está conectado a uma bomba de vácuo

turbomolecular. Para evitar a oxidação das amostras durante o tratamento, precisa-se de

um vácuo de aproximadamente 4×10−6 mbar. Todo este sistema então é colocado entre

as bobinas de um eletroimã, responsável por um campo de aproximadamente 2,1 kOe.
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Figura 15: Diagrama esquemático do forno resistivo.

2.3 Irradiação de Íons

Como já dito na seção anterior, a irradiação iônica na presença de um campo magnético

(no plano das amostras) é outro método utilizado para iniciar o efeito de EB. Neste tra-

balho, todas as amostras foram irradiadas com He+ no acelerador linear de 500 kV HVEE

(High Voltage Enginnering Europe) do LII.

Diferentes fluências foram utilizadas, onde fluência se entende como o número total

de ı́ons incidentes por unidade de área.

No acelerador, gases são injetados da fonte para gerar os ı́ons. Devido às impurezas

que podemos encontrar dentro da câmara, os ı́ons desejados precisam ser selecionados.

Isso acontece por meio de um eletroimã que deflexiona o feixe, separando ı́ons de massas

diferentes em função da carga/massa dos mesmos. A partir dáı, os ı́ons passam através de

um sistema de eletrodos ciĺındricos coaxiais, onde são acelerados, formando assim feixes

com energias que podem ser selecionadas entre 10 e 450 keV. O equipamento utilizado

possui baixa divergência do feixe de ı́ons e uma fonte de alta tensão com excelente esta-

bilidade.

A câmara de irradiação, conforme diagrama esquemático mostrado na figura 16,

contém imãs permanentes de Nd-B-Fe de alta remanência e estabilidade, responsáveis

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

Figura 16: Esquema da câmara de irradiação iônica.
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3 Amostras

Neste caṕıtulo serão apresentadas as amostras estudadas nesta dissertação: um histórico

do sistema IrMn/SL/Co (SL se entende por spacer layer, ou, camada espaçadora), a mo-

tivação para inserção de um material FM como SL, o método de fabricação dos filmes e

sua caracterização estrutural.

As amostras foram fabricadas por C. Deranlot e F. Petroff na Unité Mixte de Physique

CNRS/Thales, em Orsay, França. As medidas de caracterização estrutural foram feitas

no Laboratório de Altas Pressões da UFRGS utilizando difratometria de raios-X nas

amostras como-feitas.

3.1 Histórico

Os sistemas IrMn/Co ou IrMn/CoFe são muito utilizados na indústria de dispositivos

magnetoeletrônicos, pois, além de apresentarem o fenômeno exchange bias, o IrMn tem

propriedades bem interessantes para o efeito, como boa resistência à corrosão, alto valor

do campo de EB, alta temperatura de bloqueio (temperatura na qual o EB não é mais

observado) e baixa espessura cŕıtica (poucas camadas de material são necessárias para o

efeito ser observado)[47].

Como já mencionado na introdução, no LAM foram feitos muitos trabalhos utilizando

este sistema, dando ênfase para tricamadas com uma camada espaçadora entre os ma-

teriais AF e FM, visto que a interação interfacial leva ao EB. No trabalho de mestrado

de Sabrina Nicolodi de Oliveira[6], foram estudadas amostras de IrMn/Cu/Co, onde a

espessura do cobre (tCu) era variada. As medidas de magnetização [figura 17] mostraram

uma rápida diminuição de HEB conforme o aumento de tCu e, a partir de tCu=1,5 nm,

não foi observado acoplamento magnético entre IrMn e Co. Isso porque abaixo dessa

espessura, ainda não há uma camada completamente preenchida de Cu, havendo assim

pequenas regiões de contato (pinholes), responsáveis pelo acoplamento entre os momen-

tos magnéticos das camadas de IrMn e Co. Como consequência de tal dissertação foram
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publicados três artigos[48, 5, 49].

Figura 17: HEB em função de tCu
[48, 5, 49].

Em seu trabalho de doutorado[8], foram estudados outros dois sistemas com diferentes

camadas espaçadoras: IrMn/Al2O3/Co, sendo a alumina um material isolante e não-

magnético; e IrMn/Cr/Co, sendo que o cromo é um material AF com anisotropia fraca.

Para a série com espaçador de alumina foi observada uma diminuição do acoplamento entre

o IrMn e Co com o aumento da espessura da alumina, sendo uma supressão abrupta, com

comprimento de decaimento pelo menos quatro vezes menor que os valores já observados

[figura 18] e esse comportamento se deve à rápida diminuição no número de pinholes na

área de contato.

Figura 18: HEB em função de tAl2O3

[8].

Já para a série com espaçador de cromo, foi observado um comportamento oscilatório

de HEB com o aumento da espessura de Cr [figura 19], onde existe um mı́nimo local. Este

comportamento poderia ser atribúıdo às interações entre os elementos que compõem o

sistema (Ir, Mn, Cr e Co) bem como à rugosidade, entre outros.
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Figura 19: HEB em função de tCr
[8].

