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Capı́tulo 1: Resumen

En este trabajo se fabricaron nanoestructuras magnéticas compuestas por

multicapas de Co/Pd utilizando la técnica de litografı́a por haz de electrones.

Se estudió el efecto de la geometrı́a y del tamaño del patrón en la formación

de estructuras de dominio. Para la caracterización de las nanoestructuras se

realizaron mediciones de magnetización en MOKE, microscópica electrónica

SEM y microscopı́a magnética MFM.

El trabajo realizado consistió en dos etapas. En la primera etapa se varió

la geometrı́a del patrón litografiado fabricando tres patrones distintos: dots,

cuñas y barras, lo que permitió encontrar que el patrón de barras correspondı́a

a la forma óptima para la visualización de dominios magnéticos, según el

espesor y material de las muestras fabricadas. En la segunda etapa del trabajo

se analizó la incidencia del tamaño del patrón (ancho de las barras) en la

formación de dominios magnéticos. Los resultados obtenidos indican que hay

una relación 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 formación de dominios, se obtuvo una relación directa entre el ancho de

las barras, y el tamaño y número de dominios formados. Se observó que al

disminuir el ancho de las barras disminuyó también el tamaño y número 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

µm) donde se observó múltiples dominios en toda la superficie de la barra.

También se observó que cuando disminuye el ancho de las barras los dominios

cambian su orientación y crecen a lo largo del eje mayor de las barras.

Palabras claves: litografı́a por haz de electrones, dominios magnéticos.
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Índice de Ilustraciones

3.1 Momento angular orbital e intrı́nseco . . . . . . . . . . . . . . . . 6

3.2 Comportamiento de un material ferromagnético, inicialmente des-
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Capı́tulo 2: Introducción

Los dispositivos de almacenamiento de datos se basan en la existencia de

dos estados fı́sicos discretos, que pueden ser codificados como 0 y 1, y en una

forma que permita pasar desde un estado al otro. Actualmente la velocidad de

operación de estos dispositivos está limitada por el movimiento mecánico de

los componentes que permiten el paso entre distintos estados. Es por esto que

los materiales magnéticos son excelentes candidatos para la fabricación de

estos dispositivos ya que mediante la espintrónica o electrónica de espı́n, que

corresponde a la manipulación del espı́n del electrón mediante interacciones

fı́sicas, se logra pasar de un estado a otro a altas velocidades comparadas con

los dispositivos que utilizan componentes mecánicos para realizar el mismo

trabajo. Al ser una tecnologı́a no-volátil no necesita energı́a externa para man-

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

En este estudio se propone la fabricación y caracterización 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 pelı́culas magnéticas delgadas con anisotropı́a 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 formación de skyrmions para almacenar gran can-
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tidad de información en comparación con los dispositivos actuales como los

discos duros o la memoria flash (Mittal, 2017), reduciendo también el tiempo de

operación del dispositivo.

Es importante conocer las condiciones para la formación de estas regiones

(skyrmions), estudiando si es que el tamaño y la geometrı́a de una muestra in-

fluye en la manipulación y confinamiento de dominios magnéticos. Para esto se

fabrican muestras de tamaño micrométrico y nanométrico mediante la técnica

de litografı́a por haz de electrones, EBL por sus siglas en ingles (electron beam

lithography) ya que permite la transferencia de patrones con buena resolución

a escalas pequeñas. La EBL es una técnica de litografı́a que permite la transfe-

rencia de un patrón previamente diseñado mediante la irradiación 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 pulverización catódica. También se estudia como la variación del

tamaño y de la geometrı́a del patrón transferido afecta la estructura de dominio

como posible aplicación de dispositivos de racetrack memory.

2



Capı́tulo 3: Marco Teórico

3.1 Magnetismo en la materia

Es común 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 básicos propios del magnetis-

mo como es el de dipolo magnético, el cual se puede ejemplificar como una

barra pequeña 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 dirección tal como la aguja de una

brújula 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 inducción magnética B o también conocida como densidad de flujo

magnético se relaciona con la intensidad de campo H como muestra la ecuación

3.1.

B = µ0 (H + M) (3.1)
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Donde µ0 es la permeabilidad del vacı́o (µ0 = 4π × 10−7N/A2) y M corres-

ponde al vector de magnetización del medio, su magnitud es definida como el

momento magnético por unidad de volumen del material.

La magnetización es proporcional a la intensidad de campo como se muestra

en la ecuación 3.2, donde χ corresponde a la susceptibilidad magnética la cual

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

χ =
M
H

(3.2)

También existe otra razón que relaciona el campo H con el B como mues-

tra la ecuación 3.3, donde la constante µm se conoce como permeabilidad

magnética del material y se relaciona con la susceptibilidad por la ecuación

3.4. La permeabilidad magnética es una medida de la capacidad que tiene un

material para dejar pasar campo magnético a través de el.

µm =
B
H

(3.3)

µm = µ0(1 + χ) (3.4)

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

muestra la ecuación 3.5.

H = H0 + Hd (3.5)

Donde H0 corresponde al campo externo aplicado y Hd corresponde al cam-

po desmagnetizante el cual se relaciona con la magnetización por la ecuación

3.6, donde N corresponde al tensor desmagnetizante y es determinado por la

forma del material. En el interior del material Hd es opuesto en sentido tanto a

M como a B.

Hd = −NM (3.6)
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Conociendo como se definen los vectores de campo y la relación que hay

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

3.3 Propiedades y caracterización magnética

Las propiedades magnéticas macroscópicas de los materiales tienen origen

en el comportamiento microscópico de los elementos que los componen. Si se

considera un electrón en un átomo, este electrón tiene asociado un momento

magnético que se genera por dos contribuciones. La primera contribución se

relaciona al momento angular orbital del electrón y se produce por el movimiento

orbital de éste entorno al núcleo. Como el electrón es una partı́cula cargada

puede ser considerado como una pequeña espira de corriente que genera un

campo magnético muy pequeño y por lo tanto que tiene asociado un momento

magnético a lo largo del eje de rotación, como se ilustra en la figura 3.1a. La

segunda contribución corresponde al momento angular intrı́nseco del electrón

también conocido como espı́n, el cual desde el punto de vista clásico se puede

entender como la rotación del electrón 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 intrı́nseco como si estuviesen girando, aunque fı́sicamente

no es ası́, pues el momento angular de espı́n es un efecto relativista (Serway

& Jewett, 2008). La suma de estas dos contribuciones da origen al momento

magnético que corresponde a la unidad básica en el estudio de las propiedades

magnéticas de los materiales (Callister, 2009).

