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Capitulo 1: Resumen

En este trabajo se fabricaron nanoestructuras magnéticas compuestas por
multicapas de Co/Pd utilizando la técnica de litografia por haz de electrones.
Se estudio el efecto de la geometria y del tamano del patrén en la formacion
de estructuras de dominio. Para la caracterizacion de las nanoestructuras se
realizaron mediciones de magnetizaciéon en MOKE, microscopica electronica
SEM y microscopia magnética MFM.

El trabajo realizado consistié en dos etapas. En la primera etapa se varié
la geometria del patrén litografiado fabricando tres patrones distintos: dots,
cunas y barras, lo que permitié encontrar que el patron de barras correspondia
a la forma optima para la visualizacién de dominios magnéticos, segun el
espesor y material de las muestras fabricadas. En la segunda etapa del trabajo
se analiz6 la incidencia del tamano del patrén (ancho de las barras) en la
formacion de dominios magnéticos. Los resultados obtenidos indican que hay
una relacién directa entre el ancho de las barras y su campo coercitivo, mientras
menor es el ancho de las barras, menor es el campo coercitivo. En cuanto a
la formacion de dominios, se obtuvo una relacion directa entre el ancho de
las barras, y el tamafo y niumero de dominios formados. Se observo que al
disminuir el ancho de las barras disminuy6 también el tamano y nimero de
los dominios formados, encontrando en la barra con menor ancho (380 nm)
dominios aislados y confinados, a diferencia de la barra con mayor ancho (4,21
um) donde se observé multiples dominios en toda la superficie de la barra.
También se observo que cuando disminuye el ancho de las barras los dominios
cambian su orientacién y crecen a lo largo del eje mayor de las barras.

Palabras claves: litografia por haz de electrones, dominios magnéticos.
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Capitulo 2: Introduccion

Los dispositivos de almacenamiento de datos se basan en la existencia de
dos estados fisicos discretos, que pueden ser codificados como 0y 1,y en una
forma que permita pasar desde un estado al otro. Actualmente la velocidad de
operacion de estos dispositivos esta limitada por el movimiento mecanico de
los componentes que permiten el paso entre distintos estados. Es por esto que
los materiales magnéticos son excelentes candidatos para la fabricacién de
estos dispositivos ya que mediante la espintrénica o electronica de espin, que
corresponde a la manipulacion del espin del electrén mediante interacciones
fisicas, se logra pasar de un estado a otro a altas velocidades comparadas con
los dispositivos que utilizan componentes mecanicos para realizar el mismo
trabajo. Al ser una tecnologia no-volatil no necesita energia externa para man-

tener el estado y preservarlo incluso si el dispositivo ha sido apagado.

En este estudio se propone la fabricacion y caracterizacion a escala na-
nométrica de estructuras magnéticas no triviales llamadas skyrmions, ya que
este es uno de los focos actuales en el desarrollo de dispositivos de alma-
cenamiento. Los skyrmions son regiones magnéticas circulares de texturas
espirales que surgen en peliculas magnéticas delgadas con anisotropia fuera
del plano. Dependiendo de la quiralidad del skyrmion se puede tener regiones

correspondientes al estado 0 o 1 (Agrawal, 2018)

Los dispositivos de memoria de pista o racetrack memory corresponden a
dispositivos de almacenamiento de datos actualmente en desarrollo por IBM,

los cuales aprovechan la formacion de skyrmions para almacenar gran can-



tidad de informacién en comparacion con los dispositivos actuales como los
discos duros o la memoria flash (Mittal, 2017), reduciendo también el tiempo de

operacién del dispositivo.

Es importante conocer las condiciones para la formacién de estas regiones
(skyrmions), estudiando si es que el tamano y la geometria de una muestra in-
fluye en la manipulacion y confinamiento de dominios magnéticos. Para esto se
fabrican muestras de tamafno micrométrico y nanométrico mediante la técnica
de litografia por haz de electrones, EBL por sus siglas en ingles (electron beam
lithography) ya que permite la transferencia de patrones con buena resolucion
a escalas pequenas. La EBL es una técnica de litografia que permite la transfe-
rencia de un patrén previamente disefiado mediante la irradiacion de electrones

en una superficie cubierta con una resina fotosensible.

Por las razones anteriormente expuestas esta tesis se centra en el estudio
de multicapas magnéticas de cobalto y paladio fabricadas mediante la técnica
de EBL y pulverizacién catodica. También se estudia como la variacién del
tamano y de la geometria del patron transferido afecta la estructura de dominio

como posible aplicacién de dispositivos de racetrack memory.



Capitulo 3: Marco Teorico

3.1 Magnetismo en la materia

Es comun asociar el concepto de magnetismo con materiales que son ima-
nes permanentes ya que éstos presentan propiedades magnéticas a simple
vista. Sin embargo todas las substancias son influenciadas en un grado u otro
por la presencia de un campo magnético (Callister, 2009). Para entender lo
anterior es necesario revisar algunos conceptos basicos propios del magnetis-
mo como es el de dipolo magnético, el cual se puede ejemplificar como una
barra pequefia compuesta de un polo norte y un polo sur. Cuando un dipolo
magnético se encuentra dentro de un campo magnético, éste ejerce un torque
sobre el dipolo y lo orienta en su misma direccion tal como la aguja de una
brijula es orientada por el campo magnético de la tierra. Otros conceptos son

revisados en las siguientes secciones.

3.2 Vectores de campo magnético

Antes de profundizar en el origen de las propiedades magnéticas es nece-

sario definir los siguientes vectores de campo.

La induccién magnética B o también conocida como densidad de flujo
magnético se relaciona con la intensidad de campo H como muestra la ecuacion

3.1.

B=pu(H+M) (3.1)



Donde u es la permeabilidad del vacio (uo = 47 x 10" N/A?) y M corres-
ponde al vector de magnetizacién del medio, su magnitud es definida como el
momento magnético por unidad de volumen del material.

La magnetizacion es proporcional a la intensidad de campo como se muestra
en la ecuacién 3.2, donde x corresponde a la susceptibilidad magnética la cual

es una medida de que tan sensible es un material a magnetizarce.

X = H (3.2)

También existe otra razén que relaciona el campo H con el B como mues-
tra la ecuacion 3.3, donde la constante pu,,, se conoce como permeabilidad
magnética del material y se relaciona con la susceptibilidad por la ecuacion
3.4. La permeabilidad magnética es una medida de la capacidad que tiene un

material para dejar pasar campo magnético a través de el.

B
Hm = ﬁ (33)

i = po(L + x) (3.4)

El campo H puede ser escrito como la suma de dos contribuciones como

muestra la ecuacion 3.5.

H=H,+H,; (3.5)

Donde H, corresponde al campo externo aplicado y H; corresponde al cam-
po desmagnetizante el cual se relaciona con la magnetizacién por la ecuacién
3.6, donde N corresponde al tensor desmagnetizante y es determinado por la
forma del material. En el interior del material H; es opuesto en sentido tanto a

M como a B.

H, = —NM (3.6)



Conociendo como se definen los vectores de campo y la relacion que hay

entre ellos se puede retomar el por qué de las propiedades magnéticas.

3.3 Propiedades y caracterizacion magnética

Las propiedades magnéticas macroscoépicas de los materiales tienen origen
en el comportamiento microscépico de los elementos que los componen. Si se
considera un electrén en un atomo, este electron tiene asociado un momento
magnético que se genera por dos contribuciones. La primera contribucién se
relaciona al momento angular orbital del electron y se produce por el movimiento
orbital de éste entorno al nicleo. Como el electron es una particula cargada
puede ser considerado como una pequena espira de corriente que genera un
campo magnético muy pequefo y por lo tanto que tiene asociado un momento
magnético a lo largo del eje de rotacion, como se ilustra en la figura 3.1a. La
segunda contribucion corresponde al momento angular intrinseco del electrén
también conocido como espin, el cual desde el punto de vista clasico se puede
entender como la rotacién del electron entorno a su propio eje, este momento
se genera a lo largo del eje de giro y puede tomar solo dos estados, up o
down, figura 3.1b, este modelo sirve para recordar que los electrones poseen
un momento angular intrinseco como si estuviesen girando, aunque fisicamente
no es asi, pues el momento angular de espin es un efecto relativista (Serway
& Jewett, 2008). La suma de estas dos contribuciones da origen al momento
magnético que corresponde a la unidad basica en el estudio de las propiedades
magnéticas de los materiales (Callister, 2009).

La razén por la que en la mayoria de las substancias las propiedades
magnéticas no son apreciadas es porque los momentos orbitales de algunos
pares de electrones en un atomo individual se cancelan entre si al orbitar en
sentidos opuestos, Io mismo pasa con los momentos de espin. Entonces el
momento magnético neto correspondiente a la suma de todas las contribucio-

nes de momento magnético orbital y de espin de cada electron presente en el



(a) Momento magnético angular intrinseco. (b) Momento magnético de spin

Figura 3.1: Demostracion del momento magnético asociado con (a) un electrén
orbitando en torno al ndcleo y (b) un electrén girando entorno a su propio eje (Callister,
2009).

atomo, es igual o muy cercana a cero debido a las cancelaciones por pares de
electrones. Asi los materiales que estan compuestos por atomos cuyas capas
electrénicas estan completamente llenas no son capaces de ser magnetizados
permanentemente. Finalmente las propiedades magnéticas que exhiben los

distintos elementos depende de la configuracion electrénica de estos.