Outro trabalho realizado numa colaboração entre o LAM e o LII, foi o de Deise

Schafer[25], que analisou o exchange bias em filmes de IrMn/Co e IrMn/Cu/Co, de acordo

com a corrente e a fluência utilizadas durante a irradiação iônica com ı́ons de He. Outros

ı́ons foram irradiados com o objetivo de estudar os efeitos provocados nos filmes. Através

da irradiação foi obtido um aumento do HEB de acordo com a fluência, sendo este mais

rápido nas amostras sem espaçador, visto que há mais pontos de contato entre o FM e

o AF. Variando-se a corrente, não se observou uma modificação no HEB para a amostra

com espaçador, mas para a sem espaçador há um valor máximo em 300 nA/cm2. Isto é

explicado pelo fato de que, quanto maior a corrente utilizada, maior o recozimento dentro

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

Outro resultado interessante do trabalho foi o aumento observado do HEB das amos-

tras irradiadas em comparação com as amostras tratadas termicamente, ou seja, a irra-

diação iônica apresentou-se como sendo mais eficiente, obtendo estados antes inacesśıveis

pelo tratamento térmico. Para a amostra com espaçador obteve-se um aumento de 30%

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

3.2 Motivação

A motivação para o estudo realizado neste trabalho é descobrir qual a influência

de usar um material FM como espaçador em sistemas do tipo AF/FM, onde o material

espaçador (Fe) é mais magneticamente macio que o material ferromagnético (Co). Existem

alguns trabalhos na literatura que investigam a interação entre IrMn e Fe, como citado

anteriormente na introdução, mas nesta seção será dada maior atenção àqueles que estão

correlacionados com o estudo realizado neste trabalho.
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Zhang et al [11] estudaram sistemas do tipo MgO/Fe(15 nm)/IrMn(tIrMn nm), onde tIrMn

é a espessura da camada AF, analisando os valores deHEB em função de tIrMn. Observaram

que em tIrMn 64 nm é dif́ıcil estabelecer o EB devido à fraca anisotropia do AF. Os spins

AF na interface invertem com os spins FM, por causa do forte acoplamento de troca,

e contribuem para o aumento da anisotropia rodável do FM. Assim que tIrMn aumenta,

alguns spins AF começam a ficar presos, iniciando o EB. Como este é um efeito de

interface, o número total de spins presos e rodáveis atinge a saturação num certo valor

de tIrMn. Acima deste valor, a quantidade de spins AF presos se torna maior que a de

rodáveis.

Outro trabalho importante é o de Ali et al [12], onde são estudados os efeitos da in-

serção de diferentes materiais, que são chamados ”impurezas”, em bicamadas de Co/IrMn,

tanto na interface quanto dentro do bulk AF. Dependendo do material ou da posição da

impureza, é observado a supressão ou o aumento do EB.

Figura 20: Dependência de HEB (ćırculos pretos) e HC (quadrados vermelhos) em função da
quantidade de impureza inserida δ na interface Co/IrMn[12].

Como já era esperado, impurezas não-magnéticas, à medida que ficam mais espessas,

diminuem o HEB até a total supressão, quando não há mais contato atômico entre as

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

da literatura a expressão HEB ∼ 1/MStFM
[43, 50], onde é MS e tFM são a magnetização de

saturação e a espessura totais da camada FM, respectivamente. Mas as amostras com

impurezas de Fe, Ni e Permalloy (Py), apresentam um grande aumento no valor de EB,

com um pico na espessura aproximada 1-2 Å. Para o Fe há um aumento 72%, enquanto

para o Py é de 34% e pro Ni, 29%, comparado com a amostra sem impureza [figura 20]. Os

autores concluem que esse aumento do EB é devido ao aumento da desordem magnética

(interface magnética se torna heterogênea) através da indução de interações de troca mais

fortes.

3.3 Fabricação das Amostras

As amostras foram feitas pela técnica de desbastamento iônico, ou sputtering, que

é um método de deposição muito usado na fabricação de filmes finos, pois permite que

possamos fazer diversas combinações de elementos a taxas variadas. Essa técnica consiste

em ejetar material de uma superf́ıcie (alvo do elemento a ser depositado) através de

colisões (entre 5 e 10 keV) em cascata provocadas pelo bombardeamento de part́ıculas,

geralmente ı́ons de argônio, neste alvo, podendo assim ejetar átomos do material.

Para que o processo de desbaste iônico ocorra, o sistema deve estar contido em uma

câmara de vácuo, que atinja a menor pressão posśıvel (pressão de base) e depois parcial-

mente preenchida pelo argônio até atingir a pressão de deposição. Aplica-se uma diferença

de potencial entre dois eletrodos: o alvo negativo (cátodo) e o suporte com o substrato,

que será positivo (ânodo), dispostos em oposição dentro da câmara. Deste modo, há o

ińıcio do processo de ionização do gás e ao consequente desencadeamento do processo de

formação do plasma, que deve se manter estável e auto-sustentado. Os ı́ons positivos

do argônio são atráıdos para o alvo, possibilitando a ejeção dos átomos do elemento a

ser depositado, por transferência de energia cinética (colisões elásticas). Esses átomos

serão adsorvidos pelo substrato, formando o filme fino. Esse tipo de configuração para

a deposição é conhecida como DC sputtering, usada para alvos condutores e não sendo

indicada para alvos não condutores ou de baixa condutividade. Para tal, é usada uma

modificação do processo, conhecida como RF (rádio frequência) sputtering, no qual é apli-

cado um sinal alternado de alta frequência, que pode variar entre 0,5 e 30 MHz. Este

ciclo é dividido em duas etapas, uma onde os elétrons do plasma são atráıdos para o alvo

com a finalidade de evitar o acúmulo de cargas, e outra onde o potencial acelera os ı́ons,

provocando choques e posśıveis ejeções. Nesta outra configuração, há um aumento na
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taxa de deposição.

Na deposição dos filmes, ainda pode-se utilizar o chamado magnetron sputtering,

aplicável a ambos os tipos DC e RF. Essa técnica consiste em colocar imãs permanentes

num arranjo circular abaixo do alvo. Desta forma os elétrons separados dos ı́ons não são

atráıdos para o filme, ficando confinados no campo magnético dos imãs. Como a colisão

eletrônica entre os elétrons dos átomos do gás e os livres aumenta o número de ı́ons,

aumenta também a taxa de deposição.

