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Resumen

Se crecieron peliculas delgadas de FegC, mediante la técnica de Deposicion por Laser Pulsado (PLD) para una
variacién de temperatura de sustrato en el rango de los 24 °C a 300 °C. Las caracteristicas del plasma en el momento de la
deposicion fueron examinadas mediante espectroscopia de emisién optica (OES) identificando con ésta la presencia de las
especies requeridas en el plasma sin aparicién de impurezas considerables. Las propiedades estructurales fueron analizadas
por difraccion de rayos X (DRX), detectando la presencia de una fase de carburo en un rango de temperatura entre 100 °C
y 250 °C, y a través de perfilometria se encontré que las peliculas tienen un espesor de 60 nm. El anélisis del estado
magnético del material fue realizado usando un Magnetometro Kerr (MOKE). Los resultados indican que las muestras
presentan un comportamiento ferromagnético y presentan concordancia con los obtenidos del andlisis estructural.

Palabras Claves: PLD, MOKE

Abstract

By using the Pulsed Laser Deposition (PLD) technique, thin films layers of FesC, were grown. Substrate temperature
was varied between 24 °C and 300 °C. Plasma characteristics in the deposition process were recorded through optical
emission spectroscopy (OEM) showing the presence of the expected elements within the plasma and without significant
traces of impurities. Structural properties were analyzed by using X ray diffraction (DRX), showing a carburundum phase
for a temperature range between 100 °C y 250 °C . Through perfilometry it was also found that the layer thickness was 60
nm. Finally, by means of a Kerr magnetometer (MOKE). The samples shown a ferromagnetic behaviour in agreement with
the structural analysis results.

Keywords: PLD, MOKE

1. INTRODUCCION

Después de muchos afios de estudio vy
experimentacion, el hierro continda siendo un
material de interés, que ofrece, bajo ciertas

Asi, la motivacion para este trabajo es producir un
material ferromagnéticamente blando al producir
una aleacion de hierro-carbono en forma de
peliculas delgadas, para indagar por las propiedades

condiciones de aleacion y procesamiento, una
amplia gama de propiedades que pueden ser
aprovechadas en campos tan diversos como sean las
caracteristicas que brinda este elemento. Sin
embargo, muchas de sus propiedades (como la
formacion de carburos) no han sido explicadas con
claridad ( Cusenza et al. [1]).

0255-6952 ©2009 Universidad Simén Bolivar (Venezuela)

magnéticas de esta union. Se ha demostrado que
estos materiales tienen propiedades ferromagnéticas
0 superparamagnéticas bajo ciertas condiciones de
deposicién, como se reporta por Golzan et al. [2] y
Lee et al. [3]. Para aplicaciones en dispositivos de
grabacién de alta densidad en los cuales la
magnetizacion es perpendicular a la superficie, estos
materiales son requeridos por su comportamiento
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ferromagnético blando debido al acople de los
electrones del carbono con los del hierro en sistemas
de multicapas (McKenzie et al. [4]).

En este articulo se presenta un estudio de las
propiedades estructurales y magnéticas de peliculas
delgadas de FeysC, en funcion del cambio en la
temperatura del sustrato al momento de la
deposicion, manteniendo una presion de crecimiento
constante para no afectar de manera considerable la
estequiometria (Kazama y Heiman [5]).

2. METODO EXPERIMENTAL

Se fabricaron peliculas delgadas de FeysC, mediante
la técnica Deposicion por Laser Pulsado (PLD),
utilizando para ello un laser Nd:Yag Quanta Ray con
longitud de onda 4 = 1064 nm, con una duracion por
pulso de 7 ns y energia de 500 mJ, tasa de repeticion
de 70 Hz y una fluencia de 7 J/cm’; sobre sustratos
monocristalinos de Si/SisN, con orientacion
cristalografica (100) y una presion de argén de 20
mTorr. La distancia blanco-sustrato utilizada para
garantizar una adecuada deposicion fue 56 mm, la
cual fue escogida después de multiples pruebas.

El blanco fue obtenido mezclando polvos de Hierro
(99.9%) y Carbono (99.95%) en un recipiente de
vidrio durante 4 horas, conservando la
estequiometria deseada (FegsC4). Posteriormente se
prensaron a 16 Ton utilizando una prensa hidraulica
Ibertest logrando pastillas de 30 mm de diametro y
8 mm de espesor. Finalmente se sometieron a un
tratamiento térmico a 1100 °C por 24 horas en una
atmasfera de argon con el fin de evitar la oxidacion
que influye en las propiedades magnéticas.