Los materiales pueden clasificarse magnéticamente en tres tipos: dia-
magnético, paramagnético y ferromagnético dependiendo de como responden
sus electrones y sus dipolos magnéticos atémicos al estar bajo la influencia
de un campo magnético externo Hy. Si al aplicar un campo magnético externo
éste produce un cambio en el movimiento orbital de los electrones y por lo
tanto ocasiona un ligero desequilibrio en su apareamiento orbital, entonces el
resultado es el diamagnetismo, en este caso el momento magnético inducido
se mantiene solo en presencia del campo aplicado, su magnitud es débil y
su direccion es opuesta a Hy. En el paramagnetismo los atomos del material
presentan electrones desapareados que generan un momento dipolar perma-

nente debido a que no se produce una anulacién completa de los momentos
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de espin y orbital, pero en ausencia de un campo externo estos momentos
dipolares se orientan aleatoriamente de tal forma que el material no presenta
una magnetizacion macroscépica neta. Al aplicar un campo magnético externo
los dipolos atémicos del material paramagnético se alinean con el campo me-
diante rotacion produciendo una magnetizacion débil y reversible, es decir, se
mantiene solo en la presencia del campo magnético externo. Por otro lado
ciertos materiales como el hierro, el cobalto y el niquel presentan un momento
magnético atémico permanente en ausencia de un campo magnético externo,
ademas su respuesta magnética a este campo es mucho mayor que los ma-
teriales diamagnéticos y paramagnéticos, tales materiales se conocen como
ferromagnéticos. En los materiales ferromagnéticos los momentos magnéticos
permanentes se deben a la no cancelacion de los momentos magnéticos de
espin, estos momentos se alinean los unos con los otros debido a fuerzas de
acoplamiento que tienen su origen en la estructura electrénica de los elementos
(Callister, 2009), y se agrupan en regiones llamadas dominios. Comunmente los
dominios tiene un tamano microscopico y estan separados los unos a los otros
por paredes de dominio. En un grano de una muestra policristalina puede haber
mas de un dominio, es por esto que si se considera una pieza macroscopica,
ésta contendra un gran nimero de dominios magnéticos cada uno con una
magnetizacion neta distinta de cero y con diferentes orientaciones. La magnitud
de la magnetizacién total M de la muestra corresponde a la suma vectorial
de todos los vectores de magnetizacioén correspondiente a cada uno de los
dominios de la muestra. Cuando los materiales ferromagnéticos son sometidos
a un campo externo, sus dominios se alinean unos a otros en la direccién del
campo produciendo una fuerte magnetizacién neta M, que se mantiene aun
después de haber retirado el campo externo. Por el contrario se dice que un
material ferromagnético se encuentra en estado desmagnetizado si el promedio
de la magnetizacion, considerando todos los dominios magnéticos del material,
es igual a cero.

En este trabajo de tesis es de interés el estudio del comportamiento de

ciertos materiales ferromagnéticos. La forma de caracterizar estos materiales es
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estudiando su respuesta magnética al estar sometidos a un campo magnético
externo, es decir, estudiar el cambio en la densidad de flujo magnético B y
magnetizacion del material M frente a la aplicaciéon de un campo magnético
externo. Cuando el material no esta sometido a un campo Hg los dominios se
encuentran orientados aleatoriamente, a medida que la intensidad de campo
aumenta los dominios magnéticos que se encuentran en direccién favorable
al campo cambian su forma y crecen en tamano a expensas de los que se
encuentran en otras direcciones (figura 3.2) esto ocurre debido al movimiento de
las paredes de dominio del material. Finalmente luego de que la intensidad de
campo externo aumenta lo suficiente, todos los momentos magnéticos apuntan
en un mismo sentido formandose un solo dominio en el material el cual se
encuentra casi alineado con el campo externo. El estado de saturacion ocurre
cuando el monodominio se alinea completamente en la direccién del campo Hg
y la magnetizacién neta del material en este estado es M, (Callister, 2009).

Si una vez que se alcanza la saturacién del material (punto S en la figura 3.3)
el campo Hy es reducido hasta que invierte su direccion, la curva no regresa
por el camino inicial sino que lo hace con un retardo de B respecto a Hy, a
este comportamiento se le conoce como histéresis del material. Cuando el
campo externo se reduce a cero (punto R de la figura 3.3), la densidad de
flujo magnético B tiene un valor distinto de cero, este valor se conoce como
remanencia B,., y quiere decir que en ausencia de un campo externo el material
permanecera magnetizado. Para desmagnetizar el material es necesario seguir
aumentando la intensidad del campo H hasta alcanzar el punto C de la figura
3.3, este valor de campo se conoce como campo coertivivo H,. y corresponde
al valor de campo externo necesario para que la densidad de flujo magnético
B sea cero. Se puede seguir aumentando la intensidad del campo H, hasta
alcanzar nuevamente la saturacién pero en direccion opuesta (punto S’ de la
figura 3.3). Si el campo H, se vuelve a invertir hasta el punto S se completa
un ciclo de histéresis simétrico pasando por una remanencia negativa (—B,.) y
por un campo coercitivo positivo (+H.). El ciclo de histéresis se produce por

la resistencia al movimiento que presentan las paredes de dominio cuando

8



Figura 3.2: Comportamiento de un material ferromagnético, inicialmente
desmagnetizado, en respuesta a la aplicacién de un campo externo Hy. Se representan
las configuraciones de los dominios en diferentes etapas de la magnetizacién. Son
indicadas también la induccién magnética de saturaciéon B; y la magnetizacién de

saturacion M, (Callister, 2009).

aumenta la intensidad del campo externo en sentido opuesto, esta resistencia
es la responsable del desfase entre la densidad de flujo B y el campo externo
H,.



Figura 3.3: Curva de densidad de flujo magnético B en funcién del campo magnético
externo Hy de materiales ferromagnéticos. El ciclo de histéresis esta representado por
la linea roja y la azul corresponde a la magnetizacién inicial. También se indica la

remanencia B, y el campo coercitivo H. (Callister, 2009).

3.4 Micromagnetismo

En la teoria del micromagnetismo los detalles de la estructura atémica son
ignorados y el material es considerado, desde un punto de vista macroscopico,
como un continuo (Aharoni, 1996). Bajo este supuesto, la magnetizacion puede
definirse bajo el siguiente analisis.

Se considera una regiéon 2 ocupada por un cuerpo ferromagnético, dentro
de la cual una pequena regién dV es definida por el vector de posicién r. El
volumen dV es lo suficientemente grande como para contener un gran ndmero
de momentos magnéticos pero lo suficientemente pequeio como para que el
momento magnético varie lentamente dentro de el. De esta forma se define el
vector magnetizacion M(r) de manera que el producto M(r)dV representa el

momento magnético neto del elemento de volumen dV'.
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Para entender el comportamiento de los materiales ferromagnéticos es
necesario considerar que en el ferromagnetismo intervienen cuatro energias
béasicas. La suma de estas corresponde a la energia total del sistema como se

observa en la ecuacién 3.7.

ET = Eint + Ed + Eani + EZ (37)

Donde E;,;: corresponde a la energia de intercambio, F,; a la energia dipolar
0 magnetostatica, E,,,; a la energia de anisotropia, y finalmente £, corresponde
a la energia de Zeeman. Considerando el principio de que todo sistema tiende
a un estado de minima energia, se puede demostrar que la formacién de
dominios en los materiales ferromagnéticos es resultado de la contienda de
minimizacion entre estas energias (Plonus, 1994), las cuales seran brevemente

explicadas a continuacion.

3.5 Energia de intercambio

El origen de la energia de intercambio es de naturaleza cuantica, ocurre
por el traslape de las funciones de onda de electrones vecinos presentes
en el atomo. Depende criticamente de la distancia entre los atomos y puede

calcularse mediante la expresion 3.8 (Aharoni, 1996)(Plonus, 1994).

Eiy = A /V [(Vma)? + (Fmy)? + (V)] av (3.8)

Donde A corresponde a un parametro fisico del material, y m,, m, y m,
son las componentes del vector unitario m(r) que sefala la direccion de la
magnetizacion. Esta energia tiende a alinear el espin de electrones adyacentes
y por lo tanto sus momentos magnéticos, es por esta razén que sera minima

cuando todos los momentos dipolares sean paralelos entre si.
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3.6 Energia dipolar o magnetostatica

La energia dipolar magnetostatica se origina por la interaccién clasica entre
dipolos pertenecientes al material ferromagnético y es la responsable de la
existencia de dominios (Aharoni, 1996). Puede calcularse mediante la expresion

3.9 donde H, es el campo desmagnetizante definido por la ecuacion 3.6.