Para este trabalho foram fabricadas seis amostras, representadas na figura 21, de-

positadas sobre substrato de siĺıcio (100) oxidado termicamente e sua estrutura básica

consiste em: Si–SiO2/Ta(5 nm)/Ru(15 nm)/IrMn(7 nm)/Fe(tFe nm)/Co(5 nm)/Ru(3 nm),

onde tFe = 0; 0,25; 0,5; 0,75; 1 e 1,5 nm.

As camadas de Ta e Ru, depositadas sobre o Si, servem como semente garantindo que

haja formação da textura (111) da camada de IrMn, aderência e rugosidade do filme. A

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

Figura 21: Amostras estudadas.

As multicamadas foram produzidas utilizando-se o magnetron sputtering RF, onde

a pressão de base na câmara foi de 5×10−8 mbar, e as pressões de deposição foram de

1×10−2 mbar para o IrMn e de 2,5×10−3 mbar para Ru, Ta, Co e Fe.

3.4 Caracterização Estrutural

A análise da estrutura cristalina e da interface dos filmes foram feitas utilizando-se a

técnica de difração de raios-X, que é uma das principais técnicas de caracterização micro-

estrutural de materiais cristalinos. Os raios-X são ondas eletromagnéticas que possuem

frequências da ordem de 1016 Hz até 1018 Hz, e por terem frequências muito altas, seus

comprimentos de onda são pequenos, da ordem de 0,1 nm, ou seja, da mesma ordem de
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grandeza das distâncias interplanares dos materiais cristalinos, tornando o material em

uma rede de difração para os raios incidentes. Se o material apresenta átomos arranja-

dos de maneira sistemática, como em uma estrutura cristalina, é posśıvel verificar que as

relações de fase entre os espalhamentos tornam-se periódicas e que a difração pode ser

observada em vários ângulos. Tal fenômeno depende de alguns fatores, como a diferença

de caminho percorrida pelos raios-X e o comprimento de onda da radiação incidente. Esta

condição é expressa pela Lei de Bragg[51]

2d sen θ = nλ , (3.1)

onde d é a distância interplanar, θ é o ângulo de incidência dos raios-X em relação ao

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

As medidas foram realizadas no difratômetro do Laboratório de Altas Pressões do IF-

UFRGS na configuração θ − 2θ utilizando radiação Kα do Cu (λ=1,5418 Å). A figura 22

mostra as medidas de DRX para todas as espessuras da camada espaçadora de Fe no sis-

tema estudado, e a partir desta pode-se determinar o tipo de estrutura cristalina formada

nos filmes. Os valores de ângulo onde são localizados os picos foram comparados com

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

São identificados os seguintes picos: Ru (100) em 2θ=38,36◦; Ta (110) em 2θ=38,50◦;

IrMn (111) em 2θ=41,32◦; Ru (002) em 2θ=42,17◦; Co (111) em 2θ=43,74◦; e Ru (101) em

2θ=44,02◦. Não foi identificado o pico referente ao ferro inserido, e isso é provavelmente

devido a pouca quantidade de material.

Comparando as medidas, nota-se que o pico do IrMn não muda, garantindo que em

todas as amostras o material AF apresenta a textura (111). Entretanto o pico de Co (111)

vai desaparecendo a medida que tFe aumenta, indicando que, com a inserção de Fe na

interface, o Co muda de orientação, perdendo o padrão registrado pelo IrMn. Entretanto,

há o surgimento de um pico em aproximadamente 2θ=40,76◦, que infelizmente não pode

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

Neste caṕıtulo serão apresentados os principais resultados deste trabalho. A análise

parte do estudo sistemático do comportamento magnético dos sistemas, onde cada amostra

foi submetida a tratamento térmico ou irradiação iônica. Inicialmente será apresentado

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

Como descrito na seção 3.3, as amostras estudadas apresentam a estrutura básica do

tipo IrMn/Fe(tFe)/Co; com tFe = 0; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00 e 1,50 nm; em diferentes esta-

dos de preparação: como-feitas, tratadas termicamente e submetidas a irradiação iônica.

O tratamento térmico foi realizado a 210◦C durante 15 min, com campo magnético de

2,1 kOe aplicado. Os parâmetros utilizados durante o tratamento são resultado de um

estudo feito em nosso grupo em sistemas de IrMn/Co[52], onde se verificou que tratamen-

tos térmicos de curta duração e temperatura relativamente baixa, conseguem iniciar o

efeito de EB sem modificar as propriedades estruturais dos filmes. As irradiações iônicas

foram feitas com ı́ons de He, com energia 40 keV e campo magnético aplicado de 5,5 kOe,

nas seguintes fluências: 5×1013, 1×1014, 5×1014, 1×1015, 5×1015 e 1×1016 ı́ons/cm2. Fo-

ram utilizados dois valores diferentes de corrente, 100 nA/cm2 para as quatro primeiras

fluências e 200 nA/cm2 para as duas últimas. De acordo com o estudo realizado por