La razón por la que en la mayorı́a de las substancias las propiedades

magnéticas no son apreciadas es porque los momentos orbitales de algunos

pares de electrones en un átomo individual se cancelan entre sı́ al orbitar en

sentidos opuestos, lo mismo pasa con los momentos de espı́n. Entonces el

momento magnético neto correspondiente a la suma de todas las contribucio-

nes de momento magnético orbital y de espı́n de cada electrón presente en el

5



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

Figura 3.1: Demostración del momento magnético asociado con (a) un electrón

orbitando en torno al núcleo y (b) un electrón girando entorno a su propio eje (Callister,

2009).

átomo, es igual o muy cercana a cero debido a las cancelaciones por pares de

electrones. Ası́ los materiales que están compuestos por átomos cuyas capas

electrónicas están completamente llenas no son capaces de ser magnetizados

permanentemente. Finalmente las propiedades magnéticas que exhiben los

distintos elementos depende de la configuración electrónica 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 atómicos al estar bajo la influencia

de un campo magnético externo H0. 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 dirección es opuesta a H0. En el paramagnetismo los átomos del material

presentan electrones desapareados que generan un momento dipolar perma-

nente debido a que no se produce una anulación completa de los momentos
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de espı́n y orbital, pero en ausencia de un campo externo estos momentos

dipolares se orientan aleatoriamente de tal forma que el material no presenta

una magnetización macroscópica neta. Al aplicar un campo magnético externo

los dipolos atómicos del material paramagnético se alinean con el campo me-

diante rotación produciendo una magnetización 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 nı́quel presentan un momento

magnético atómico permanente en ausencia de un campo magnético externo,

además 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 cancelación de los momentos magnéticos de

espı́n, estos momentos se alinean los unos con los otros debido a fuerzas de

acoplamiento que tienen su origen en la estructura electrónica de los elementos

(Callister, 2009), y se agrupan en regiones llamadas dominios. Comúnmente los

dominios tiene un tamaño microscópico y están separados los unos a los otros

por paredes de dominio. En un grano de una muestra policristalina puede haber

más de un dominio, es por esto que si se considera una pieza macroscópica,

ésta contendrá un gran número de dominios magnéticos cada uno con una

magnetización neta distinta de cero y con diferentes orientaciones. La magnitud

de la magnetización total M de la muestra corresponde a la suma vectorial

de todos los vectores de magnetización 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 dirección del

campo produciendo una fuerte magnetización neta M, que se mantiene aún

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 magnetización, 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

7



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

magnetización del material M frente a la aplicación de un campo magnético

externo. Cuando el material no está sometido a un campo H0 los dominios se

encuentran orientados aleatoriamente, a medida que la intensidad de campo

aumenta los dominios magnéticos que se encuentran en dirección favorable

al campo cambian su forma y crecen en tamaño 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 formándose un solo dominio en el material el cual se

encuentra casi alineado con el campo externo. El estado de saturación ocurre

cuando el monodominio se alinea completamente en la dirección del campo H0

y la magnetización neta del material en este estado es Ms (Callister, 2009).

Si una vez que se alcanza la saturación del material (punto S en la figura 3.3)

el campo H0 es reducido hasta que invierte su dirección, la curva no regresa

por el camino inicial sino que lo hace con un retardo de B respecto a H0, 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 Br, y quiere decir que en ausencia de un campo externo el material

permanecerá magnetizado. Para desmagnetizar el material es necesario seguir

aumentando la intensidad del campo H0 hasta alcanzar el punto C de la figura

3.3, este valor de campo se conoce como campo coertivivo Hc 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 H0 hasta

alcanzar nuevamente la saturación pero en dirección opuesta (punto S’ de la

figura 3.3). Si el campo H0 se vuelve a invertir hasta el punto S se completa

un ciclo de histéresis simétrico pasando por una remanencia negativa (−Br) y

por un campo coercitivo positivo (+Hc). 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 aplicación de un campo externo H0. Se representan

las configuraciones de los dominios en diferentes etapas de la magnetización. Son

indicadas también la inducción magnética de saturación Bs y la magnetización de

saturación Ms (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

H0.
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Figura 3.3: Curva de densidad de flujo magnético B en función del campo magnético

externo H0 de materiales ferromagnéticos. El ciclo de histéresis está representado por

la lı́nea roja y la azul corresponde a la magnetización inicial. También se indica la

remanencia Br y el campo coercitivo Hc (Callister, 2009).

3.4 Micromagnetismo

En la teorı́a del micromagnetismo los detalles de la estructura atómica son

ignorados y el material es considerado, desde un punto de vista macroscópico,

como un continuo (Aharoni, 1996). Bajo este supuesto, la magnetización puede

definirse bajo el siguiente análisis.

Se considera una región Ω ocupada por un cuerpo ferromagnético, dentro

de la cual una pequeña región dV es definida por el vector de posición r. El

volumen dV es lo suficientemente grande como para contener un gran número

de momentos magnéticos pero lo suficientemente pequeño como para que el

momento magnético varı́e lentamente dentro de el. De esta forma se define el

vector magnetización 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 energı́as

básicas. La suma de estas corresponde a la energı́a total del sistema como se

observa en la ecuación 3.7.

ET = Eint + Ed + Eani + EZ (3.7)

Donde Eint corresponde a la energı́a de intercambio, Ed a la energı́a dipolar

o magnetostática,Eani a la energı́a de anisotropı́a, y finalmenteEZ corresponde

a la energı́a de Zeeman. Considerando el principio de que todo sistema tiende

a un estado de mı́nima energı́a, se puede demostrar que la formación de

dominios en los materiales ferromagnéticos es resultado de la contienda de

minimización entre estas energı́as (Plonus, 1994), las cuales serán brevemente

explicadas a continuación.