El diagnostico del plasma se llevo a cabo mediante
Espectroscopia de Emision Optica (OES) in situ,
utilizando un espectrémetro Jovin Ivon modelo
Triax 50 con registro de datos mediante una camara
CCD Spectra Max 3000. La caracterizacion
estructural del blanco y de las peliculas obtenidas
fue realizada mediante Difraccion de Rayos X
(DRX) con un difractémetro Bruker D8 Advance
dotado de un goniémetro vertical, tubo de anodo de
cobre y detector de centelleo de Nal (con filtro de
Ni). Para medir el espesor se empled un perfilémetro

Dektak 8000. EI comportamiento ferromagnético de
las muestras se realizO mediante efecto Kerr
magneto-6éptico (MOKE) implementado por Torres
et al [6]. Las medidas se hicieron a temperatura
ambiente utilizando la geometria longitudinal,
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usando un tiempo entre cada paso de campo
magnético de 400 ms, incrementos de  1.30 mT +
0.8 % por paso para un campo maximo de 150 mT *
0.8 %. Para mejorar la estadistica se realizaron 20
ciclos para cada ciclo de histéresis reportado.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Blancode Feg C,4

El patron de difraccion del blanco se realizo en una
configuracion 6-20 entre 20° y 80°. Se pueden
identificar claramente los planos de difraccion
(110) y (200) correspondientes al o- Fe, y un
pequefio pico correspondiente al plano (311) de
Fes0,4. Este Gltimo pico se atribuye al proceso de
oxidacién durante el tratamiento térmico, a pesar de
que se realizd en atmdsfera inerte de argén. Sin
embargo, esto se puede atribuir principalmente a la
presencia de oxigeno atrapado en los poros del
compacto, que durante el tratamiento térmico
emigra a la superficie a medida que las particulas se
cohesionan y los poros se hacen mas pequefios. En
la Figura 1, se presenta el patron de rayos X
obtenido, en donde se puede observar que la
contribucién de este 6xido es muy baja. Es de anotar
gue no se observa la presencia del Carbono, lo que
indica que con el tratamiento térmico fue suficiente
para que se difundiera en la estructura del a- Fe. Se
hizo espectroscopia Mdssbauer utilizando la
geometria de transmision y no se observé aparicion
de este 6xido en el blogue, lo que nos hace concluir
que efectivamente sdlo se presenta en la superficie
del blanco.
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Figura 1. Espectro de DRX para el blanco de FegsC,
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3.2 Peliculas de variando la

temperatura

El diagnoéstico de la pluma por Espectroscopia de
Emision Optica se realizé sobre un rango de 400 nm
a 800 nm en los procesos de deposicién para cada
pelicula, de los cuales se muestra un espectro
caracteristico en el rango de 512 nm a 526 nm para
una temperatura de sustrato de 200 °C. (Figura 2).
La identificacién de los picos recolectados se hizo
por comparacién con informacion suministrada por
la NIST (National Institute of Standards and

FegsCy

Technology).
Dichos espectros, tomados durante 10 min cada uno
permitieron identificar  sistemas atbmicos

correspondientes a Hierro (Fe), Carbono (C) y
Argon (Ar) en la pluma, como era de esperarse,
dada la estequiometria.

En el rango de 512 nm a 526 nm, la mayoria de las
lineas espectrales de emisién corresponden a Fe
neutro, una y tres veces ionizado (Fel, Fell, FelV),
también se observan algunas lineas espectrales
correspondientes a la emision del C y Ar. Las lineas
de la emisién del Carbono son CI11(513.92 nm),
CI11(525.36 nm) y de Argén es Arl(515.23 nm).

Las lineas més intensas son las de Hierro y las
menos intensas son las de C y Ar, esto es debido a la
energia de ionizacion de estos elementos. Se
necesita 7.9024 eV para arrancar un electron del
Gltimo nivel atémico del Fe, 11.2603 eV parael Cy
15.7595 eV para el Ar. Asi es mucho mas probable
que el laser excite con menor dificultad mas atomos
de Hierro y en menor proporcion a los elementos
restantes.
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Figura 2. Espectros de emision oOptica de la pluma a

1.4x10™* Torr para temperaturas de crecimiento de 150
°C 200 °C.
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Los patrones de difraccion de las peliculas
variando la temperatura se realizaron en un rango de
26 entre 20° y 100°. En la Figura 3, se presentan los
patrones en un rango entre 37° — 50° (intervalo en el
cual se presentan los picos de difraccién con mayor
intensidad) en funcion de la temperatura del sustrato
en el momento de la deposicion. Se puede observar
la presencia de dos picos correspondientes a dos
planos de difraccion que aparecen para 100 °C,
150 °C y 250 °C, ademas de un leve corrimiento de
los picos a medida que aumenta la temperatura. Para
la pelicula crecida a 24 °C, de acuerdo a la
intensidad del pico y su ancho, se puede concluir
que bajo las condiciones de crecimiento la estructura
no estd muy bien definida. Sin embargo, la
cristalinidad de las peliculas mejora al aumentar la
temperatura del sustrato a 100 °C. La difraccién
alrededor de 41°-42° se la hemos atribuido a fases
de carburo de hierro con estequiometrias levemente
diferentes al FesC, ya que ésta presenta difraccion en
41.5°. La difraccion en 44.5°-45° coincide con la
difraccion del a-Fe. En la literatura se explica la
dificultad para asignar los picos de difraccion debido
a que en el estado inicial de formacion de los
carburos como Fe;C y Fe;Cs los picos de difraccion
estan ubicados en la misma posicidon que los picos
del a-Fe, Le Caer et al. [7], Tokumitsu y Umemoto
[8]. Sin embargo, el pardmetro de red calculado no
muestra variacion con la temperatura, y esto se
puede atribuir a que el contenido de carbono es muy
bajo y no se alcanza a percibir su inclusion en la red
del a-Fe. En la Figura 4 se presenta el tamafio de
cristalito en funcion de la temperatura. No se tuvo en
cuenta el resultado obtenido para la pelicula crecida
a 24°C debido a que la estructura no esta bien
definida. Se puede observar de la figura que al trazar
una linea de tendencia, el tamafio de cristalito crece
con la temperatura, esto se puede atribuir a que a
mayor temperatura mas facil es la difusion y con
mayor facilidad los cristalitos aumentan dentro de
los granos. La pelicula de 250 °C, presenta una
disminucidn debido a la aparicién del pico adicional
bien definido igual que la pelicula de 100 °C.