Edz—@/ Hy M v (3.9)
2 1%

Esta energia favorece configuraciones continuas de la magnetizacién.

3.7 Energia de anisotropia

La anisotropia magnética corresponde a la dependencia de las propiedades
magnéticas de un material con la direccidon en que ellas son medidas. La
anisotropia puede ser intrinseca del material como resultado de la estructura
cristalina o forma, o puede ser inducida por métodos experimentales.

Para el caso particular de muestras correspondientes a multicapas de peliculas
ultra delgadas, la expresion 3.10 permite calcular la contribucion de la energia

de anisotropia.

Eouni = —Keypcos®(0) (3.10)

donde K. es la constante de anisotropia magnética efectiva que determina la
intensidad de la anisotropia de la muestra y su orientacion. Si K., es mayor a
cero la contribucién favorece a que la magnetizacién se encuentre perpendicular
al plano de la muestra mientras que si K.;; es menor a cero entonces esta
contribucién favorece a que la magnetizacién se encuentre en el plano de la
muestra. El valor de la anisotropia magnética efectiva esta determinado por
diferentes contribuciones de anisotrpia, las que seran tratadas a continuacion.
Por Gltimo 6 corresponde al angulo formado entre la magnetizacion y la normal

al plano de la muestra (Johnson, Bloemen, den Broeder & Vries, 1996).
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3.7.1 Anisotropia magnetocristalina

La anisotropia magnetocristalina tiene su origen en la interaccion espin-
orbita entre los electrones y corresponde a la tendencia de la magnetizacion a

alinearse en la direccion de los ejes cristalograficos preferentes (Spaldin, 2003).

3.7.2 Anisotropia de forma

Cuando un material no presenta ejes cristalograficos preferenciales como es
el caso de los materiales policristalinos, entonces sera mas facil magnetizarlos a
lo largo del eje de mayor longitud, a excepcion de los materiales perfectamente
esféricos, para los cuales el mismo campo magnetiza una misma cantidad en
cualquier direccion. Esta propiedad se conoce como anisotropia de forma y
surge de las propiedades magnetostaticas internas del material. La anisotropia
de forma contribuye a que la magnetizacién se oriente en el plano del material
ferromagnético, esto lo hace para minimizar el campo desmagnetizante (Spaldin,
2003).

3.7.3 Anisotropia de superficie

La anisotropia de superficie causa que los momentos magnéticos se ali-
neen perpendicularmente a la superficie del material. Esto ocurre en peliculas
delgadas debido a la baja simetria de la superficie o interfaz, ya que la ausencia
o diferencia entre atomos vecinos modifica la energia magnetocristalina del
material (Spaldin, 2003)(Johnson, Bloemen, den Broeder & Vries, 1996).

3.7.4 Energia magnetoelastica

La magnetostriccion corresponde a la propiedad de un material ferromagnéti-
co para variar su largo cuando es magnetizado. Esta variacion aunque es
pequena es suficiente para afectar la estructura de dominio de un material
(Spaldin, 2003). Como resultado de esta variacion surge un término de energia

magnetoelastica que es producido por pequeinos esfuerzos mecanicos en el
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material. Esta energia es proporcional al volumen de los dominios de cierre por

esto para minimizar el esfuerzo interno se forman mas dominios.

Finalmente cuando el espesor de la pelicula es mayor a un espesor critico
t. existe una relacion fenomenolégica entre las anisotropias anteriormente
mencionadas y entrega un valor de la energia de anisotropia efectiva de la
muestra, esta ecuacién esta descrita por 3.11, donde se asume que la capa
magnética esta delimitada por dos interfaces idénticas (Johnson, Bloemen, den
Broeder & Vries, 1996).

2K
Keffsz+TS (3.11)

Donde Ky corresponde a la contribucion de anisotropia de volumen de la
muestra, ésta incluye la anisotropia de forma y magnetocristalina de la capa, K5
corresponde a la contribucion de anisotropia de superficie y magnetoelastica

de la muestra, finalmente ¢ corresponde al espesor de la pelicula magnética.

3.8 Energia de Zeeman

La energia de Zeeman corresponde a la interaccién entre la magnetizacién
del material ferromagnético con el campo externo aplicado como muestra la

ecuacion 3.12.

EZ = —,U,o/ M. HO A% (312)
\4

Esta energia serd minima cuando la magnetizacién del material se encuen-

tre completamente alineada con el campo externo (Coey, 2010).
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Capitulo 4: Litografia por haz de electrones (EBL)

La técnica de litografia por haz de electrones utilizada en este trabajo

de tesis emplea la microscopia como principio de funcionamiento y consiste
basicamente en realizar un depdsito de una resina electrosensible, de forma
homogénea y con espesor constante, sobre un substrato mediante la técnica
de spin coating. Luego la resina es expuesta a un tratamiento térmico en un hot
plate para mejorar su homogeneidad.
Cuando comienza el proceso de transferencia del patrén mediante el barrido del
haz de electrones del SEM, las partes de la resina expuestas al haz cambian
su estructura quimica y se vuelven solubles, de esta forma las partes irradiadas
pueden ser removidas del substrato con facilidad utilizando un revelador.

Una vez transferido el patrdn, el substrato es sometido a un depésito de
material metalico mediante la técnica de pulverizacion catédica y finalmente
se elimina la resina que no fue irradiada con el haz de electrones utilizando un
removedor de resina. Como resultado de los pasos descritos anteriormente se
obtiene la transferencia completa del patrén litografiado (Valdés-Bango, 2017).

En las siguientes secciones se detallan los pasos mencionados anteriormente.

4.1 Principio de funcionamiento

La litografia por haz de electrones (EBL) es el resultado de trabajar un
microscopio electrénico de barrido (SEM) a la inversa, es decir usarlo para
escribir en lugar de leer (Zhou, 2005). Su campo de visién y rendimiento estan
limitados por la naturaleza de este principio de funcionamiento y al igual que

en el SEM la EBL tiene tres partes fundamentales: una fuente de electrones,
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la columna del sistema donde el haz es dirigido y focalizado, y una camara de
introduccion de muestras donde ocurre la irradiacién de las muestras como
se muestra en la figura 4.1. En el caso de esta tesis el equipo utilizado es un

ZEISS EVO MA10, el cual tiene una resolucién de 3 nm.

Figura 4.1: Representacién basica del principio de funcionamiento del microscopio
electronico de barrido SEM, utilizado para la EBL. Los electrones son generados por un
filamento para luego ser acelerados y guiados a través de la columna. Finalmente el
sistema de escaneo y control es usado para definir el punto de trabajo sobre el
substrato (Zhou, 2005).

Primero los electrones son emitidos desde un filamento, luego son acelera-
dos por un campo electrostatico para obtener mayor energia cinética y formar
el haz. Al pasar a la columna electrénica esta se encarga de acelerar, enfocar y
proyectar el haz de electrones sobre el substrato. La columna esta compuesta

tipicamente por lentes electromagnéticos, un mecanismo para desviar el haz,
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un supresor para “encender y apagar” el haz de electrones, un dispositivo para
corregir el astigmatismo en el haz, aberturas para colimar el haz, un sistema de
alineacion para centrar el haz en la columna y un detector de electrones para
enfocar y localizar las marcas en la muestra.

Antes de que el haz de electrones salga de la columna su energia es redu-
cida con la aplicacion de un campo eléctrico mediante un lente electrostatico.
Lo anterior se lleva a cabo debido a que los electrones que se utilizan para la
formacion de imagenes deben ser de baja energia, esto favorece la formacién
de imagenes en peliculas delgadas por su baja penetracion. Finalmente el
sistema de control se encarga de deflectar el haz, que se encuentra en el eje Z,
al punto de trabajo sobre el substrato ubicado en el plano X e Y (Valdés-Bango,
2017).

Para que el haz de electrones pueda ser correctamente generado y propa-

gado sin restricciones es necesario que el proceso ocurra en alto vacio.

4.2 Generacion de la fuente

En esta tesis el método utilizado para la emision de electrones es conocido
como emision termidnicay ocurre cuando el material emisivo, en este caso un
filamento de Tungsteno, es calentado hasta una temperatura lo suficientemente
alta. Cuando la temperatura de un material es de 0 K sus electrones se encuen-
tran en reposo y sus niveles y bandas energéticas se encuentran bien definidas.
A medida que la temperatura del material aumenta, algunos electrones obtienen
mas energia, lo que les permite saltar a niveles mas altos. Si la temperatura
aumenta lo suficiente los electrones obtienen la energia suficiente para superar
la funcion trabajo (energia minima necesaria para arrancar un electrén del

material) y escapan al vacio circundante.
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4.2.1 Conformacién y guia del haz

Una vez que los electrones son emitidos por el catodo es necesario formar el
haz, para esto se utiliza un sistema que consta de unos electrodos de enfoque y
un anodo. Los electrones son acelerados hacia el anodo debido a una diferencia
potencial entre éste y el catodo facilitando asi la formacion del haz. Para dirigir
el haz de electrones al punto de trabajo sobre la muestra y para controlar
los parametros de enfoque, deflexion y magnificaciéon se utilizan los principios
basicos de la optica electrénica mediante sistemas de lentes magnéticos y

eléctricos.