3.5 Energı́a de intercambio

El origen de la energı́a de intercambio es de naturaleza cuántica, ocurre

por el traslape de las funciones de onda de electrones vecinos presentes

en el átomo. Depende crı́ticamente de la distancia entre los átomos y puede

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

Eint = A

∫
V

[
(∇mx)

2
+ (∇my)

2
+ (∇mz)

2
]
dV (3.8)

Donde A corresponde a un parámetro fı́sico del material, y mx, my y mz

son las componentes del vector unitario m(r) que señala la dirección de la

magnetización. Esta energı́a tiende a alinear el espı́n de electrones adyacentes

y por lo tanto sus momentos magnéticos, es por esta razón que será mı́nima

cuando todos los momentos dipolares sean paralelos entre si.
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3.6 Energı́a dipolar o magnetostática

La energı́a dipolar magnetostática se origina por la interacción clásica entre

dipolos pertenecientes al material ferromagnético y es la responsable de la

existencia de dominios (Aharoni, 1996). Puede calcularse mediante la expresión

3.9 donde Hd es el campo desmagnetizante definido por la ecuación 3.6.

Ed = −µ0

2

∫
V

Hd ·M dV (3.9)

Esta energı́a favorece configuraciones continuas de la magnetización.

3.7 Energı́a de anisotropı́a

La anisotropı́a magnética corresponde a la dependencia de las propiedades

magnéticas de un material con la dirección en que ellas son medidas. La

anisotropı́a puede ser intrı́nseca 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 pelı́culas

ultra delgadas, la expresión 3.10 permite calcular la contribución de la energı́a

de anisotropı́a.

Eani = −Keffcos
2(θ) (3.10)

donde Keff es la constante de anisotropı́a magnética efectiva que determina la

intensidad de la anisotropı́a de la muestra y su orientación. Si Keff es mayor a

cero la contribución favorece a que la magnetización se encuentre perpendicular

al plano de la muestra mientras que si Keff es menor a cero entonces esta

contribución favorece a que la magnetización se encuentre en el plano de la

muestra. El valor de la anisotropı́a magnética efectiva está determinado por

diferentes contribuciones de anisotrpı́a, las que serán tratadas a continuación.

Por último θ corresponde al ángulo formado entre la magnetización y la normal

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

La anisotropı́a magnetocristalina tiene su origen en la interacción espı́n-

órbita entre los electrones y corresponde a la tendencia de la magnetización a

alinearse en la dirección de los ejes cristalográficos preferentes (Spaldin, 2003).

3.7.2 Anisotropı́a de forma

Cuando un material no presenta ejes cristalográficos preferenciales como es

el caso de los materiales policristalinos, entonces será más fácil magnetizarlos a

lo largo del eje de mayor longitud, a excepción de los materiales perfectamente

esféricos, para los cuales el mismo campo magnetiza una misma cantidad en

cualquier dirección. Esta propiedad se conoce como anisotropı́a de forma y

surge de las propiedades magnetostáticas internas del material. La anisotropı́a

de forma contribuye a que la magnetización se oriente en el plano del material

ferromagnético, esto lo hace para minimizar el campo desmagnetizante (Spaldin,

2003).

3.7.3 Anisotropı́a de superficie

La anisotropı́a de superficie causa que los momentos magnéticos se ali-

neen perpendicularmente a la superficie del material. Esto ocurre en pelı́culas

delgadas debido a la baja simetrı́a de la superficie o interfaz, ya que la ausencia

o diferencia entre átomos vecinos modifica la energı́a magnetocristalina del

material (Spaldin, 2003)(Johnson, Bloemen, den Broeder & Vries, 1996).

3.7.4 Energı́a magnetoelástica

La magnetostricción corresponde a la propiedad de un material ferromagnéti-

co para variar su largo cuando es magnetizado. Esta variación aunque es

pequeña es suficiente para afectar la estructura de dominio de un material

(Spaldin, 2003). Como resultado de esta variación surge un término de energı́a

magnetoelástica que es producido por pequeños esfuerzos mecánicos en el
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material. Esta energı́a es proporcional al volumen de los dominios de cierre por

esto para minimizar el esfuerzo interno se forman más dominios.

Finalmente cuando el espesor de la pelı́cula es mayor a un espesor crı́tico

tc existe una relación fenomenológica entre las anisotropı́as anteriormente

mencionadas y entrega un valor de la energı́a de anisotropı́a efectiva de la

muestra, esta ecuación está descrita por 3.11, donde se asume que la capa

magnética está delimitada por dos interfaces idénticas (Johnson, Bloemen, den

Broeder & Vries, 1996).

Keff = KV +
2KS

t
(3.11)

Donde KV corresponde a la contribución de anisotropı́a de volumen de la

muestra, ésta incluye la anisotropı́a de forma y magnetocristalina de la capa,KS

corresponde a la contribución de anisotropı́a de superficie y magnetoelástica

de la muestra, finalmente t corresponde al espesor de la pelı́cula magnética.

3.8 Energı́a de Zeeman

La energı́a de Zeeman corresponde a la interacción entre la magnetización

del material ferromagnético con el campo externo aplicado como muestra la

ecuación 3.12.

EZ = −µ0

∫
V

M · H0 dV (3.12)

Esta energı́a será mı́nima cuando la magnetización del material se encuen-

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

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

de tesis emplea la microscopı́a como principio de funcionamiento y consiste

básicamente en realizar un depósito 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 patrón mediante el barrido del

haz de electrones del SEM, las partes de la resina expuestas al haz cambian

su estructura quı́mica y se vuelven solubles, de esta forma las partes irradiadas

pueden ser removidas del substrato con facilidad utilizando un revelador.

Una vez transferido el patrón, el substrato es sometido a un depósito de

material metálico mediante la técnica de pulverización catódica 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 patrón litografiado (Valdés-Bango, 2017).

En las siguientes secciones se detallan los pasos mencionados anteriormente.

4.1 Principio de funcionamiento

La litografı́a por haz de electrones (EBL) es el resultado de trabajar un

microscopio electrónico de barrido (SEM) a la inversa, es decir usarlo para

escribir en lugar de leer (Zhou, 2005). Su campo de visión y rendimiento están

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 cámara de

introducción de muestras donde ocurre la irradiación 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 resolución de 3 nm.

Figura 4.1: Representación básica del principio de funcionamiento del microscopio

electrónico 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 electrostático para obtener mayor energı́a cinética y formar

el haz. Al pasar a la columna electrónica esta se encarga de acelerar, enfocar y

proyectar el haz de electrones sobre el substrato. La columna está compuesta

tı́picamente 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

alineación 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 energı́a es redu-

cida con la aplicación de un campo eléctrico mediante un lente electrostático.