Es probable que alrededor de 200 °C se presente una
transicion de fase, debido al incremento de un pico
en detrimento del otro. Este comportamiento
también se observa para temperaturas de crecimiento
alrededor de 300 °C lo que nos lleva a suponer que
la formacioén de fases de carburo es fuertemente
dependiente de la temperatura. En un trabajo futuro
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se plantea fabricar peliculas con temperaturas entre
200 °C y 250 °C, para observar cuando se presenta la
aparicion de esa otra fase.

El analisis para el difractograma de la muestra
crecida a 300°C varia dado que el espesor medido
para las peliculas fue de 60 nm, en un rango de 100
C a 250 °C, mientras que a 300 °C se obtuvo un
espesor de 40 nm.
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Figura 3. Espectros de DRX para las peliculas de FeysC,
en funcidn de la temperatura del sustrato.

En la Figura 5 se presentan los ciclos de histéresis
para las peliculas crecidas a 150 °C y 300 °C. Los
ciclos correspondientes a las otras muestras no se
presentan, debido a que su comportamiento es
similar. En la Figura 6 se presenta el campo
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coercitivo en funcién de la temperatura. Se puede
observar que para la temperatura minima y maxima
el campo es el mismo (12 mT), ademas su color a
simple vista es plateado brillante y tienen la misma
estructura como se observa en la Figura 3.
Comparando estas caracteristicas con las obtenidas
para una pelicula de Fe puro crecida bajo las mismas
condiciones a una temperatura de 300 °C y campo
coercitivo de 13 mT, se puede pensar que para estas
muestras no hay inclusién apreciable de los a&tomos
de carbono en la red. Mientras que para las muestras
entre 100 °C y 200 °C se observa que el campo
coercitivo es aproximadamente constante (18 mT),
presentan los mismos picos de difracciéon y un color
rojizo, estas caracteristicas las podemos atribuir a
que presentan el mismo tipo de carburo, y por tanto,
los &tomos de carbono entran en la red y se
comportan como un anclaje de las paredes de
dominio y por eso se presenta un leve
endurecimiento magnético. La pelicula a 250 °C,
presenta un campo coercitivo mayor, y es la que a
futuro consideramos que se debera investigar
posteriormente.
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Figura 4. Tamafio de cristalito para las peliculas de
FeysC, en funcion de la temperatura del sustrato.

4.  CONCLUSIONES

El efecto de la temperatura del sustrato sobre las
propiedades estructurales y magnéticas de las
peliculas FeqsC, fue estudiado. Las peliculas
depositadas a mayor temperatura (> 100 °C)
muestran mayor cristalinidad.

El tamafio de cristalito y la cristalinidad son
consecuencia del aumento en la difusion, lo cual es
sugerido por los patrones de difraccion, los cuales
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presentan picos mas angostos en las peliculas
crecidas a mayor temperatura.
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Figura 5. Ciclo de histéresis medido por MOKE para una
temperatura de (a) 150 °C, (b) 300 °C

También se observa la presencia de una fase de
carburo que se solapa en la posicion de los planos de
difraccién del a-Fe. Esto es material de estudio, se
propone crecer peliculas en un rango de temperatura
menor entre 200 °C y 250 °C, y tomar los espectros
con pasos mas finos para poder discernir cual fase
aparece.

El campo coercitivo se mantiene practicamente
constante en un rango de temperatura, presentando
un aumento respecto a una pelicula de Fe crecida
bajo las mismas condiciones a 300 °C, sugiriendo
que los atomos de carbono (fase desconocida)
actGan como un anclaje de las paredes de dominio.
Mientras que a 24 °C y 300 °C, se comporta como
Fe.
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Figura 6. Campo coercitivo para las peliculas de FeqsC,
en funcion de la temperatura.
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