Schafer[25], a corrente só influencia no valor de HEB acima de 300 nA/cm2. As medidas

de caracterização magnética foram feitas no AGFM à temperatura ambiente, com um

campo magnético aplicado de no máximo 1500 Oe, suficiente para a saturação. As amos-

tras foram submetidas a diferentes direções de aplicação do campo magnético, obtendo-se

uma curva de histerese para cada direção. Desta forma define-se o sentido do EB (eixo

fácil de magnetização) como sendo aquele que está a 90◦ da curva cujo deslocamento é

nulo (eixo dif́ıcil). Neste trabalho, apenas as curvas referentes às direções de fácil e dif́ıcil

magnetização serão apresentadas, algumas na seção 4.1 e as demais no apêndice. De cada

curva de histerese obtém-se os valores HEB, HC, HC1 e HC2, de acordo com o que já foi

mencionado na seção 2.1 [figura 14]. Em todos os gráficos aqui apresentados, as linhas

são guias para os olhos.
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Os resultados serão apresentados da seguinte maneira: na seção 4.1 serão mostradas

e discutidas algumas medidas de magnetização para amostras tratadas termicamente e

submetidas a irradiação iônica; na seção 4.2 estarão os resultados do campo de exchange

bias em função da espessura da camada espaçadora de Fe para todas as amostras; na

seção 4.3 será feita uma análise da coercividade, afim de compreender melhor que spins

sofrem os efeitos dos tratamentos; na seção 4.4 serão mostrados os perfis do EB em

função das fluências de irradiação utilizadas e na seção 4.5 serão feitas discussões acerca

dos resultados obtidos.

4.1 Medidas de Magnetização

Nesta seção encontram-se alguns gráficos com medidas de magnetização referentes às

amostras submetidas a tratamento térmico ou irradiação iônica. Os gráficos apresentam

apenas o eixo fácil de magnetização para cada amostra. Resultados contendo ambos

eixos fácil e dif́ıcil estão no apêndice deste trabalho, divididos por amostra, a fim de

uma melhor visualização dos efeitos gerados em cada sistema. É importante observar que

ambos os tratamentos foram realizados com campo magnético aplicado na direção do eixo

de fácil de magnetização, em todas em as amostras. Como o efeito apresenta anisotropia

com relação ao sentido de evolução do campo externo aplicado nas medidas e os eixos

magnéticos preferenciais da amostra, as curvas de histerese não apresentam simetria par,

ou seja, medidas feitas com 180◦ de diferença no plano apresentarão curvas em lados

opostos com relação à origem do eixo de campo (exceto para o eixo dif́ıcil). Aqui serão

mostradas apenas uma de cada destas curvas.

Amostras tratadas termicamente

A figura 23 apresenta as curvas de magnetização das amostras como-feitas e subme-

tidas a tratamento térmico, para todas as espessuras de camada intersticial de Fe (tFe).

Percebe-se que as amostras como-feitas já apresentam um pequeno deslocamento do cen-

tro da curva de histerese, ou seja, mesmo sem nenhum tipo de tratamento, o efeito de

EB já é percept́ıvel. Isto pode ser explicado pelo fato da deposição dos sistemas ter sido

feita por magnetron sputtering, onde o campo magnético dos imãs permanentes pode ter

induzido, mesmo que fracamente, o EB durante a fabricação das amostras. Além de baixo

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

É interessante notar o formato das curvas como-feitas, que é caracteŕıstico de siste-

mas do tipo AF/FM, pois durante a deposição o padrão aleatório de domı́nios AF fica
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registrado na camada FM[53, 54]. Também pode-se dizer que a inserção da camada de Fe

não muda significativamente a forma da curva de histerese.

Após o tratamento térmico, com um campo magnético externo de 2,1 kOe, as curvas

de histerese magnética apresentam um formato bem diferente, com o eixo fácil bem defi-

nido (na direção do campo externo aplicado), alto valor de HEB e baixa coercividade, o

que significa que os parâmetros do EB foram ativados. Nesta nova configuração pode-se

observar que existe uma significativa dependência do comportamento magnético com as

espessuras da camada de Fe. Também há um eixo dif́ıcil definido, mostrando que EB

depende do ângulo em que o campo magnético é aplicado durante a medida de mag-

netização. Para uma melhor visualização desta dependência, ver gráficos por amostra

no apêndice deste trabalho. Posteriormente será feita uma análise destes resultados em

função da espessura da camada espaçadora de Fe, mas já se pode observar na figura que

em tFe=0,50 nm tem-se o maior EB encontrado, HEB ≈330 Oe.

Amostras irradiadas com He+

As curvas de histerese das amostras submetidas a irradiação iônica, com campo

magnético externo de 5,5 kOe, são apresentadas na figura 24. É importante observar

a escala usada, sendo neste caso menor que na figura anterior, mas necessária para a vi-

sualização de todas as curvas. As diversas fluências utilizadas estão indicadas na legenda.

De acordo com a referida figura pode-se notar que para os baixos valores de fluência as

curvas já apresentam um eixo fácil definido, um evidente EB, mas ainda coercividade re-

lativamente alta. Para as demais fluências, as curvas já se assemelham bastante com as da

amostra tratada termicamente, sendo esta comparação melhor de ser notada nos gráficos

do apêndice. Pode-se também observar que, de forma similar ao tratamento térmico, a

estrutura inicial de fases desaparece. Aqui também há um ponto de maior valor de HEB

em tFe=0,50 nm. A análise do EB em função do espessura da camada de Fe será feita na

próxima seção, e em função da fluência utilizada na seção 4.4.
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Figura 23: Curvas de histerese para as amostras de IrMn/Fe(tFe)/Co, como-feitas e submetidas
a tratamento térmico, na direção de fácil magnetização. A curva preta representa a amostra
como-feita e a curva vermelha a amostra tratada termicamente.
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Figura 24: Curvas de histerese para as amostras de IrMn/Fe(tFe)/Co, submetidas a irradiação
iônica em diversas fluências, na direção de fácil magnetização. Relação cor da curva-fluência:
Preto - 5×1013, Vermelho - 1×1014, Verde - 5×1014, Azul - 1×1015, Ciano - 5×1015 e Magenta
- 1×1016 ı́ons/cm2.