Lo anterior se lleva a cabo debido a que los electrones que se utilizan para la

formación de imágenes deben ser de baja energı́a, esto favorece la formación

de imágenes en pelı́culas delgadas por su baja penetración. 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 vacı́o.

4.2 Generación de la fuente

En esta tesis el método utilizado para la emisión de electrones es conocido

como emisión termiónica y 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

más energı́a, lo que les permite saltar a niveles más altos. Si la temperatura

aumenta lo suficiente los electrones obtienen la energı́a suficiente para superar

la función trabajo (energı́a mı́nima necesaria para arrancar un electrón del

material) y escapan al vacı́o circundante.
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4.2.1 Conformación y guı́a del haz

Una vez que los electrones son emitidos por el cátodo es necesario formar el

haz, para esto se utiliza un sistema que consta de unos electrodos de enfoque y

un ánodo. Los electrones son acelerados hacia el ánodo debido a una diferencia

potencial entre éste y el cátodo facilitando ası́ la formación del haz. Para dirigir

el haz de electrones al punto de trabajo sobre la muestra y para controlar

los parámetros de enfoque, deflexión y magnificación se utilizan los principios

básicos de la óptica electrónica mediante sistemas de lentes magnéticos y

eléctricos.

4.3 Proceso de exposición

El diámetro del spot del haz de electrones tiene una incidencia importante

en la calidad del patrón litografiado, ya que mientras mayor sea el diámetro del

haz, mayor será el área expuesta de la resina que será sometida a cambios

en su estructura quı́mica. El diámetro del spot depende del filamento usado

y también de las modificaciones que experimenta durante su transito por la

columna durante el proceso de focalización. Estas modificaciones pueden

originar aberraciones en la visualización de las imágenes y por lo tanto en la

calidad de la litografı́a. Las aberraciones más comunes como el astigmatismo

y el efecto wobble se deben a imperfecciones de los lentes, las que producen

asimetrı́as 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

litografı́a.

4.4 Interacción electrón-sólido

La resolución de la litografı́a depende también de la interacción 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

patrón con respecto a las mediciones del diseño original. Este fenómeno 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 átomos de la resina que pueden

clasificarse como elásticas e inelásticas dependiendo de si existe o no, transfe-

rencia de energı́a entre los átomos interactuantes. Estas interacciones desvı́an

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

múltiples colisiones continúan hasta que un electrón escapa del material o

bien, ha perdido energı́a suficiente para ser captado por un átomo cercano

modificando la estructura de la resina.

Si un electrón es lo suficientemente energético continuará penetrando la re-

sina pudiendo alcanzar el substrato bajo esta. Debido a las múltiples colisiones

podrı́a 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

ampliación espacial del área de la resina expuesta al haz, lo que empeora la

resolución de la litografı́a. Este fenómeno se denomina efecto de proximidad

(Valdés-Bango, 2017).

En general cuando el haz electrónico tiene menor energı́a, la distancia

máxima de penetración en la resina es menor y por lo tanto disminuye el efecto

de proximidad.

4.5 Escritura de patrón 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 tamaño de los nanómetros hasta los micrómetros.

Para diseñar el patrón se utiliza el programa DesignCAD con resolución de lı́nea

de 50 nm, cuyos componentes de diseño corresponden a elementos básicos

tales como lı́neas, cı́rculos, arcos, polı́gonos arbitrarios, etc. que combinados

pueden generar diversos patrones geométricos. Una vez que el patrón se ha

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

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

4.6 Resina y dosis

Como se mencionó en las secciones anteriores para el grabado y transfe-

rencia del patrón mediante la técnica de EBL es necesario utilizar una resina.

Cuando el haz de electrones incide sobre esta resina, altera sus enlaces quı́mi-

cos produciendo una cambio en la solubilidad del área irradiada. Luego de

que el patrón es transferido, se sumerge la muestra en una solución quı́mica

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 alteración

que produce en ella el haz de electrones. Si luego de la exposición 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 litografı́a es la dosis de

electrones utilizada. Debido a que cada electrón 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

patrón. Para el caso de resinas positivas, si la dosis de electrones es pequeña

la resina permanecerá sin disolverse durante el proceso de revelado, y si es

mayor a la necesaria, se producirá un efecto de cristalización en la resina lo

que también provocará problemas en el proceso de revelado.
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4.7 Transferencia del patrón

Una vez que la resina ha sido modelada mediante el haz de electrones se

debe transferir el patrón al substrato, para esto se utiliza un proceso aditivo

llamado lift-off. Este proceso se basa en utilizar el substrato, con el patrón de

resina previamente revelado, como una plantilla para la grabación del patrón

final mediante el depósito de un material metálico. La resina que no fue removida

por el revelado permanece soluble luego del depósito 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 metálico. De esta forma el patrón es transferido al substrato, lo anterior

se esquematiza en la figura 4.2.

Figura 4.2: Esquema del proceso de EBL desde que la resina inalterada se encuentra

sobre el substrato hasta el lift-off (Adaptación de (Zhou, 2005)).
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Capı́tulo 5: Hipótesis y objetivos

5.1 Motivación e hipótesis de trabajo

La motivación para transferir patrones a un sustrato mediante la técnica de

litografı́a de haz de electrones radica en el estudio de como afecta la variación

del tamaño y geometrı́a de los patrones en la formación de las estructuras

de dominio en la muestra. Esto tiene especial importancia en la formación de

skyrmions y en la fabricación de dispositivos de racetrack memory.

La formación de skyrmions se observa en pelı́culas delgadas de materia-

les magnéticos policristalinos fabricados mediante pulverización catódica

con anisotropı́a magnética perpendicular al plano de la muestra. Es parti-

cularmente fuerte en pelı́culas delgadas de materiales ferromagnéticos

entre materiales no magnéticos con acoplamiento espı́n-órbita alto (Agra-

wal, 2018).

5.2 Objetivos

5.2.1 Objetivo general

Fabricar nanoestructuras magnéticas mediante litografı́a electrónica basa-

das en multicapas de Co/Pd para posterior estudio y caracterización de la

formación de dominios magnéticos.

5.2.2 Objetivos especı́ficos

Aprender a preparar los sustratos con polı́mero PMMA, realizar los di-

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

Fabricar las pelı́culas magnéticas por pulverización catódica, realizar el

revelado y remoción final del PMMA.

Verificar la integridad de los arreglos fabricados utilizando SEM.

