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Resumen. En este trabajo reportamos las propiedades estructurales y magnéticas de
peliculas del sistema Nd, (Fe, ,
o sputtering. Las muestras se caracterizaron por espectrometria Massbauer, difraccién
de rayos X y magnetometria de muestra vibrante. Se hace un estudio comparativo
entre el blanco antes y después de interactuar con el plasma y la pelicula obtenida.

Nb ) B conx=2 producidas por pulverizacién catédica

Con las condiciones usadas, las peliculas obtenidas presentan un comportamiento
paramagnético con una estructura amorfa.

Palabras clave: Espectrometria Mossbauer, Aleamiento mecdnico, Sputtering, Mag-
netometria, sistema NdFeB.

Abstract. In this paper we report the study of the structural and magnetic properties
of system Nd,Fe B film produced by spustering. The samples were characterized by
Maéssbauer spectrometry, X-ray diffraction and vibrant sample magnetometry.

A comparative study is performed between the target before and after interacting with
the plasma and the obtained film. Under the applied conditions, the obtained films
show a paramagnetic behavior with an amorphous structure.

Key words: Mossbauer spectrometry, Mechanical alignment, Sputtering, magneto-
metry, system NdFeB.

1. INTRODUCCION

Las peliculas delgadas de NdFeB han sido ampliamente investigadas por sus aplica-
ciones potenciales en dispositivos micromagnéticos, micromecanicos y dispositivos
de registro de almacenamiento magnético (Yamashita ez a; 1991; Lemke ez al; 1995).
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Varios métodos tales como magnetron sputtering, epitaxia de haces moleculares y de-
posicién por ldser pulsado, han sido empleados para sintetizar peliculas delgadas de
NdFeB (Cadjeu ez al; 1986; Liu ez al; 2002). Durante la deposicién, pardmetros tales
como la estequiometria del blanco, la temperatura de deposicién y rata de deposi-
cién, pueden afectar las propiedades estructurales y magnéticas de las peliculas.

En los dltimos afios, varios estudios sobre peliculas magnéticas producidas por spuz-
tering se han realizado (Chen ez al; 2006; Parhofer ez al; 1996; Cherif ez al; 2007).
Aunque es posible depositar peliculas nanoestructuradas, es a menudo dificil contro-
lar su estequiometria y sus propiedades (Cadieu ez a/; 1992).

En esta investigacidn, la técnica de crecimiento utilizada para depositar peliculas me-
100 Nb), B conx=2
ha sido la pulverizacién catédica o sputtering, y se ha realizado un estudio comparativo

talicas magnéticas delgadas a partir de blancos del sistema Nd, (Fe

de las propiedades magnéticas entre blanco antes y después de exponerlo al plasma, y
de la pelicula depositada.

En las pruebas de las que da cuenta este trabajo, se prepararon peliculas delgadas de
Nd,(Fe,,, Nb) B con x= 2 por sputtering, y se realizé un estudio comparativo de las

propiedades magnéticas entre el blanco antes y después de exponerlo al plasma, y de la
pelicula depositada.

2. DESCRIPCION EXPERIMENTAL

Para la obtencién de las muestras por sputtering, se construyo una cdmara de acero
quirdrgico inoxidable, la cual tiene cuatro brazos del mismo material acoplados con
sellos de cobre para vacio (figura 1). La cdmara estd provista de dos electrodos de
cobre, refrigerados con agua para evitar el sobrecalentamiento. Al cdtodo se le acoplé
el blanco o zarget, material que se quiere depositar, y al dnodo el sustrato sobre el cual
se depositaba la pelicula. La pulverizacién catédica o sputtering consiste en el bom-
bardeo con iones de un gas inerte (en nuestro experimento usamos Argén) sobre el
blanco del material que se quiere depositar.
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Figura 1. Esquema de la cdmara para producir peliculas delgadas.