4.2 Evolução de HEB em função de tFe 37

4.2 Evolução de HEB em função de tFe

Os resultados apresentados na seção anterior mostram que existe uma variação no

deslocamento e na forma das curvas de histerese com relação à espessura da camada

de Fe nas amostras tratadas post-situ. Nesta seção vamos analisar alguns parâmetros,

os quais consideramos importantes para o entendimento do fenômeno, com o objetivo

de gerar um mapa de evolução e desta forma facilitar a interpretação do efeito. Serão

mostrados novos gráficos, constrúıdos a partir da análise das curvas de histerese, com o

intuito de analisar o perfil de comportamento do fenômeno com a inserção de um material

FM na interface IrMn/Co, bem como uma comparação com diferentes tipos de materiais

espaçadores. Na sequência desta seção, serão apresentados gráficos do tipo HEB versus

tFe, HC versus tFe (considerando os chamados HC1 e HC2), para os tratamentos térmicos

e as irradiações.

Amostras tratadas termicamente

A figura 25 apresenta valores de HEB e HC em função da espessura da camada

espaçadora de Fe.

Figura 25: Dependência de HEB e HC das amostras tratadas termicamente em função da espes-
sura da camada de Fe.
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É posśıvel observar um aumento do EB para as menores espessuras, passando por

uma espessura com valor de EB máximo e na sequência um decaimento para as maiores

espessuras. Comparando as espessuras tFe=0 nm e tFe=0,50 nm, nota-se um aumento no

valor de HEB de aproximadamente 100%. A coercividade apresenta uma pequena variação

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

Uma maneira de se entender a importância destes resultados está em compará-los com

aqueles obtidos quando os espaçadores não são ferromagnéticos. A figura 26 apresenta

a evolução dos valores de HEB para os diferentes materiais da camada espaçadora estu-

dados no LAM, como já comentado na seção 3.1. Aqui devemos levar em consideração

que o sistema estudado nesta dissertação apresenta variação na quantidade do material

ferromagnético, o que irá influir no valor do deslocamento em campo. Isto será discutido

mais tarde.

Figura 26: Comparação entre as camadas espaçadoras Fe, Cu[48, 5, 49], Cr[8] e Al2O3
[8] no sistema

IrMn/Co.

Amostras irradiadas com He+

O tratamento de dados aqui é similar ao feito para os resultados das medidas de mag-

netização para as amostras recozidas. Neste caso, foram obtidos os parâmetros para cada

uma das seis amostras e para cada uma das fluências. Este procedimento permite analisar

as variações dos parâmetros HEB e HC , buscando padrões nas modificações. A figura 27
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apresenta a curva de HEB e HC em função de tFe para as amostras submetidas a irradiação

iônica em seis fluências diferentes. Como pode ser observado, existe um comportamento

padrão para todos os sistemas, independente das fluências. Um aumento do HEB para as

primeiras amostras, com relação ao padrão tFe=0 nm, atingindo um máximo de exchange

em tFe=0,5 nm, e depois o deslocamento em campo decresce lentamente. Em alguns casos

a variação é significativa.

Figura 27: Dependência deHEB eHC das amostras irradiadas em função da espessura da camada
de Fe, para as diversas fluências utilizadas. Relação cor da curva-fluência: Preto - 5×1013,
Vermelho - 1×1014, Verde - 5×1014, Azul - 1×1015, Ciano - 5×1015 e Magenta - 1×1016 ı́ons/cm2.
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4.3 Comportamento da Coercividade

Similar ao que ocorre com o campo de exchange bias, o campo coercivo das amos-

tras apresenta evoluções, tanto no tratamento térmico quanto para os tratamentos de

irradiação iônica.

A figura 25 mostra a dependência da coercividade para as amostras tratadas termica-

mente. Pode-se notar que existe uma tendência de redução do HC e, excetuando o ponto

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

As amostras irradiadas apresentam um comportamento de HC que depende tanto

das fluências quanto das espessuras [figura 27]. Em algumas destas fluências, como por

exemplo 5×1013 ı́ons/cm2, o sistema apresenta um aumento inicial e depois vai reduzindo,

sem mostrar uma tendência clara de estabilização, como ocorre nos sistemas tratados

termicamente.

Uma outra forma de tentar entender o que ocorre com o sistema está em analisar o

comportamento dos campos coercivos HC1 e HC2. Estas informações servem para identi-

ficar as contribuições de diferentes grãos para o HEB. As figuras 28 e 29 apresentam as

evoluções de HC1 e HC2 para as amostras tratadas termicamente e para as submetidas a

irradiações.

Figura 28: Dependência de HC1 e HC2 das amostras tratadas termicamente em função da
espessura da camada de Fe.



4.3 Comportamento da Coercividade 41

Figura 29: Dependência de HC1 e HC2 das amostras irradiadas em função da espessura da
camada de Fe, para as diversas fluências utilizadas.
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Figura 30: Dependência de HC1 e HC2 em função do tipo de tratamento utilizado, para as
espessuras da camada espaçadora de Fe.
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4.4 Dependência de HEB em função da fluência

A figura 31 apresenta os valores de HEB em função da fluência utilizada na irradiação.

Com exceção da fluência mais baixa, todas as demais mantiveram o mesmo padrão de

comportamento, concordando com o resultado obtido no tratamento térmico, sendo a

fluência 1×1015 ı́ons/cm2 a que mais se assemelha em termos de valores. Na dissertação

de mestrado de Schafer[25], a autora conseguiu, através de irradiação iônica, chegar a

valores de HEB que não conseguira com o tratamento térmico, ou seja, o uso de feixe

de ı́ons se apresentou mais eficiente na ativação do fenômeno EB, como já mencionado

na seção 3.1 deste trabalho. Para as amostras com espaçador FM o resultado não foi o

mesmo, e apesar da irradiação chegar a altos valores de HEB, este tipo de tratamento não

se mostrou mais eficiente que o térmico.