Realizar las mediciones magnéticas de los arreglos utilizando el mag-

netómetro magneto-óptico (MOKE) y observar estructuras de dominios

magnéticos utilizando microscopı́a de fuerza magnética (MFM) para de-

terminar parámetros que permitan una posible aplicación en dispositivos

de racetrack memory.
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Capı́tulo 6: Técnicas experimentales

6.1 Protocolo de EBL

En el caso de esta tesis se utilizó como resina el polı́mero 672PMMA

(Polimetil-metacrilato) el cual a bajas dosis actúa 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 polı́mero 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 contaminación orgánica. La distribución

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-

mogenización de la resina y la evaporación de los solventes remanentes.

3. Posterior al proceso de curado, el substrato se divide en cuatro partes y

se realizan marcas con un lápiz de diamante sobre la superficie cada uno

de los cuartos de sustrato más resina, definiendo cuatro cuadrantes de

trabajo en cada uno de los trozos, como se muestra en la figura 6.1. Lo

anterior servirá como guı́a para enfocar el microscopio electrónico sobre
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la superficie del substrato, también permite la ubicación espacial para

realizar varios conjuntos de nanoestructuras y posteriormente estudiar su

comportamiento magnético.

Figura 6.1: Esquema del resultado del proceso de rallado y división del substrato más

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 nitrógeno 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

patrón.

6. Una vez estabilizado el haz de electrones es necesario calibrar el SEM con

una muestra metálica para corregir efectos no deseados en la litografı́a

como por ejemplo el astigmatismo. También se verifica la corriente para

asegurar que se tiene la cantidad correcta de electrones para hacer la

litografı́a.

7. Con el microscopio electrónico ya calibrado y el patrón que se escribirá en

la litografı́a previamente diseñado en el programa DesingCAD, se monta
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en el portamuestras del SEM uno de los trozos de substrato y se hace

vacı́o en la cámara principal.

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

aproximadamente 20 minutos para comenzar con la litografı́a.

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

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

sea correctamente transferido.

10. Una vez que el programa NPGS se encuentra operativo se debe elegir

el archivo que contiene el patrón que será litografiado y elegir la opción

Simulate writing lo que permite conocer los parámetros de magnificación

y tiempo que demorará la escritura del patrón. Para el caso de esta tesis

se utilizan los parámetros mostrados en la tabla 6.1.

Parámetro Patrón 1 (Dots)
Patrón 2

(Cuñas)

Patrón 3

(Barras)

Magnificación 1000 1000 1000

Tiempo [s] 1,01 59,3 124,8

Corriente 13 pA 13 pA 13 pA

Tabla 6.1: Parámetros de operación del microscopio electrónico SEM para patrones

diseñados.

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

contiene el patrón a transferir (Proces run file).

12. 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.

13. Para quitar de la muestra los residuos del revelador, se sumerge en un
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vaso precipitado que contiene isopropanol durante 180 segundos. Con

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

14. Se procede a realizar la deposición del material metálico mediante pulve-

rización catódica. 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

deposición son especificadas en la siguiente sección.

15. Una vez realizado el depósito de las bicapas metálicas se procede a

relizar el último paso de la litografı́a 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.

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

con flujo de nitrógeno.

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

6.2.

Figura 6.2: Esquema de la técnica de litografı́a por haz de electrones (Adaptación de

(Valdés-Bango, 2017)).

6.2 Pulverización catódica

La técnica de pulverización catódica en alto vacı́o, también conocida co-

mo sputtering es utilizada para la fabricación de pelı́culas delgadas sobre la
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litografı́a.

El proceso consiste en ionizar átomos de plasma de Argón (Ar) mediante la

aplicación de una diferencia potencial entre un cátodo y un ánodo, estos iones

son acelerados fuertemente por el mismo campo eléctrico hacia el target (cáto-

do) donde se encuentra el material que se quiere depositar sobre el sustrato

(ánodo), de esta forma los iones de Ar al colisionar con el material ubicado en

el interior del target lo hacen con la energı́a suficiente para desprender átomos

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 energı́a a los

átomos del material provocando colisiones en cascada. Las múltiples colisiones

hacen posible que algunos átomos del material adquieran la energı́a suficiente

para abandonar la superficie, alcanzar el sustrato y adherirse a él formando

una pelı́cula delgada. La figura 6.3 muestra un esquema de lo mencionado

anteriormente. Debido a que la mayor parte de la energı́a proporcionada por

los iones incidentes se transforma en calor, es necesario el uso de un sistema

de refrigeración para evitar el sobrecalentamiento del cátodo.

Figura 6.3: Esquema del proceso de pulverización catódica utilizado para la

transferencia del patrón.

Para evitar la contaminación en las pelı́culas depositadas es necesario que

la cámara se encuentre en alto vacı́o (∼ 10−7 Torr), el cual se logra utilizando

una bomba turbo molecular. Para realizar el depósito, la presión de trabajo

debe ser del orden de 10−3 Torr, ya que si la presión es demasiado baja no
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existen suficientes átomos ionizados que permitan el proceso. El aumento de

presión se consigue mediante la inyección del gas de Ar a la cámara. Antes

de comenzar con el depósito, el sustrato debe estar rotando para asegurar

homogeneidad del material depositado.

En caso de esta tesis se utilizó el equipo de Pulverización Catódica en

Alto Vacı́o - Sputtering Intercovamex V3 que cuenta con cuatro cañones de

evaporación, dos fuentes DC para materiales metálicos y una RF para materia-

les aislantes. Para generar la diferencia de potencial entre el cátodo y ánodo,

se utilizaron las dos fuentes DC de corriente continua. El depósito se realizó

sobre un sustrato de silicio + PMMA previamente litografiado y revelado, con

un vacı́o base de 6, 8 × 10−7 Torr y una presión de trabajo de 2, 9 × 10−3 Torr.

El depósito consiste en diez capas de cobalto y sobre ellas diez bicapas de

paladio y cobalto como muestra la figura 6.4.

Para mejorar la precisión 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 cañones 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 calibración de cada material es mostrada en la tabla 6.2, utilizando la

tabla se sabe que la composición de la litografı́a es:

Co3,6nm/(Pd1,5nmCo0,3nm)x10/Pd1,5nm

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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Material Potencia [W]
Tasa de depósito

[nm/s]

Pd 15 0, 033

Co 20 0, 012

Tabla 6.2: Calibración de materiales utilizados en la técnica de pulverización catódica.