4.3 Proceso de exposicion

El diametro del spot del haz de electrones tiene una incidencia importante
en la calidad del patron litografiado, ya que mientras mayor sea el diametro del
haz, mayor sera el area expuesta de la resina que sera sometida a cambios
en su estructura quimica. El diametro del spot depende del filamento usado
y también de las modificaciones que experimenta durante su transito por la
columna durante el proceso de focalizacién. Estas modificaciones pueden
originar aberraciones en la visualizacién de las imagenes y por lo tanto en la
calidad de la litografia. Las aberraciones mas comunes como el astigmatismo
y el efecto wobble se deben a imperfecciones de los lentes, las que producen
asimetrias en el haz. Para corregirlas el SEM cuenta con un conjunto de bobinas
que pueden ser calibradas por el usuario antes de comenzar el proceso de

litografia.

4.4 Interaccion electrén-sdlido

La resolucion de la litografia depende también de la interaccion entre el haz
de electrones y la resina, ya que si los electrones que conforman el haz son
muy energéticos pueden provocar un ensanchamiento en la transferencia del

patron con respecto a las mediciones del disefo original. Este fendmeno se
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conoce como “efecto de proximidad”.

Cuando el haz de electrones penetra en la resina, los electrones que lo
conforman experimentan interacciones con los 4&tomos de la resina que pueden
clasificarse como elasticas e inelasticas dependiendo de si existe o no, transfe-
rencia de energia entre los atomos interactuantes. Estas interacciones desvian
las trayectorias iniciales de los electrones y producen electrones secundarios
debido a las colisiones en cascada, lo que da lugar a un haz ramificado. Las
multiples colisiones continGan hasta que un electrén escapa del material o
bien, ha perdido energia suficiente para ser captado por un atomo cercano
modificando la estructura de la resina.

Si un electrén es lo suficientemente energético continuara penetrando la re-
sina pudiendo alcanzar el substrato bajo esta. Debido a las mdltiples colisiones
podria sufrir un cambio en su trayectoria que lo haga rebotar hacia la resina
nuevamente, alterando la solubilidad de esta en dicho punto y produciendo una
ampliacion espacial del area de la resina expuesta al haz, lo que empeora la
resolucion de la litografia. Este fendmeno se denomina efecto de proximidad
(Valdés-Bango, 2017).

En general cuando el haz electrénico tiene menor energia, la distancia
maxima de penetracion en la resina es menor y por lo tanto disminuye el efecto

de proximidad.

4.5 Escritura de patron utilizando SEM

Para ser capaz de utilizar el SEM como un sistema de EBL se emplea el
programa NPGS (Nanometer patter Generation System) que sirve para delinear
estructuras que van desde el tamafo de los nandmetros hasta los micrometros.
Para disenar el patrén se utiliza el programa DesignCAD con resolucion de linea
de 50 nm, cuyos componentes de disefio corresponden a elementos basicos
tales como lineas, circulos, arcos, poligonos arbitrarios, etc. que combinados
pueden generar diversos patrones geométricos. Una vez que el patron se ha

disenado, se crea el archivo “Run File” donde se especifican las condiciones
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de exposicidn, como la dosis de electrones o la corriente del haz, luego el pro-

grama calcula el tiempo de exposicion necesario para las condiciones indicadas.

4.6 Resinay dosis

Como se menciond en las secciones anteriores para el grabado y transfe-
rencia del patron mediante la técnica de EBL es necesario utilizar una resina.
Cuando el haz de electrones incide sobre esta resina, altera sus enlaces quimi-
cos produciendo una cambio en la solubilidad del area irradiada. Luego de
que el patron es transferido, se sumerge la muestra en una soluciéon quimica
que permite remover ciertas partes de la resina, este procedimiento se conoce
como revelado.

La resina se puede clasificar en dos tipos dependiendo de la alteracién
que produce en ella el haz de electrones. Si luego de la exposicién al haz la
solubilidad de la superficie irradiada aumenta entonces la resina se conoce
como ”"positiva”, si en cambio la superficie expuesta al haz pierde solubilidad,
entonces la resina se conoce como "negativa”. Los materiales utilizados como
resinas son usualmente soluciones poliméricas aplicadas gota a gota sobre la
superficie de un substrato que se hace girar en un spin coater hasta formar una
capa homogénea. Finalmente mediante un tratamiento térmico se elimina el
solvente residual y se forma una capa delgada y uniforme de resina sobre el
substrato.

Otro concepto importante al momento de realizar litografia es la dosis de
electrones utilizada. Debido a que cada electrén es capaz de alterar solo un
enlace de la resina, es importante contar con la dosis adecuada de electrones
que permita alterar los enlaces necesarios para la transferencia exitosa del
patron. Para el caso de resinas positivas, si la dosis de electrones es pequeia
la resina permanecera sin disolverse durante el proceso de revelado, y si es
mayor a la necesaria, se producira un efecto de cristalizacién en la resina lo

que también provocara problemas en el proceso de revelado.
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4.7 Transferencia del patron

Una vez que la resina ha sido modelada mediante el haz de electrones se
debe transferir el patron al substrato, para esto se utiliza un proceso aditivo
llamado lift-off. Este proceso se basa en utilizar el substrato, con el patrén de
resina previamente revelado, como una plantilla para la grabacion del patron
final mediante el depdsito de un material metalico. La resina que no fue removida
por el revelado permanece soluble luego del depésito de material, es por esto
que al sumergir el substrato en un solvente de resina, esta es removida junto
con el material depositado sobre ella, permaneciendo sobre el substrato solo el
material metdlico. De esta forma el patron es transferido al substrato, lo anterior

se esquematiza en la figura 4.2.

Resina

Sustrato

— 1 Resmz_i c.ijaspues dela
exposicion al haz de

electrones y del revelado

Material
depositado

™ e ¥ o ¥ o

Remocioén de la
resina y del material

no deseado

Figura 4.2: Esquema del proceso de EBL desde que la resina inalterada se encuentra
sobre el substrato hasta el lift-off (Adaptacion de (Zhou, 2005)).
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Capitulo 5: Hipotesis y objetivos

5.1 Motivacion e hipétesis de trabajo

La motivacién para transferir patrones a un sustrato mediante la técnica de
litografia de haz de electrones radica en el estudio de como afecta la variacion
del tamano y geometria de los patrones en la formacion de las estructuras
de dominio en la muestra. Esto tiene especial importancia en la formacion de

skyrmions y en la fabricacion de dispositivos de racetrack memory.

= La formacion de skyrmions se observa en peliculas delgadas de materia-
les magnéticos policristalinos fabricados mediante pulverizacion catédica
con anisotropia magnética perpendicular al plano de la muestra. Es parti-
cularmente fuerte en peliculas delgadas de materiales ferromagnéticos
entre materiales no magnéticos con acoplamiento espin-6rbita alto (Agra-
wal, 2018).

5.2 Objetivos

5.2.1 Objetivo general

Fabricar nanoestructuras magnéticas mediante litografia electrénica basa-
das en multicapas de Co/Pd para posterior estudio y caracterizacién de la

formacién de dominios magnéticos.

5.2.2 Obijetivos especificos

= Aprender a preparar los sustratos con polimero PMMA, realizar los di-

senos de los patrones en el programa NPGS y optimizar los pardmetros
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necesarios para lograr arreglos de nanoestructuras bien definidos.

Fabricar las peliculas magnéticas por pulverizacion catodica, realizar el

revelado y remocién final del PMMA.
Verificar la integridad de los arreglos fabricados utilizando SEM.

Realizar las mediciones magnéticas de los arreglos utilizando el mag-
netometro magneto-6ptico (MOKE) y observar estructuras de dominios
magnéticos utilizando microscopia de fuerza magnética (MFM) para de-
terminar parametros que permitan una posible aplicacion en dispositivos

de racetrack memory.
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Capitulo 6: Técnicas experimentales

6.1 Protocolo de EBL

En el caso de esta tesis se utilizo como resina el polimero 672PMMA
(Polimetil-metacrilato) el cual a bajas dosis actlia como una resina positiva. La
velocidad de giro de la base del spin coater es de 4000 r.p.m./min, una vez
formada la capa homogénea se deja secar durante 3 minutos a una temperatura
de 150°C. Finalmente se obtiene una capa de polimero de 250 nm de espesor

sobre el substrato de silicio de 300 nm de espesor.