Figura 31: Dependência do HEB em função da fluência utilizada durante a irradiação iônica.
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4.5 Discussões

Os resultados apresentados neste trabalho mostraram que a inserção de uma material

ferromagnético, neste caso Fe, na interface IrMn/Co, gera comportamentos magnéticos

distintos daqueles observados no sistema original. A proposta de fabricação, ou seja, a

disposição de crescimento das camadas no filme, conduz a uma preservação da estrutura

da camada de IrMn e, consequentemente, para todos os filmes estudados esta camada

deverá ter as mesmas caracteŕısticas f́ısicas. Isto leva a supor que o que está variando

são as interações entre o material antiferromagnético e o ferromagnético, sendo este agora

composto por duas espécies.

Inicialmente, iremos discutir a importância da espessura da camada de ferro para

o efeito do EB. Nota-se que, independente do tipo de tratamento, existe um aumento

significativo no valor do campo de deslocamento. Este comportamento ocorre desde as

espessuras mais finas da camada de Fe, sendo este máximo, aproximadamente 100%, para

a espessura tFe=0,50 nm. Para as demais espessuras o comportamento se dá de forma

diferente e é observado um decaimento. Esse comportamento similar já foi observado por

Ali et al [12], comentado na seção 3.2, onde o aumento, seguido por um decaimento, ocorre

para espessuras de Fe bem menores que as estudadas neste trabalho. O diferencial está

na ordem de deposição das camadas na amostra. No caso de Ali et al, a camada de Co

é top-pinned, ou seja, é crescida antes do material AF, no caso IrMn, fazendo com que

o IrMn cresça com a mesma estrutura magnética do Co, mas ainda apresentado a sua

própria estrutura cristalina. Quando há inserção de Fe na interface, ambas estruturas

podem mudar. Logo, os sistemas Co/IrMn e Co/Fe/IrMn vão apresentar o material

AF com estruturas diferentes, devido à constituição da amostra e à ordem de deposição

das camadas. No trabalho aqui apresentado, foi escolhido uma camada FM bottom-pinned

para que o IrMn tivesse sempre as mesmas estruturas magnética e cristalina no cresciment,

sendo esta última na direção (111) das camadas semente de Ta e Ru, confirmada nos

resultados obtidos para difração de raios-X, na seção 3.4. As proporções dos materiais

utilizados nesta semente foram resultados de um estudo feito por C. Deranlot e F. Petroff

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

Um dos objetivos deste trabalho é buscar explicações para o aumento do campo

de deslocamento no caso de baixas espessuras de Fe. Inicialmente podemos fazer uma

comparação com trabalhos já realizados, onde são observadas evoluções diferenciadas em

relação ao tipo de tratamento. No caso de amostras de IrMn/Co[25], as modificações

geradas pelo tratamento térmico apresentam efeitos de EB bastante inferiores àqueles
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cujas irradiações conseguiram obter valores máximos. No nosso caso os maiores valores

de HEB das amostras irradiadas são comparáveis aos do tratamento térmico. O que

coloca em pé de igualdade estes dois tipos de transformação post-situ. Este resultado

pode servir como ponto de partida para o entendimento da interação ı́on-matéria neste

tipo de estrutura.

A coercividade da amostra pode servir como um importante parâmetro para o en-

tendimento do comportamento magnético e, em especial, do campo de deslocamento.

Podemos relacionar as caracteŕısticas das curvas de histerese magnética, em especial os

valores de HC1 e HC2, com o tipo de grão que sofre a rotação:

HC1: associado à rotação dos śıtios magnéticos fracamente ligados com o antiferromag-

neto, com relação ao HC2. Estas são as primeiras contribuições dos momentos na

direção do campo externo aplicado, chamada de curva de ida. Nota-se que o valor

de HC1 é o limite para HEB;

HC2: associado à rotação dos śıtios magnéticos fortemente ligados com o antiferromag-

neto. São as part́ıculas que sofrem as primeiras rotações quando o campo externo é

diminúıdo (curva de volta).

Para o caso das amostras tratadas termicamente [figura 28], podemos observar que

existe uma variação do HC2 mais expressiva que do HC1. De acordo com o que foi referido

acima, isto significa que, com o aumento da espessura da camada intersticial de Fe, o

número de contribuições dos śıtios magnéticos com interação forte também aumenta,

e consequentemente o deslocamento é maior. Quando analisamos o comportamento dos

campos coercivos para as espessuras maiores que tFe=0,50 nm, vemos que a redução destes

valores é aproximadamente proporcional, ou seja, o HEB decresce acompanhando HC1 e

HC2.

A análise dos campos coercivos HC1 e HC2 para as amostras irradiadas vai informar

sobre os efeitos das modificações causadas pela interação do ı́on no sistema. Podemos

observar que nas figuras 29a) e 29b), as interações são pouco dependentes da quantidade

de material na interface, o que significa que o estado dos sistemas são similares. Uma

posśıvel interpretação é que nesta situação o efeito é devido às modificações na parte

massiva do antiferromagneto. Com o aumento da fluência os efeitos devido à quantidade

de material na interface ficam mais evidentes. Para a fluência de 1×1015 ı́ons/cm2, temos

o maior campo de deslocamento, mas como podemos observar na figura 29d), isto se deve

principalmente ao fato de que os śıtios magnéticos que antes tinham uma interação fraca
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com o AF começam a interagir mais fortemente. Para fluências mais altas, tanto os śıtios

magnéticos com interações fracas e fortes começam a apresentar comportamentos mais

macios (”doces”).