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

como base.

6.3 Magnetómetro de gradiente alterno (AGFM)

El magnetómetro de gradiente alterno (AGFM) se utiliza para la caracteri-

zación 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 electroimán que genera un campo magnético

uniforme. Fijas a los polos del electroimán se sitúan 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 está dada por la

expresión 6.1.

F = −∇(−m · H) ⇒ F = m
dH

dx
î (6.1)
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Figura 6.5: Esquema de magnetómetro de gradiente alterno AGFM.

Donde m corresponde al momento magnético en la dirección î y dH
dx correspon-

de al gradiente de campo magnético en la dirección î.

Una vez que las vibraciones son registradas por el elemento piezoeléctrico

del sistema son transformadas en voltajes proporcionales a la amplitud de la

vibración, 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 dirección perpendicular a la superficie de la muestra y en el

plano de la superficie de la muestra.

6.4 Magnetómetro magneto-óptico de efecto Kerr (MOKE)

El efecto Kerr magneto-óptico (MOKE) se basa en la interacción de un haz de

luz linealmente polarizado con la muestra en estudio, ya que la polarización 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

magnetización del medio. El primer cambio es pasar de una polarización lineal
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(a) Esquema que muestra la elipticidad y la rotación Kerr (Adaptación

de (Martı́nez, 2012).

(b) Esquema que muestra las distintas configuraciones del

magnetómetro (Arenas, 2017).

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

del magnetómetro.

a una elı́ptica, esto se conoce como elipticidad Kerr y el segundo cambio es

que experimenta una rotación con respecto al haz incidente, lo cual se conoce

como rotación Kerr. Lo anterior se esquematiza en la figura 6.6a.

Se pueden distinguir tres variantes del efecto Kerr: polar, longitudinal y

transversal, las cuales dependerán de la orientación relativa de la muestra, su

magnetización y el plano de polarización de la luz incidente. En la configuración

polar el campo magnético es aplicado en dirección normal al plano de la

superficie de la muestra y la magnetización es paralela a la normal de la

superficie de la muestra. En la configuración longitudinal la magnetización

está en el plano de la superficie de la muestra y su dirección coincide con el

plano óptico del sistema, esto es, el de incidencia de la luz. Y finalmente en la

configuración transversal, la magnetización es perpendicular al plano óptico 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 penetración de la luz en un medio material es pequeña

(tı́picamente del orden de 20 a 30 nm), es por esto que las técnicas MOKE

proporcionan información acerca del estado de imanación a nivel superficial del

material magnético (Martı́nez, 2012). La muestra en estudio tiene un espesor

magnético de 23, 1 nm por lo que la limitación antes mencionada podrı́a incidir

en la información obtenida de las muestras. Las mediciones se realizan en un

NanoMOKE 3 el cual permite determinar la magnetización de una superficie

al medir cambios muy pequeños en la polarización de un láser, el sistema

permite medir el cambio en la polarización como función del campo aplicado

entregando una curva de histéresis magnética representativa de cada muestra.

Como la magnetización de la muestra se encuentra perpendicular al plano de

su superficie, se utiliza el modo de operación polar.

6.5 Microscopı́a de fuerza magnética (MFM)

La microscopı́a de fuerza magnética (MFM) es un modo especial de ope-

ración de la microscopı́a de fuerza atómica (AFM) cuya diferencia principal

radica en la punta empleada durante la medición. 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 información de

la interacción magnética entre la punta y la muestra.

En adición a la fuerza magnética la punta también experimenta fuerzas de Van

der Waals, las que son usadas para medir la topografı́a de la muestra. La fuerza

dominante dependerá 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 región

donde la fuerza de Van der Waals es dominante lo que entrega la topografı́a

de la muestra. Luego se aumenta la distancia de separación tip-muestra hasta
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la región donde la fuerza magnética es dominante y se realiza un segundo

barrido recorriendo la topografı́a trazada en el primer escaner y manteniendo

la altura constante (figura 6.7), esta vez la interacción magnética producirá

variaciones en la frecuencia de vibración del cantilever cambiando su amplitud

y fase. El cambio producido por la deflexión 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 sometió a un proceso de

desmagnetización con campo aplicado en el plano de la muestra y a lo largo

del eje mayor de cada barra magnética. Para esto se utilizó el equipo AGFM

ya que cuenta con un sistema que permite automatizar el gradiente de campo

magnético. El campo aplicado fue decreciendo cı́clicamente desde los 3000 Oe
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hasta llegar a cero para obtener el estado de desmagnetización 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 nitrógeno para evitar contaminación por

residuos.
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Capı́tulo 7: Resultados Experimentales

Por medio de la técnica de litografı́a 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 anisotropı́a fuera del

plano, para estudiar como afecta la geometrı́a en la formación 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 diámetros distintos,

800 nm, 600 nm y 400 nm. La figura 7.1b corresponde a un patrón de cuñas todas

del mismo tamaño. Finalmente la figura 7.1c corresponde a varios conjuntos de

barras cuyos anchos disminuyen desde aproximadamente los 4 µm hasta los

400 µm.
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(a) Imagen SEM de patrón de dots.
(b) Imagen SEM de patrón de

cuñas.

(c) Imagen SEM de patrón de barras.

Figura 7.1: Imágenes tomadas con microscopı́a 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 gráfico de la figura 7.2.

El gráfico de la figura 7.2 sugiere que debido a la diferencia que muestran las

curvas en el campo coercitivo de los distintos dots podrı́a existir una diferencia

en la formación de los dominios entre los distintos conjuntos, es por esto que

se obtienen imágenes de microscopı́a MFM, mostradas en la figura 7.3 para
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Figura 7.2: Curvas de caracterización magnética del conjunto de dots fabricados

mediante EBL.

observar su configuración 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 patrón

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

figuras corresponde a conjuntos de dots con distintos diámetros.

La figura 7.4 muestra una imagen obtenida mediante microscopı́a MFM del

segundo patrón litografiado correspondiente a un conjunto de cuñas. En este

caso se realizó microscopı́a primero para observar si es que la geometrı́a del

patrón favorecı́a la formación 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 cuñas, pero estos tampoco satisfacen el objetivo principal de esta tesis.