1. La resina utilizada se deposita con una pipeta sobre la superficie de una
oblea de silicio libre de suciedad y contaminacién organica. La distribucion
homogénea de la resina sobre el substrato se logra mediante la técnica de
spin-coating con dos steps, el primero a una velocidad de 500 r.p.m/min
durante 10 segundos y el segundo a una velocidad de 4000 r.p.m./min
durante 60 segundos, obteniéndose una capa de resina de 250 nm de

espesor.

2. Luego la resina es sometida a un proceso de curado utilizando un hot
plate a 150°C durante 180 segundos con lo que se logra una mayor ho-

mogenizacién de la resina y la evaporacion de los solventes remanentes.

3. Posterior al proceso de curado, el substrato se divide en cuatro partes y
se realizan marcas con un lapiz de diamante sobre la superficie cada uno
de los cuartos de sustrato mas resina, definiendo cuatro cuadrantes de
trabajo en cada uno de los trozos, como se muestra en la figura 6.1. Lo

anterior servira como guia para enfocar el microscopio electrénico sobre
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la superficie del substrato, también permite la ubicacion espacial para
realizar varios conjuntos de nanoestructuras y posteriormente estudiar su

comportamiento magnético.

+ || +
+ || X

2 4

Figura 6.1: Esquema del resultado del proceso de rallado y divisiéon del substrato mas

resina.

4. Una vez hechos los cortes y las marcas sobre el substrato, se limpia
la superficie utilizando acetona, agua destilada y finalmente se sopla la

superficie con un flujo de nitrégeno seco para evitar residuos.

5. Se enciende el haz y se deja funcionando durante unos minutos para
evitar fluctuaciones producidas por calentamiento durante el grabado del

patron.

6. Una vez estabilizado el haz de electrones es necesario calibrar el SEM con
una muestra metalica para corregir efectos no deseados en la litografia
como por ejemplo el astigmatismo. También se verifica la corriente para
asegurar que se tiene la cantidad correcta de electrones para hacer la

litografia.

7. Con el microscopio electrénico ya calibrado y el patrén que se escribira en

la litografia previamente disenado en el programa DesingCAD, se monta
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10.

en el portamuestras del SEM uno de los trozos de substrato y se hace

vacio en la cadmara principal.

. Se enciende el computador que controla el programa NPGS y se espera

aproximadamente 20 minutos para comenzar con la litografia.

. El substrato ya montado en el portamuestras del SEM se debe centrar y

enfocar nuevamente en uno de los bordes para asegurar que el patrén

sea correctamente transferido.

Una vez que el programa NPGS se encuentra operativo se debe elegir
el archivo que contiene el patrén que sera litografiado y elegir la opcion
Simulate writing 1o que permite conocer los parametros de magnificacién
y tiempo que demorara la escritura del patron. Para el caso de esta tesis

se utilizan los parametros mostrados en la tabla 6.1.

] ] Patr6n 2 Patrén 3
Parametro Patrén 1 (Dots) B
(Cunas) (Barras)
Magnificacién 1000 1000 1000
Tiempo [s] 1,01 59,3 124,8
Corriente 13 pA 13 pA 13 pA

Tabla 6.1: Parametros de operacion del microscopio electronico SEM para patrones

11.

12.

13.

disenados.

Finalmente el SEM debe operar en modo NPGS y procesar el archivo que

contiene el patrén a transferir (Proces run file).

Ahora es necesario quitar del substrato la resina expuesta al haz de
electrones, para esto se utiliza un revelador AR 600-56, el cual es vertido
en vaso precipitado donde posteriormente se sumerge la muestra por 180

segundos.

Para quitar de la muestra los residuos del revelador, se sumerge en un
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14.

15.

16.

vaso precipitado que contiene isopropanol durante 180 segundos. Con

esto, el primer paso para la transferencia del patrén esta terminado.

Se procede a realizar la deposicion del material metalico mediante pulve-
rizacion catddica. Para el caso de esta tesis de depositan 10 capas de
Co y luego 10 bicapas de Pd/Co con recubrimiento de Pd, las tasas de

deposicién son especificadas en la siguiente seccién.

Una vez realizado el depésito de las bicapas metdlicas se procede a
relizar el ultimo paso de la litografia que consiste en remover lo que queda
de resina sobre la oblea de silicio (lift-off), esto se logra sumergiendo la
muestra en un vaso precipitado con removedor AR 300-76 durante 120

segundos.

Finalmente se limpia la muestra con acetona, agua destilada y se seca

con flujo de nitrégeno.

Los principales pasos de la técnica de EBL son esquematizados en la figura

6.2.

Figura 6.2: Esquema de la técnica de litografia por haz de electrones (Adaptacion de

(Valdés-Bango, 2017)).

6.2 Pulverizacion catddica

La técnica de pulverizacién catédica en alto vacio, también conocida co-

mo sputtering es utilizada para la fabricacion de peliculas delgadas sobre la
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litografia.

El proceso consiste en ionizar &tomos de plasma de Argdn (Ar) mediante la
aplicacién de una diferencia potencial entre un catodo y un anodo, estos iones
son acelerados fuertemente por el mismo campo eléctrico hacia el target (cato-
do) donde se encuentra el material que se quiere depositar sobre el sustrato
(anodo), de esta forma los iones de Ar al colisionar con el material ubicado en
el interior del target lo hacen con la energia suficiente para desprender atomos
de la superficie del material. Lo anterior ocurre debido a que el ion al colisionar
con la superficie del material del target, transfiere parte de su energia a los
atomos del material provocando colisiones en cascada. Las multiples colisiones
hacen posible que algunos atomos del material adquieran la energia suficiente
para abandonar la superficie, alcanzar el sustrato y adherirse a él formando
una pelicula delgada. La figura 6.3 muestra un esquema de lo mencionado
anteriormente. Debido a que la mayor parte de la energia proporcionada por
los iones incidentes se transforma en calor, es necesario el uso de un sistema

de refrigeracion para evitar el sobrecalentamiento del catodo.

Substrato (anoda)
. ) C
Atomos e;étraldods ?el > «—djgssnada
target producto de .
chogue de Ar ® ® .
lones de Art acelerados @ @

hacia el target .@

Target

(catodo)

(catodo)

Figura 6.3: Esquema del proceso de pulverizacion catodica utilizado para la

transferencia del patrén.

Para evitar la contaminacién en las peliculas depositadas es necesario que
la camara se encuentre en alto vacio (~ 10~7 Torr), el cual se logra utilizando
una bomba turbo molecular. Para realizar el deposito, la presion de trabajo

debe ser del orden de 103 Torr, ya que si la presion es demasiado baja no
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existen suficientes atomos ionizados que permitan el proceso. El aumento de
presion se consigue mediante la inyeccién del gas de Ar a la camara. Antes
de comenzar con el deposito, el sustrato debe estar rotando para asegurar
homogeneidad del material depositado.

En caso de esta tesis se utilizé el equipo de Pulverizacion Catodica en
Alto Vacio - Sputtering Intercovamex V3 que cuenta con cuatro canones de
evaporacion, dos fuentes DC para materiales metdlicos y una RF para materia-
les aislantes. Para generar la diferencia de potencial entre el catodo y anodo,
se utilizaron las dos fuentes DC de corriente continua. El depésito se realizo
sobre un sustrato de silicio + PMMA previamente litografiado y revelado, con
un vacio base de 6,8 x 10~ Torr y una presion de trabajo de 2,9 x 10~2 Torr.
El deposito consiste en diez capas de cobalto y sobre ellas diez bicapas de
paladio y cobalto como muestra la figura 6.4.

Para mejorar la precision del espesor del material depositado es necesario
controlar con exactitud el tiempo de abertura de cada target. Para esto se realiza
un programa en LabVIEW que automatiza la apertura de los cuatro cafones del
sputtering los que pueden ser usados dependiendo de los requerimientos del
usuario. El programa permite hacer sistemas de hasta 4 multicapas compuestas
de distintos materiales, también permite fabricar muestras de bicapas con
separador, y también sirve para fabricar muestras mediante co-sputtering. De
esta forma es posible disminuir el error del experimentador asociado al tiempo
de abertura y cierre de los targets, los cuales tienen incidencia en el espesor de
las capas depositadas. El desarrollo y funcionamiento del programa se explica
detalladamente en el Apéndice A de esta tesis.

La calibracion de cada material es mostrada en la tabla 6.2, utilizando la

tabla se sabe que la composicion de la litografia es:

00376nm/(Pd1,5nm00073nm)a:lO/Pdl,Snm

cuyo espesor total del material depositado es 23,1 nm. En la figura 6.4 se
muestra un esquema del sistema de multicapas sobre un sustrato previamente

litografiado.
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. . Tasa de depésito
Material Potencia [W]
[nm/s]
Pd 15 0,033
Co 20 0,012

Tabla 6.2: Calibracién de materiales utilizados en la técnica de pulverizacién catédica.

«— Paladio 1,5 nm

}<+—Resina 250 nm

Figura 6.4: Esquema de sistema de bicapas de Co/PdCo/Pd con substrato y resina

como base.