Quando observamos os efeitos das fluências para cada uma das amostras individu-

almente, na figura 30, percebemos que a inserção do Fe na interface conduz a diferen-

tes evoluções dependentes das espessuras da camada intersticial. Nesta figura, do lado

esquerdo da linha tracejada, foram colocados os valores de HC1 e HC2 observados nas

amostras tratadas termicamente. É posśıvel ver que os tratamentos térmicos apresentam

valores de HC1 e HC2 bem mais próximos um do outro do que os obtidos via irradiação

iônica. Ou seja, os mecanismos responsáveis pelo surgimento do campo de deslocamento

são diferentes, embora os valores de HEB sejam iguais. A figura 29c), para a fluência

1×1015 ı́ons/cm2, apresenta um claro exemplo desta constatação, comparado com trata-

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

Amostra com tFe=0,5 nm

Tratamento HC1 HC2 HC HEB

Térmico 346 311 17 329

Fluência 1×1015 ı́ons/cm2 375 279 47 327

É importante, agora, tentar entender quais mecanismos são responsáveis pelo com-

portamento do exchange bias. É conhecido da literatura que, à medida que aumenta a

espessura do material FM, diminui o HEB
[43, 50], de acordo com a equação 1.6, e isso se

dá pelo fato de que o fenômeno EB é devido à interface entre um material FM e um

AF. À medida que o volume do ferromagneto aumenta, há uma competição de anisotro-

pias, onde a magnetocristalina vai prevalecer, ”escondendo” a unidirecional de exchange.

Com base nesta equação do HEB, foi simulado um ajuste usando os seguintes valores:

MS−Co=1400 emu/cm3, MS−Fe=1700 emu/cm3, tCo=4 nm e tFe=0; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00 e

1,50 nm.

De acordo com a figura 32 podemos perceber que o tratamento térmico segue a

tendência do ajuste realizado, com uma pequena discrepância no ângulo de decaimento.

Já as curvas para as diversas fluências de irradiação seguem bem o comportamento do

ajuste, com exceção da fluência mais baixa, que apresenta pouca semelhança. Neste caso,

pode-se dizer que este valor de fluência é suficiente para ativar o exchange bias, mas não

tão eficientemente. Enfim, o decaimento no valor de HEB inversamente proporcional à es-

pessura total dos materiais ferromagnéticos é a explicação para a queda do efeito a partir
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Figura 32: Comparação entre as curvas obtidas experimentalmente e o ajuste, para HEB em
função de tFe. Os pontos em estrela indicam o tratamento térmico, e a linha cheia o seu ajuste.
As curvas coloridas indicam a irradiação iônica, e as linhas pontilhadas coloridas os seus ajustes.
Relação cor-fluência: Preto - 5×1013, Vermelho - 1×1014, Verde - 5×1014, Azul - 1×1015, Ciano
- 5×1015 e Magenta - 1×1016 ı́ons/cm2.

de tFe >0,50 nm. Desta análise, juntamente com o que foi discutido anteriormente, vemos

que a redução do campo de exchange bias, para espessuras maiores que tFe=0,5 nm, é de-

corrente da soma de dois fatores: aumento da espessura e redução dos campos coercivos

HC1 e HC2, ambos da camada ferromagnética.

O resultado mais surpreendente é o aumento observado para as menores espessuras de

Fe, e neste ponto, com os resultados experimentais obtidos durante este trabalho, podemos

fazer algumas suposições para explicar tal comportamento. Entre as posśıveis explicações

estão: o surgimento de novos acoplamentos na interface, onde estes teriam uma interação

de troca mais intensa do que o IrMn/Co como, por exemplo, a fase IrMnFe, a qual seria

antiferromagnética, ou até mesmo FeMn. Outra hipótese diz respeito à compensação da

interface, visto que esta possui spins não-compensados (grãos), que se comportam como

um mono-domı́nio, e cujas propriedades são diferentes do FM e do AF e, por interação de

troca podem se comportar como um ou como outro. Estes grãos são divididos em grupos,

dependendo do comportamento apresentado, onde uma parcela são responsáveis pelo EB.



4.5 Discussões 48

Quando há a inserção de espaçador, no caso Fe, para as pequenas espessuras, tFe=0,25

e 0,5 nm, por ser pouco material, ainda não há a formação de uma camada completa,

formando ilhas. Estas estariam se acoplando com grãos AF na interface e, apesar de

serem ferromagnéticas, não apresentariam o comportamento t́ıpico deste ordenamento

e sim do ordenamento antiferromagnético dos grãos, provocando assim um aumento na

magnetização ĺıquida da amostra e, por conseguinte, um aumento do exchange bias. Com

o aumento da espessura, a ordem ferromagnética da camada espaçadora seria estabelecida,

apresentando o comportamento t́ıpico descrito nos parágrafos anteriores.
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5 Conclusões

Nesta dissertação foi estudado o comportamento magnético do sistema IrMn/Co, que

apresenta o fenômeno exchange bias, quando há a inserção de uma camada de material

ferromagnético como espaçador na interface, com o objetivo de melhor entender os me-

canismos que levam ao efeito, visto que este é devido à interação de contato entre as

camadas FM e AF.

As amostras foram depositadas via magnetron sputtering e, para haver a ativação do

EB, foram submetidas a dois tipos de tratamento diferentes: térmico ou irradiação com

ı́ons de He+ em diversas fluências, ambos na presença de campo magnético para que se

defina a direção do campo de EB. A caracterização magnética foi realizada via AGFM,

onde foram obtidas curvas de magnetização das amostras como-feitas e submetidas aos

tratamentos. A partir destes resultados, pode-se analisar a intensidade do efeito de EB

no sistema IrMn/Co, em função da espessura da camada espaçadora de Fe.