Además los conjuntos de cuñas tienen todos el mismo tamaño, esto no permite

hacer un estudio sistemático de como el tamaño del patrón incide en la forma-

ción de los dominios magnéticos.
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Figura 7.4: Imagen de microscopı́a MFM del conjunto de cuñas.

Por lo tanto se procede a caracterizar el patrón que contiene distintos

conjuntos de barras los cuales varı́an 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 litografı́a 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 dispersión de los datos para

conocer la incertidumbre de la medición. Luego se repite el procedimiento para

el cálculo 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 litografı́a.

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 microscopı́a SEM del patrón de barras fabricado mediante EBL.

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

Columna
Promedio Ancho

Barras R±∆R \ µm

Promedio Largo

Barras R±∆R \ µm

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 d1, d2, d3 y d4 que se muestran en la figura 7.6 corresponden

al promedio de las mediciones de la separación 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 h1, h2, h3, h4 y h5

corresponden al promedio de las mediciones tomadas de la separación vertical

entre dos barras consecutivas pertenecientes a una misma columna. Para obte-

ner este promedio se toman catorce mediciones para cada separación entre

dos barras consecutivas pertenecientes a una misma columna. Finalmente se

calcula la dispersión de los datos para ambas mediciones y se obtiene la tabla

7.2.

Figura 7.6: Imagen de microscopı́a SEM del conjunto de barras donde d1, d2, d3 y d4

corresponden a las distancias promedio de separación entre las distintas columnas,

mientras que h1, h2, h3, h4 y h5 corresponden a los valores promedio de las distancias

verticales entre las barras pertenecientes a una misma columna.
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Distancia

hi

Promedio separación

entre barras de una

misma columna

hi ±∆hi \ µm

Distancia

di

Promedio de

separación entre

columnas

di ±∆di \ µm

h1 6, 07± 0, 03 d1 7, 8± 0, 1

h2 6, 22± 0, 02 d2 8, 3± 0, 3

h3 4, 91± 0, 02 d3 7, 0± 0, 4

h4 4, 24± 0, 02 d4 6, 3± 0, 1

h5 2, 50± 0, 02

Tabla 7.2: Los valores h1, h2, h3, h4 y h5 corresponden a los valores representativos de

la separación vertical entre barras de una misma columna, es decir, h1 corresponde a la

separación vertical entre las barras de la columna A, h2 corresponde a la separación

vertical entre las barras de la columna B, h3 corresponde a la separación vertical entre

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

la columna D y h5 corresponde a la separación vertical entre las barras de la columna E.

Mientras que los valores d1, d2, d3 y d4 corresponden a las distancias promedio de

separación entre las distintas columnas, es decir, d1 corresponde a la separación entre

la columna A y la columna B, d2 corresponde a la separación entre la columna B y la

columna C, d3 corresponde a la separación entre la columna C y la columna D y d4

corresponde a la separación entre la columna D y la columna E.
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Una vez obtenidas las dimensiones que caracterizan la litografı́a, la muestra

es observada en el MOKE para obtener las curvas de caracterización magnética

de cada una de las barras y también de la pelı́cula continua (figura 7.8). Para

obtener una comparación de las técnicas de medición y corroborar la informa-

ción obtenida en el MOKE se realiza una nueva medición de magnetización

en función del campo de la pelı́cula continua pero esta vez en el AGFM, el

resultado obtenido de la comparación de técnicas se muestra en el gráfico de

la figura 7.7. En la aplicación de ambas técnicas se realizan mediciones con el

campo externo aplicado perpendicular a la superficie de las muestras.

Figura 7.7: Curva de caracterización magnética de la muestra. Azul: Medición realizada

en AGFM. Rojo: Medicion realizada en Moke.

Del gráfico de la figura 7.7 se observa que las curvas medidas con diferentes

técnicas son consistentes ya que tienen similar campo coercitivo y magneti-

zación de saturación. La diferencia de la magnetización de remanencia entre

ambas curvas puede deberse a la diferencia en el principio de funcionamiento
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de ambas técnicas. La información obtenida de la curva realizada en el MOKE

entrega la magnetización medida a través del cambio en la polarización de un

haz de luz reflejado en la superficie de la muestra, esto quiere decir que la

información obtenida corresponde principalmente a la de las primeras capas de

la muestra, bicapas de Pd/Co, por esta razón la curva es más cuadrada y tiene

mayor remanencia ya que la anisotropı́a de la muestra está fuera del plano. En

contraste a lo anterior, la técnica utilizada por el AGFM es capaz de obtener la

información de todo el volumen de la muestra. Puede ser que en esta medición

la capa de 3, 6 nm de Co que se encuentra en la base de la muestra afecte la

anisotropı́a haciendo que se oriente un poco más sobre el plano de la muestra.

Otra explicación puede ser que la medición 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 pequeñas diferencias observadas las curvas son similares por lo que

ambos equipos son efectivos al momento de caracterizar magnéticamente la

muestra.

En el gráfico de la figura 7.8 se muestran las curvas de magnetización

obtenidas con el MOKE para la pelı́cula 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 caracterización magnética de la muestra litografiada. Cada color

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

azul: corresponde a la medición hecha en la pelı́cula continua, es decir, una zona de la

muestra donde no hay litografı́a, por lo tanto la curva identifica la señal magnética de la

deposición de material Co/(PdCo)×10/Pd.

Para observar mejor la relación entre el ancho de las barras y su coercitividad

se calcula el promedio de la coercitivad de cada barra y se grafica en función

de su ancho mostrado en la tabla 7.1, y se obtiene la figura 7.9.

En la figura 7.9 se observa una relación 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 Hc en función del ancho de barras litografiadas

de composición Co/[Pd/Co]×10/Pd. El campo magnético externo fue aplicado

perpendicular a la superficie de la muestra.