6.3 Magnetometro de gradiente alterno (AGFM)

El magnetémetro de gradiente alterno (AGFM) se utiliza para la caracteri-
zacion magnética de la muestra. En este instrumento, la muestra se adhiere
a un portamuestras que se encuentra fijo a un extremo de un elemento piezo-
eléctrico. Este conjunto de elementos (muestra-piezoeléctrico) se encuentra
ubicado entre los polos de un electroiman que genera un campo magnético
uniforme. Fijas a los polos del electroiman se sitian dos bobinas que generan
un gradiente de campo magnético alterno de forma transversal a la muestra. Lo
anterior se esquematiza en la figura 6.5.

El gradiente de campo magnético ejerce una fuerza F sobre la muestra, lo
que causa el portamuestras comience a vibrar. La fuerza F esta dada por la

expresion 6.1.

F=-V(-m-H) = F=m — 1 (6.1)



Soporte
X
Y
Elemento piezoeléctrico
Polo del Paolo del
electroiman electroiman
Bebina de gradiente Muestra Bobina de gradiente

Figura 6.5: Esquema de magnetdmetro de gradiente alterno AGFM.

Donde m corresponde al momento magnético en la direccién i y % correspon-
de al gradiente de campo magnético en la direccion 1.

Una vez que las vibraciones son registradas por el elemento piezoeléctrico
del sistema son transformadas en voltajes proporcionales a la amplitud de la
vibracién, que a su vez es proporcional al momento magnético de la muestra.

Para el caso de esta tesis las muestras fueron medidas con el gradiente de
campo aplicado en direccion perpendicular a la superficie de la muestra y en el

plano de la superficie de la muestra.

6.4 Magnetémetro magneto-optico de efecto Kerr (MOKE)

El efecto Kerr magneto-6ptico (MOKE) se basa en la interaccion de un haz de
luz linealmente polarizado con la muestra en estudio, ya que la polarizacion del
haz incidente rota cuando incide sobre la superficie de una muestra magnética.

Cuando un haz de luz linealmente polarizado incide sobre una superficie
imanada, el haz reflejado sufre dos cambios que son proporcionales a la

magnetizacién del medio. El primer cambio es pasar de una polarizacion lineal
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(a) Esquema que muestra la elipticidad y la rotacion Kerr (Adaptacion
de (Martinez, 2012).

(b) Esquema que muestra las distintas configuraciones del

magnetémetro (Arenas, 2017).

Figura 6.6: Esquema que muestra la elipticidad y la rotacion Kerr, y las configuraciones

del magnetémetro.

a una eliptica, esto se conoce como elipticidad Kerr y el segundo cambio es
que experimenta una rotacion con respecto al haz incidente, lo cual se conoce
como rotacién Kerr. Lo anterior se esquematiza en la figura 6.6a.

Se pueden distinguir tres variantes del efecto Kerr: polar, longitudinal y
transversal, las cuales dependeran de la orientacién relativa de la muestra, su
magnetizacion y el plano de polarizacion de la luz incidente. En la configuracion
polar el campo magnético es aplicado en direccion normal al plano de la
superficie de la muestra y la magnetizacion es paralela a la normal de la
superficie de la muestra. En la configuracion longitudinal la magnetizacion
esta en el plano de la superficie de la muestra y su direccion coincide con el
plano éptico del sistema, esto es, el de incidencia de la luz. Y finalmente en la

configuracién transversal, la magnetizacion es perpendicular al plano optico y
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paralelo al plano de la superficie de incidencia de la muestra (Arenas, 2017).
Lo anterior se esquematiza en la figura 6.6b.

La profundidad de penetracion de la luz en un medio material es pequefa
(tipicamente del orden de 20 a 30 nm), es por esto que las técnicas MOKE
proporcionan informacion acerca del estado de imanacién a nivel superficial del
material magnético (Martinez, 2012). La muestra en estudio tiene un espesor
magnético de 23,1 nm por lo que la limitacién antes mencionada podria incidir
en la informacion obtenida de las muestras. Las mediciones se realizan en un
NanoMOKE 3 el cual permite determinar la magnetizacion de una superficie
al medir cambios muy pequenos en la polarizacién de un laser, el sistema
permite medir el cambio en la polarizacion como funcién del campo aplicado
entregando una curva de histéresis magnética representativa de cada muestra.
Como la magnetizacién de la muestra se encuentra perpendicular al plano de

su superficie, se utiliza el modo de operacion polar.

6.5 Microscopia de fuerza magnética (MFM)

La microscopia de fuerza magnética (MFM) es un modo especial de ope-
racion de la microscopia de fuerza atémica (AFM) cuya diferencia principal
radica en la punta empleada durante la medicion. La técnica utiliza una punta
de recubrimiento magnético fijada a un cantilever, la cual al acercarse a la
superficie de la muestra magnética en estudio permite obtener informacién de
la interaccién magnética entre la punta y la muestra.

En adicion a la fuerza magnética la punta también experimenta fuerzas de Van
der Waals, las que son usadas para medir la topografia de la muestra. La fuerza
dominante dependera de la distancia entre el tip y la superficie de la muestra
ya que las fuerzas de Van der Waals son de corto alcance al contrario de la
fuerza magnética que es de largo alcance. Por esto, para obtener la imagen
se realizan dos barridos de la superficie, el primero se realiza en la region
donde la fuerza de Van der Waals es dominante lo que entrega la topografia

de la muestra. Luego se aumenta la distancia de separacién tip-muestra hasta
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la regidon donde la fuerza magnética es dominante y se realiza un segundo
barrido recorriendo la topografia trazada en el primer escaner y manteniendo
la altura constante (figura 6.7), esta vez la interaccién magnética producira
variaciones en la frecuencia de vibracion del cantilever cambiando su amplitud
y fase. El cambio producido por la deflexion del caltilever es proporcional a la
fuerza magnética local de la muestra y permite formar un mapa magnético de

la superficie de la muestra.

Figura 6.7: Esquema del principio de funcionamiento del microscopio de fuerza
magnética (MFM) (Valdés-Bango, 2017).

Para el caso de esta tesis antes de realizar las mediciones en el microsco-
pio de fuerza magnética la muestra litografiada se sometié a un proceso de
desmagnetizacién con campo aplicado en el plano de la muestra y a lo largo
del eje mayor de cada barra magnética. Para esto se utilizé el equipo AGFM
ya que cuenta con un sistema que permite automatizar el gradiente de campo

magnético. El campo aplicado fue decreciendo ciclicamente desde los 3000 Oe
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hasta llegar a cero para obtener el estado de desmagnetizacion con tres pasos
distintos, primero desde 3000 Oe hasta 250 Oe con un paso de 100 Oe, luego
desde 250 Oe hasta —100 Oe con un paso de 50 Oe y finalmente desde —100
Oe hasta 0 Oe con un paso de 10 Oe. Luego se limpia la muestra con acetona,
agua destilada y se seca con flujo de nitrégeno para evitar contaminacién por

residuos.
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Capitulo 7: Resultados Experimentales

Por medio de la técnica de litografia por haz de electrones se fabrican utili-
zando el microscopio SEM distintos patrones geométricos sobre una muestra
compuesta de multicapas de Co/(Pd/Co)«10/Pd, con anisotropia fuera del
plano, para estudiar como afecta la geometria en la formacion de dominios
magnéticos. Los tres patrones distintos se muestran en la figura 7.1.

La figura 7.1a corresponde a tres conjuntos de dots con diametros distintos,
800 nm, 600 nm y 400 nm. La figura 7.1b corresponde a un patrén de cufias todas
del mismo tamarno. Finalmente la figura 7.1c corresponde a varios conjuntos de
barras cuyos anchos disminuyen desde aproximadamente los 4 um hasta los

400 pm.
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(b) Imagen SEM de patrén de
(a) Imagen SEM de patrén de dots.

cunas.

(c) Imagen SEM de patrén de barras.

Figura 7.1: Imagenes tomadas con microscopia SEM de tres patrones distintos

fabricados con EBL.

Primero se mide la respuesta magnética del conjunto de dots con el MOKE
y el resultado se muestra en el grafico de la figura 7.2.

El grafico de la figura 7.2 sugiere que debido a la diferencia que muestran las
curvas en el campo coercitivo de los distintos dots podria existir una diferencia
en la formacion de los dominios entre los distintos conjuntos, es por esto que

se obtienen imagenes de microscopia MFM, mostradas en la figura 7.3 para
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Figura 7.2: Curvas de caracterizacién magnética del conjunto de dots fabricados
mediante EBL.

observar su configuracion de dominios.

En la figura 7.3 no se logra observar regiones con distintos dominios magnéti-
cos por lo tanto no es de interés para el cumplimiento del objetivo principal
de esta tesis. Es por esto que se procede a caracterizar el siguiente patrén

litografiado.
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Figura 7.3: Imagen de microscopia MFM de los conjuntos de dots. Cada una de las

figuras corresponde a conjuntos de dots con distintos diametros.