Antes de introducir el gas, se produjo vacio en la cdmara para eliminar las impurezas.
Los iones fueron acelerados mediante una diferencia de potencial suficiente como
para poder arrancar dtomos debido a un intercambio de momento lineal entre los
iones y los dtomos del blanco. Al trabajar con Ar, los iones que aparecen son Ar* por
lo que para poder acelerarlos contra el blanco, éste tiene que actuar como electrodo
negativo (cdtodo), mientras que el sustrato estard conectado a tierra (dnodo). Para
producir el plasma se usé Argén como gas de descarga. Se obtuvo un plasma estable
a una diferencia de potencial de 400 voltios, corriente de 60 mA y presién de 2 mbar,
y una separacién de electrodos de 2 cm. Los espectros Mossbauer se obtuvieron
a temperatura ambiente, usando un espectrometro Mdssbauer de transmisién con
una fuente radioactiva de cobalto 57 inmersa en una matriz de rodio. Los espectros
fueron ajustados con sextetos, distribucién de campo hiperfino y dobletes, usando el
programa MOSFIT (Teillet ez a/; 1980). Los difractégramas de rayos X fueron to-
mados a temperatura ambiente usando un difractémetro con fuente de Cu/Kat. Los
espectros fueron refinados usando el programa Maud (Lutterotti ez a/; 1990).

3. RESULTADOS Y ANALISIS

La figura 2 se muestran los espectros Mossbauer a temperatura ambiente del blanco
antes de que interactuara con el plasma (figura 22), del blanco después de interactuar
con el plasma (figura 2b), y de la pelicula Nd,(Fe, , Nb ) B con x=2 obtenida (figu-
ra 2¢). El espectro del blanco fue ajustado con dos componentes antes de exponerlo
al plasma (figura 1): un sexteto con un campo hiperfino de 33,1 T asociado a la fase
o-Fe, y una distribucién de campo hiperfino asociado a una fase desordenada a base
de hierro, con un campo hiperfino medio de 27 T y un drea espectral de 42%. El
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ajuste para el espectro de la muestra del blanco después de exponerlo al plasma se
ajustdé con una componente: un sexteto con un campo hiperfino de 33,1 T asociado
a la fase oi-Fe. Para el espectro de la pelicula obtenida se ajust6 con dos dobletes. Los
resultados de los pardmetros hiperfinos se presentan en la tabla 1.
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Figura 2. Espectros Massbauer del blanco antes (a) y después (b) de interactuar con el plasma, y de la pelicula
depositada (c).

Muestra Componente §(mm/s) | [(mm/s) | QS(mm/s) | HF(T) Area (%)
Blanco antes de interactuar | ¢ o (be) | 0004 | 0,181 0009 |33 58
con el plasma.
HFD 0,02 27,7 )
Blanco después deinteractuar | ¢ ovofe) | 0003|0146 |-0020 | 33,1
con el plasma.
Pelicula. Doblete 1 0,464 0,602 (1. N p— 64
Doblete 2 1,051 1,266 D31 B p——— 36

Tabla 1. Pardémetros hiperfinos del blanco antes y después de interactuar con el plasma y de la pelicula depositada.

En la figura 3 se muestra el patrén de rayos X de la pelicula. La ausencia de picos
nitidos de difraccién indica una estructura amorfa.
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Figura 3. Espectro de difraccién de rayos X de la pelicula Nd, (Fe,,, Nb) B con x= 2.

El andlisis de rayos X y espectrometria Mssbauer, indica que la pelicula obtenida
presenta una estructura amorfa con un comportamiento paramagnético.

En la figura 4 se muestra la curva de histéresis registrada a temperatura ambiente.
Como se puede ver, no se observaron remanencia ni campo coercitivo. Se identificé
un comportamiento paramagnético, lo cual estd de acuerdo con los resultados obte-

nidos por espectrometria Mossbauer.
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Figura 4. Curva de histéresis de la pelicula Nd,(Fe, ; Nb ) B con x =2, producida por sputtering.
CONCLUSIONES

Se disefi6 y construyé un sistema de pulverizacion catédica (sputtering) para obte-
ner peliculas delgadas. En este trabajo se obtuvieron peliculas de Nd, (Fe, ,, Nb ) B
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con x= 2. Como se ha comprobado, los difractogramas de difraccién de rayos X
de las peliculas obtenidas por sputtering a temperatura ambiente presentan una es-
tructura amorfa. Los resultados obtenidos por espectrometria Mossbauer evidencian
que la pelicula presenta dos sitios paramagnéticos. Los ciclos de histéresis obtenidos
confirman el comportamiento paramagnético de las peliculas estudiadas. Como lo
confirman los resultados de difraccién de rayos X y de espectrometria Mossbauer,
las peliculas obtenidas por sputtering con estas condiciones no presentan la fase dura
Nd,Fe B caracteristica de este tipo de materiales. Estamos considerando estudios de
tratamiento térmico a las peliculas para mejorar sus propiedades magnéticas.
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