Para observar como es la configuración de dominio de la muestra en estudio

se realizaron microscopı́as 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 magnetización apun-

ta en el sentido positivo/negativo del eje Z, mientras que las zonas oscuras

corresponden a dominios cuya magnetización apunta en sentido contrario a

las zonas claras negativo/positivo del eje Z. Analizando las seis imágenes se

observa que la formación de dominios varı́a con el ancho de las barras lito-

grafiadas, de manera que en el conjunto de barras A de ancho 4, 21 ± 0, 05

µm los dominios están 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) Formación de dominios en barra A (b) Formación de dominios en barra B

(c) Formación de dominios en barra C (d) Formación de dominios en barra D

(e) Formación de dominios en conjunto de barras E

Figura 7.10: Formación de dominios en conjuntos de barras litografiadas vistas en el

microscopio de fuerza magnética MFM.
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corresponde a 0, 58± 0, 02 µm los dominios se encuentran más ordenados que

en los conjuntos anteriores adoptando formas alargadas según el eje mayor de

las barras. Finalmente en los conjuntos de barras E cuyo ancho corresponde a

0, 38± 0, 02 µm las muestras se encuentran cercanas a la saturación, a pesar

de ser sometidas al mismo campo externo H0 que los conjuntos anteriores. La

formación de dominios en el conjunto de barras E, figuras 7.10e, es particular-

mente interesante ya que se forman regiones pequeñas donde los dominios

son encapsulados lo que corresponde a zonas donde se obtienen dos estados,

0 y 1.

Mediante un análisis cualitativo de la figura 7.10 se puede apreciar que el

tamaño de los dominios magnéticos varı́a con el ancho de las barras. En el

conjunto de barras A cuyo ancho es de 4, 21±0, 05 µm 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

tamaño y también el número de dominios formados. Lo que es consistente con

las curvas de magnetización obtenidas en el MOKE (figura 7.8). Para conocer

el largo de los dominios se realiza una estimación por medio del software

Gwyddion, los resultados se muestran en la tabla 7.3.

Conjunto

de barras

Largo promedio del

dominio [µm]

A 1,5

B 1

C 0,5

D 1

E 0,3

Tabla 7.3: Estimación 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 más grandes

comparados con los otros conjuntos de barras, en los conjuntos de barras B y

C se observa una correlación entre el tamaño 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 µm y 0, 5 µm respectivamente. Para el conjunto

de barras D se observa que el largo de los dominios aumenta en comparación

con los conjuntos B y C ya que se orientan en la dirección del eje mayor de

las barras, sus largos miden en promedio 1 µm, pero disminuyen en número

comparado con los conjuntos A, B y C. Finalmente para el conjunto de barras E

se obtienen dominios en su mayorı́a con formas regulares cuyos valor de largo

es en promedio 0, 3 µm a excepción de la última imagen donde se obtiene un

dominio completamente confinado cuyo largo es de 1, 5 µm. 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

información se tendrı́a que utilizar un análisis de imagen más profundo.
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Capı́tulo 8: Conclusiones

Al inicio de este trabajo de tesis se propuso como objetivo principal fabricar

nanoestructuras magnéticas mediante litografı́a electrónica, basadas en multi-

capas de Co/Pd para estudiar y caracterizar la formación de dominios en las

muestras.

Para cumplir con este objetivo se realizó un estudio sistemático que consistió

en la variación de la geometrı́a y del tamaño del patrón litografiado. Se fabricaron

tres patrones distintos por medio de EBL: dots, cuñas y barras. Mediante el

uso del MOKE fue posible obtener las curvas de magnetización de cada uno

de los patrones litografiados, también se obtuvieron imágenes de microscopı́a

MFM. Ambas caracterizaciones permitieron determinar que la geometrı́a óptima

del patrón para la formación de dominios, acorde al material y espesor de las

pelı́culas depositadas sobre la litografı́a, es el conjuntos de barras, ya que en

estos se logró visualizar dominios en cada una de las barras. En cuanto al

tamaño del patrón se logró determinar que existe una relación directa entre

el ancho de las barras con el valor de su coercitividad, mientras menor es el

ancho de la barra, menor será su campo coerctivo, lo mismo fue observado

en las mediciones del conjunto de dots, mientras menor es el diámetro del dot

menor es su coercitividad. Respecto a los dominios magnéticos observados en

el patrón de barras, su tamaño también disminuyó al disminuir el ancho de la

barra, al igual que el número de dominios formados. También se observó 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

mayorı́a pequeños comparados con los formados en los demás conjuntos. De
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esto se podrı́a concluir que existe un ancho crı́tico que permite la formación de

dominios para las muestras fabricadas bajo esta configuración de multicapas,

si el ancho o diámetro del patrón litografiado es del orden de los 500 nm es

más difı́cil visualizar estructuras de dominio. Lo anterior podrı́a explicar el por

qué en las muestras de dots no fue posible visualizar dominios con microscopia

MFM ya que tienen diámetros del orden de los 500 nm, lo que de alguna forma

estarı́a restringiendo su visualización.

Finalmente acorde a lo discutido a lo largo de estas páginas 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 parámetros que permiten la manipulación de la formación de

dominios magnéticos, probando con otros materiales y espesores lo que podrı́a

permitir formación de skyrmions.
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Apéndice A: Anexo

A.1 Automatización equipo de pulverización catódica

Para automatizar el equipo de pulverización catódica (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 harán las muestras.

Como se observa en la figura A.1 son tres métodos de fabricación, “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 fabricación se despliega una ventana

emergente con una segunda interfaz de usuario, que dependerá del método de

fabricación escogido. La base para los tres métodos de fabricación 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 parámetros necesarios para la fabricación como por ejemplo la elección de

los target y los tiempos de deposición.

Figura A.2: Interfaz de usuario donde se ingresan los parámetros para la fabricación de

las muestras mediante bicapas y co-sputtering.

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

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

Tiempo de depósito del target 1 (t1).

Tiempo de depósito del target 2 (t2).

Tiempo de depósito del target 3 (t3).

Teimpo entre depósitos (tx)

Cantidad de bicapas (N ).

Recubrimiento:

• Sı́:

◦ Tiempo de recubrimiento y el target (tr).

• No
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Figura A.3: Diagrama de flujo del programa que automatiza el sputtering para fabricar

muestras con bicapas y co-sputtering.
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Al presionar el botón “Comenzar medición” el programa controla los cañones

seleccionados por el usuario, mostrando mediante una interfaz dinámica la aber-

tura y el cierre de cada cañón.

Si la opción escogida para la fabricación de la muestra es “bicapas con

separador” se despliega la interfaz de usuario mostrada en la figura A.4. Los

datos ingresados son básicamente los mismos que en el primer programa solo

que esta vez se deben considerar también los datos del material que actuará

como separador, el cañón donde se encuentra ubicado (Ts) y el tiempo que

debe estar abierto el cañón (ts).

Figura A.4: Interfaz de usuario donde se ingresan los parámetros para la fabricación 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 depósito

del material que actuará como separador. Lo anterior está 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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