La figura 7.4 muestra una imagen obtenida mediante microscopia MFM del
segundo patroén litografiado correspondiente a un conjunto de cuias. En este
caso se realizd microscopia primero para observar si es que la geometria del
patrén favorecia la formacion de regiones en donde los dominios se orientaran
en distintas direcciones.

En la figura 7.4 se logra observar distintos dominios en ciertas regiones
de las cunas, pero estos tampoco satisfacen el objetivo principal de esta tesis.
Ademas los conjuntos de cunas tienen todos el mismo tamano, esto no permite
hacer un estudio sistematico de como el tamano del patrén incide en la forma-

cién de los dominios magnéticos.
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Figura 7.4: Imagen de microscopia MFM del conjunto de cufas.

Por lo tanto se procede a caracterizar el patrén que contiene distintos
conjuntos de barras los cuales varian su ancho entre un conjunto y otro. Para
diferenciar entre barras de distinto ancho, se agrupan en cinco conjuntos de
barras como se muestra en la figura 7.5.

Para conocer el ancho de cada barra en la litografia se toman doce medi-
ciones usando las herramientas del software Gwyddion. Una vez obtenidos los
resultados, se calculan los promedios para obtener un valor de ancho repre-
sentativo de cada columna. También se calcula la dispersion de los datos para
conocer la incertidumbre de la medicion. Luego se repite el procedimiento para
el calculo del largo representativo de las barras de cada columna, esta vez se
toman diez mediciones de largo para cada uno de los elementos de la litografia.
Los promedios de las dimensiones de cada una de las columnas se encuentran

especificados en la tabla 7.1.
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Figura 7.5: Imagen de microscopia SEM del patrén de barras fabricado mediante EBL.

Donde las columnas A, B, C, D y E, corresponden a barras del mismo tamaro.

Promedio Ancho Promedio Largo
Columna
Barras R+ AR\ pm Barras R+ AR\ um
A 4,21 +£0,05 9,85+ 0,02
B 2,22+0,02 9,78 £0,02
C 1,04 + 0,01 9,32 +0,02
D 0,58 £0,02 9,40 +£ 0,02
E 0,38 £ 0,02 9,76 + 0,07

Tabla 7.1: Largo y ancho promedio de los conjuntos de barras.
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Las distancias d;, d2, d3 y d4 que se muestran en la figura 7.6 corresponden
al promedio de las mediciones de la separacién entre dos columnas consecuti-
vas. Para obtener estos valores representativos se toman veinte mediciones
a lo largo de cada una de las separaciones. Las distancias hi, ha, hs, hy Y hs
corresponden al promedio de las mediciones tomadas de la separacién vertical
entre dos barras consecutivas pertenecientes a una misma columna. Para obte-
ner este promedio se toman catorce mediciones para cada separacion entre
dos barras consecutivas pertenecientes a una misma columna. Finalmente se
calcula la dispersién de los datos para ambas mediciones y se obtiene la tabla

7.2.

Figura 7.6: Imagen de microscopia SEM del conjunto de barras donde di,dz,ds y d4
corresponden a las distancias promedio de separacién entre las distintas columnas,
mientras que hi, he, hs, ha ¥ hs corresponden a los valores promedio de las distancias

verticales entre las barras pertenecientes a una misma columna.
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Promedio separacion Promedio de
Distancia entre barras de una Distancia separacion entre
hi misma columna d; columnas
hi £ Ah; \ um d; £ Ad; \ pm
hq 6,07 + 0,03 dy 7,8+0,1
ho 6,22 + 0,02 ds 8,3+0,3
hs 4,91 40,02 ds 7.0+0,4
ha 4,24 40,02 dy 6,3+0,1
hs 2,50 & 0,02

Tabla 7.2: Los valores hi, hs, hs, ha ¥ hs corresponden a los valores representativos de

la separacion vertical entre barras de una misma columna, es decir, k1 corresponde a la

separacion vertical entre las barras de la columna A, hs corresponde a la separacion

vertical entre las barras de la columna B, k3 corresponde a la separacién vertical entre

las barras de la columna C, h4 corresponde a la separacién vertical entre las barras de

la columna D y hs corresponde a la separacion vertical entre las barras de la columna E.

Mientras que los valores d1, d2,ds y d4 corresponden a las distancias promedio de

separacion entre las distintas columnas, es decir, d; corresponde a la separacién entre

la columna Ay la columna B, d» corresponde a la separacion entre la columna By la

columna C, ds corresponde a la separacion entre la columna C y la columna D y d,4

corresponde a la separacién entre la columna D y la columna E.
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Una vez obtenidas las dimensiones que caracterizan la litografia, la muestra
es observada en el MOKE para obtener las curvas de caracterizacién magnética
de cada una de las barras y también de la pelicula continua (figura 7.8). Para
obtener una comparacion de las técnicas de medicion y corroborar la informa-
cion obtenida en el MOKE se realiza una nueva medicién de magnetizacion
en funcion del campo de la pelicula continua pero esta vez en el AGFM, el
resultado obtenido de la comparacién de técnicas se muestra en el gréafico de
la figura 7.7. En la aplicacion de ambas técnicas se realizan mediciones con el

campo externo aplicado perpendicular a la superficie de las muestras.

Figura 7.7: Curva de caracterizacién magnética de la muestra. Azul: Medicién realizada

en AGFM. Rojo: Medicion realizada en Moke.

Del grafico de la figura 7.7 se observa que las curvas medidas con diferentes
técnicas son consistentes ya que tienen similar campo coercitivo y magneti-
zacion de saturacion. La diferencia de la magnetizacion de remanencia entre

ambas curvas puede deberse a la diferencia en el principio de funcionamiento
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de ambas técnicas. La informacion obtenida de la curva realizada en el MOKE
entrega la magnetizacion medida a través del cambio en la polarizaciéon de un
haz de luz reflejado en la superficie de la muestra, esto quiere decir que la
informacion obtenida corresponde principalmente a la de las primeras capas de
la muestra, bicapas de Pd/Co, por esta razon la curva es mas cuadrada y tiene
mayor remanencia ya que la anisotropia de la muestra esta fuera del plano. En
contraste a lo anterior, la técnica utilizada por el AGFM es capaz de obtener la
informacion de todo el volumen de la muestra. Puede ser que en esta medicién
la capa de 3,6 nm de Co que se encuentra en la base de la muestra afecte la
anisotropia haciendo que se oriente un poco més sobre el plano de la muestra.
Otra explicacion puede ser que la medicion en AGFM, el portamuestras no se
encontraba completamente en el plano lo que hizo que una componente en el
plano de la muestra provocara las diferencias observadas en la figura. A pesar
de las pequefias diferencias observadas las curvas son similares por lo que
ambos equipos son efectivos al momento de caracterizar magnéticamente la
muestra.

En el grafico de la figura 7.8 se muestran las curvas de magnetizacion
obtenidas con el MOKE para la pelicula continua y para las barras de diferentes
anchos. Es posible observar que hay un cambio en la coercitividad y en la
remanencia de las barras. La coercitividad de las barras disminuye al disminuir
el ancho, lo que puede indicar que hay un cambio en la estructura de dominio

de las barras.
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Figura 7.8: Curvas de caracterizacion magnética de la muestra litografiada. Cada color

describe el comportamiento magnético de cada conjunto de barras litografiadas. Curva

azul: corresponde a la medicion hecha en la pelicula continua, es decir, una zona de la

muestra donde no hay litografia, por lo tanto la curva identifica la sefial magnética de la
deposicion de material Co/(PdCo)x10/Pd.

Para observar mejor la relacién entre el ancho de las barras y su coercitividad
se calcula el promedio de la coercitivad de cada barra y se grafica en funcion
de su ancho mostrado en la tabla 7.1, y se obtiene la figura 7.9.

En la figura 7.9 se observa una relacion directa entre el campo coercitivo
y el ancho de las barras litografiadas, a medida que el ancho de las barras

aumenta la muestra tiene un mayor campo coercitivo.
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Figura 7.9: Curvas de campo coercitivo H. en funcion del ancho de barras litografiadas
de composicion Co/[Pd/Co]x10/Pd. El campo magnético externo fue aplicado

perpendicular a la superficie de la muestra.

Para observar como es la configuracion de dominio de la muestra en estudio
se realizaron microscopias de MFM en cada barra. Los resultados obtenidos
se muestran en la figura 7.10.