Foram realizadas medidas de caracterização estrutural nas amostras como-feitas, via

difração de raios-x, onde foi observado que, para todas as espessuras da camada de Fe, o

IrMn (111) está presente, sendo este importante para o efeito do EB. Entretanto, nota-se

uma modificação na orientação do Co, sendo esta causada pela inserção de Fe na interface.

As medidas de magnetização mostraram que as amostras como-feitas apresentam alta

coercividade, formas similares nos eixos fácil e dif́ıcil de magnetização, e o efeito de EB,

mesmo sendo este fraco. Após o tratamento térmico, o eixo fácil aparece bem definido,

indicando que o fenômeno é dependente do ângulo do campo magnético aplicado durante

a medida. As curvas de histerese apresentam alto valor de HEB e baixa coercividade

para todas as espessuras de Fe. Referente às irradiações iônicas, as fluências estudadas se

mostram eficazes na ativação do efeito, embora as amostras irradiadas com as fluências

mais baixas ainda apresentem coercividade relativamente alta e baixo campo de EB. Para

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

Neste trabalho, os resultados obtidos para o tratamento térmico mostraram que, ao
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inserir um espaçador magnético de Fe no sistema estudado, tem-se um aumento no valor

de HEB até tFe =0,50 nm, sendo este aumento em torno de 100%. Acima desta espessura,

à medida que a quantidade de Fe depositado é aumentada, tem-se uma diminuição do

EB. Dentro deste contexto, podem-se comparar os diferentes materiais já utilizados como

camada espaçadora, como, por exemplo, alguns trabalhos realizados no LAM, onde é

observado que materiais não-magnéticos podem diminuir ou até mesmo suprimir o efeito

de EB.

As amostras submetidas a irradiação iônica também apresentaram o mesmo com-

portamento, confirmando os resultados obtidos com o recozimento, sendo que, entre as

fluências usadas, a de valor 1×1015 ı́ons/cm2 foi identificada como sendo a ótima para o

sistema IrMn/Fe/Co, apresentando valores de HEB próximos ao do tratamento térmico.

Este é um ponto que deve ser observado, sistemas de IrMn/Co e de IrMn/Cu/Co, quando

submetidos a irradiação com feixe de ı́ons, conseguem chegar a valores de HEB que o

tratamento térmico não conseguia, ou seja, a irradiação iônica se apresentava mais eficaz.

Nos sistemas deste trabalho, essa caracteŕıstica não se observa, sendo os valores obtidos

na irradiação semelhantes ou piores, dependendo da fluência utilizada, aos obtidos com

tratamento térmico.

Foi feita uma análise detalhada no comportamento da coercividade para todas as

amostras, onde os parâmetros HC1 e HC2 se mostraram importantes para determinarmos

quais tipos de grãos interfaciais estão sendo modificados de acordo com cada tipo de tra-

tamento realizado. Os resultados indicam que, embora o tratamento térmico e uma dada

fluência de irradiação apresentem valores máximos similares para campo de deslocamento

na amostra com tFe=0,5 nm, os mecanismos responsáveis pelo EB são diferentes para cada

um deles.

O padrão de comportamento observado para HEB em função da camada de Fe pode

ser explicado dividindo-o em dois intervalos, de tFe =0 nm a 0,5 nm, no qual é observado

o aumento de HEB, e tFe >0,5 nm, no qual é observado o decaimento. Para o aumento há

algumas hipóteses. Entre elas, pode-se dizer que as camadas mais finas, até tFe =0,5 nm,

se comportam como spins AF não-compensados, provocando o aumento do HEB. Outra

hipótese está na formação de novos materiais interfacias, que apresentam um acoplamento

mais forte. Já as camadas com espessuras acima de tFe=0,50 nm apresentam ordem fer-

romagnética e, assim, o HEB se comporta de forma t́ıpica, diminuindo com o aumento

do FM. Como estas são hipóteses especulativas, se faz necessário um trabalho de pes-

quisa avançado, utilizando outras técnicas experimentais para uma melhor compreensão
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da interação interfacial destes sistemas. Assim, como perspectivas futuras, podemos citar:

medidas de Ressonância Ferromagnética (Ferromagnetic Resonance - FMR), importante

para o estudo das anisotropias, em especial a rodável; fabricação de novas amostras com

espessuras de Fe maiores, bem como uma contendo apenas IrMn/Fe; simulações compu-

tacionais, baseadas em modelos fenomenológicos; entre outras.
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APÊNDICE A -- Curvas de Histerese

Neste apêndice serão apresentados todas as curvas de histerese obtidas durante este

trabalho. Os resultados estão organizados por amostra e em cada seção se encontram os

resultados das medidas das amostras como-feitas, tratadas termicamente e irradiadas com

diversas fluências.

As figuras mostram o eixo dif́ıcil (curva preta) e o eixo fácil (curva vermelha) de

magnetização. Os tratamentos estão indicados em cada gráfico.
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A.1 IrMn/Co

Figura 33: Curvas de histerese da amostra sem espaçador.
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A.2 IrMn/Fe0.25/Co

Figura 34: Curvas de histerese da amostra com espaçador de Fe=0.25 nm.
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A.3 IrMn/Fe0.50/Co

Figura 35: Curvas de histerese da amostra com espaçador de Fe=0.50 nm.
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A.4 IrMn/Fe0.75/Co

Figura 36: Curvas de histerese da amostra com espaçador de Fe=0.75 nm.
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A.5 IrMn/Fe1.00/Co

Figura 37: Curvas de histerese da amostra com espaçador de Fe=1.00 nm..
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A.6 IrMn/Fe1.50/Co

Figura 38: Curvas de histerese da amostra com espaçador de Fe=1.50 nm.
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