Como se puede observar en la imagen 7.10 las zonas claras en el interior
de las barras litografiadas corresponden a dominios cuya magnetizacién apun-
ta en el sentido positivo/negativo del eje Z, mientras que las zonas oscuras
corresponden a dominios cuya magnetizacion apunta en sentido contrario a
las zonas claras negativo/positivo del eje Z. Analizando las seis imagenes se
observa que la formacién de dominios varia con el ancho de las barras lito-
grafiadas, de manera que en el conjunto de barras A de ancho 4,21 + 0,05
pm los dominios estan formados de forma aleatoria y distribuidos a lo largo
de toda la barra, mientras que al disminuir el ancho de las barras se percibe

un ordenamiento en estos dominios. En los conjuntos de barras D cuyo ancho
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(a) Formacion de dominios en barra A

(b) Formacién de dominios en barra B

(c) Formacién de dominios en barra C

(d) Formacién de dominios en barra D

(e) Formacion de dominios en conjunto de barras E

Figura 7.10: Formacién de dominios en conjuntos de barras litografiadas vistas en 2|8

microscopio de fuerza magnética MFM.




corresponde a 0,58 + 0,02 um los dominios se encuentran mas ordenados que
en los conjuntos anteriores adoptando formas alargadas segun el eje mayor de
las barras. Finalmente en los conjuntos de barras E cuyo ancho corresponde a
0,38 + 0,02 um las muestras se encuentran cercanas a la saturacién, a pesar
de ser sometidas al mismo campo externo Hy que los conjuntos anteriores. La
formacién de dominios en el conjunto de barras E, figuras 7.10e, es particular-
mente interesante ya que se forman regiones pequefas donde los dominios
son encapsulados lo que corresponde a zonas donde se obtienen dos estados,
Oy1.

Mediante un analisis cualitativo de la figura 7.10 se puede apreciar que el
tamano de los dominios magnéticos varia con el ancho de las barras. En el
conjunto de barras A cuyo ancho es de 4, 2140, 05 yum los momentos magnéticos
locales de la muestra se agrupan en regiones que abarcan una mayor superficie
por esto se forman estructuras de dominios grandes, comparadas con los otros
conjuntos de barras, mientras disminuye el ancho de las barras disminuyen el
tamafo y también el nimero de dominios formados. Lo que es consistente con
las curvas de magnetizacién obtenidas en el MOKE (figura 7.8). Para conocer
el largo de los dominios se realiza una estimacion por medio del software

Gwyddion, los resultados se muestran en la tabla 7.3.

Conjunto Largo promedio del
de barras dominio [um)

A 1,5

B 1

C 0,5

D 1

E 0,3

Tabla 7.3: Estimacion del largo de los dominios en cada uno de los conjuntos de barras.

Con la tabla 7.3 se corrobora lo analizado cualitativamente, esto es que
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el conjunto de barras A presenta en promedio los dominios mas grandes
comparados con los otros conjuntos de barras, en los conjuntos de barras B y
C se observa una correlacion entre el tamafo de los dominios y el ancho de
las barras ya que en ambos conjuntos el largo de los dominios disminuye y se
obtienen valores promedios de 1 umy 0, 5 um respectivamente. Para el conjunto
de barras D se observa que el largo de los dominios aumenta en comparacién
con los conjuntos B y C ya que se orientan en la direccion del eje mayor de
las barras, sus largos miden en promedio 1 um, pero disminuyen en nimero
comparado con los conjuntos A, B y C. Finalmente para el conjunto de barras E
se obtienen dominios en su mayoria con formas regulares cuyos valor de largo
es en promedio 0,3 um a excepcion de la Gltima imagen donde se obtiene un
dominio completamente confinado cuyo largo es de 1,5 um. Las mediciones
antes mencionadas son estimaciones de los largos de las regiones de dominio,
no corresponde al valor de la superficie de los dominios, para obtener esta

informacion se tendria que utilizar un analisis de imagen mas profundo.
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Capitulo 8: Conclusiones

Al inicio de este trabajo de tesis se propuso como objetivo principal fabricar
nanoestructuras magnéticas mediante litografia electronica, basadas en multi-
capas de Co/Pd para estudiar y caracterizar la formaciéon de dominios en las
muestras.

Para cumplir con este objetivo se realizé un estudio sistematico que consistié
en la variacién de la geometria y del tamano del patrén litografiado. Se fabricaron
tres patrones distintos por medio de EBL: dots, cufias y barras. Mediante el
uso del MOKE fue posible obtener las curvas de magnetizacion de cada uno
de los patrones litografiados, también se obtuvieron imagenes de microscopia
MFM. Ambas caracterizaciones permitieron determinar que la geometria éptima
del patrén para la formacion de dominios, acorde al material y espesor de las
peliculas depositadas sobre la litografia, es el conjuntos de barras, ya que en
estos se logré visualizar dominios en cada una de las barras. En cuanto al
tamano del patrén se logré determinar que existe una relacion directa entre
el ancho de las barras con el valor de su coercitividad, mientras menor es el
ancho de la barra, menor sera su campo coerctivo, lo mismo fue observado
en las mediciones del conjunto de dots, mientras menor es el diametro del dot
menor es su coercitividad. Respecto a los dominios magnéticos observados en
el patrén de barras, su tamano también disminuy6 al disminuir el ancho de la
barra, al igual que el nimero de dominios formados. También se observé que
a medida que ancho de la barra disminuye, la forma de los dominios cambia,
orientando su crecimiento a lo largo del eje mayor de las barras.

Para el conjunto de barras E los dominios formados fueron pocos y en su

mayoria pequenos comparados con los formados en los demas conjuntos. De

51



esto se podria concluir que existe un ancho critico que permite la formacién de
dominios para las muestras fabricadas bajo esta configuracién de multicapas,
si el ancho o diametro del patron litografiado es del orden de los 500 nm es
mas dificil visualizar estructuras de dominio. Lo anterior podria explicar el por
qué en las muestras de dots no fue posible visualizar dominios con microscopia
MFM ya que tienen diametros del orden de los 500 nm, lo que de alguna forma
estaria restringiendo su visualizacién.

Finalmente acorde a lo discutido a lo largo de estas paginas se puede
concluir que los objetivos de este trabajo de tesis fueron cumplidos.

Con respecto a las perspectivas de este trabajo se propone continuar con
el estudio de los parametros que permiten la manipulacién de la formacion de
dominios magnéticos, probando con otros materiales y espesores lo que podria

permitir formacion de skyrmions.
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Apéndice A: Anexo

A.1  Automatizacion equipo de pulverizacion catodica

Para automatizar el equipo de pulverizacién catédica (sputtering) desarrollé
un programa en LabVIEW cuya interfaz de usuario es mostrada en la figura A.1,
en esta ventana se selecciona el método de por el que se haran las muestras.
Como se observa en la figura A.1 son tres métodos de fabricacion, “bicapas”,

“bicapas con separador” y “co-sputtering”.

Figura A.1: Interfaz de usuario que permite controlar el sputtering para preparar

muestras con bicapas, bicapas con separador y co-sputtering.

Una vez seleccionado el método de fabricacion se despliega una ventana
emergente con una segunda interfaz de usuario, que dependera del método de
fabricacién escogido. La base para los tres métodos de fabricacién consiste en
dos programas. El primero se encarga de controlar el sputtering para realizar
muestras compuestas por multicapas y mediante co-sputtering. El segundo
programa permite utilizar el sputtering para fabricar muestras de bicapas con

un separador. Si el método escogido es de “bicapas” o “co-sputtering” se
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despliega la interfaz mostrada en la figura A.2 donde el usuario debe ingresar
los parametros necesarios para la fabricacién como por ejemplo la eleccién de

los target y los tiempos de deposicion.

Figura A.2: Interfaz de usuario donde se ingresan los parametros para la fabricacién de

las muestras mediante bicapas y co-sputtering.

Este programa funciona segun el diagrama de flujo mostrado en la figura A.3.

Primero se deben ingresar los siguientes datos en la interfaz para el usuario:

m Tiempo de deposito del target 1 (t1).

Tiempo de deposito del target 2 ().

Tiempo de deposito del target 3 (13).

Teimpo entre depésitos ()

Cantidad de bicapas (N).

Recubrimiento:
« Si:
o Tiempo de recubrimiento y el tfarget (t,.).

* No
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Figura A.3: Diagrama de flujo del programa que automatiza el sputtering para fabri%aé

muestras con bicapas y co-sputtering.



Al presionar el boton “Comenzar medicion” el programa controla los cafiones
seleccionados por el usuario, mostrando mediante una interfaz dinamica la aber-

tura y el cierre de cada cafnén.

Si la opcidn escogida para la fabricacion de la muestra es “bicapas con
separador” se despliega la interfaz de usuario mostrada en la figura A.4. Los
datos ingresados son basicamente los mismos que en el primer programa solo
que esta vez se deben considerar también los datos del material que actuara
como separador, el candn donde se encuentra ubicado (7;) y el tiempo que

debe estar abierto el canon (ts).

Figura A.4: Interfaz de usuario donde se ingresan los parametros para la fabricaciéon de

las muestras mediante bicapas con separador.

Finalmente el diagrama de flujo es similar al del primer programa con la
diferencia que tiene una secuencia adicional que es donde se realiza el deposito
del material que actuara como separador. Lo anterior esta esquematizado en la

figura A.5.
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Figura A.5: Diagrama de flujo del programa que automatiza el sputtering para fabricar

muestras mediante bicapas con separador.
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