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RESUMEN

Las nanoparticulas magnéticas han despertado un gran interés en el area de la
biomedicina debido a su potencial uso en terapias contra el cancer, reparto de farma-
cos en ambientes bioldgicos, manipulacion celular y agentes de contraste. Gracias a
su facil manipulaciéon con un campo magnético externo, es posible aplicar torques y
procesos de hipertermia, propiedades criticas al momento de ser utilizadas en células

cancerigenas para su destruccién.

Dentro de las nanoparticulas existentes se destacan las de tipo superparamagne-
tic iron oxide nanoparticles (SPION), synthetic anti-ferromagnetic (SAF) y del tipo
vértice (vortex), las cuales son el principal enfoque en este trabajo de investiga-
ciéon. Los métodos de patronaje y de deposicién varian dependiendo del tipo de
nanoparticula a fabricar, abarcando métodos como son los de fotolitografia, na-
noimprinting, hole-mask colloidal lithography, evaporacion solvotermal, deposicién
por sputtering o mediante haz de electrones.

En el presente trabajo, se fabricaron dos discos ferromagnéticos de Fe (hierro) y
Py (permalloy) con estructura magnética tipo vortice la cual previene la aglomera-
cién de los mismos. Para fabricar estos nanodiscos, se siguié la ruta de patronaje con
resina negativa y deposicién por haz de electrones. Discos con didmetros de 790[nm)]
y 260[nm| fueron creados con espesores de 50[nm]| y 100[nm] de material respectiva-
mente, dando como resultado un total de ocho muestras. Imdgenes SEM (scanning
electron microscope) fueron tomadas como soporte para observar la calidad de los

nanodiscos.

Posteriormente se realizé una caracterizacion magnética completa la cual fue com-
parada con modelos de microsimulacién magnética. Medidas de VSM ( Vibrating
Sample Magnetometer) fueron tomadas como pelicula nanoestructurada y tras com-
pletar las medidas, los discos fueron liberados en agua dentro de eppendorfs para



Resumen ii

realizar una segunda caracterizaciéon con VSM y comparar los resultados. Tras las
mediciones, dos tipos de discos fueron seleccionados por sus mejores propiedades
magnéticas, los de menor remanencia y coercitividad para un posterior anélisis, los
de Fe de 260[nm]| de didmetro y 50[nm] de espesor y los de Py de 790[nm] de didme-
tro y 50[nm]| de espesor.

La simulacién micromagnética fué llevada a cabo con el uso de Mumax, la cual reali-
za calculos a partir de elementos finitos. Las imagenes SEM tomadas anteriormente
fueron usadas como matriz para este proposito. Los ocho tipo de discos fabricados
fueron simulados y se observé su estado magnético y sus caracteristicas. Teniendo
los resultados experimentales y simulados, se hizo una comparacién y analisis de los
resultados.

Para la observacién de la dindmica de los discos en solucién acuosa, fué monta-
do un laser con un fotodetector capaz de medir los cambios en intensidad luminosa
producido por el movimiento de los discos frente a un campo magnético externo.
Se realizaron medidas a discos de Py de 790[nm] de didmetro y 50[nm| de espesor
para observar su comportamiento y evolucién temporal frente al campo magnéti-
co aplicado. Para apoyar estas observaciones, discos de mayor didmetro capaces de
ser observados en un microscopio 6ptico, fueron sometidos bajo un campo magnéti-
co para observar su interaccién. y también bajo MFM para ver el estado vértice
magnético.



ABSTRACT

Magnetic nanoparticles have garnered significant interest in the field of biomedi-
cine due to their potential applications in cancer therapy, drug delivery in biological
environments, cell manipulation, and contrast agents. Their easy manipulation with
an external magnetic field allows for the application of torques and hyperthermia
processes, critical properties when targeting cancer cells for destruction.

Among existing nanoparticles, superparamagnetic iron oxide nanoparticles (SPIONs),
synthetic anti-ferromagnetic (SAF) nanoparticles, and vortex-type nanoparticles

stand out, forming the primary focus of this research. Patterning and deposition

methods vary depending on the nanoparticle type, including techniques such as pho-

tolithography, nanoimprinting, hole-mask colloidal lithography, solvothermal evapo-

ration, sputtering deposition, or electron beam deposition.

In this study, two ferromagnetic vortex-type discs of iron (Fe) and permalloy (Py)
with a preventing agglomeration structure were fabricated. The fabrication process
involved negative resist patterning and electron beam deposition. Discs with dia-
meters of 790[nm| and 260[nm| were created, each with thicknesses of 50[nm] and
100[nm], resulting in a total of eight samples. Scanning electron microscopy (SEM)
images were taken to assess the quality of the nanodiscs.

Subsequently, a comprehensive magnetic characterization was conducted and com-
pared with magnetic microsimulation models. Vibrating Sample Magnetometer (VSM)
measurements were taken on the nanostructured film, and after completion, the
discs were released into water inside eppendorfs for a second VSM characterization
to compare the results. Two types of discs were selected for further analysis based
on their superior magnetic properties, specifically those with lower remanence and
coercivity, Fe discs with a diameter of 260[nm| and thickness of 50[nm], and Py discs
with a diameter of 790[nm] and thickness of 50[nm].
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Micromagnetic simulation was performed using Mumax, employing SEM images
as a matrix. All eight types of fabricated discs were simulated to observe their mag-
netic state and characteristics. With experimental and simulated results in hand, a
thorough comparison and analysis were conducted.

To observe the dynamics of the discs in an aqueous solution, a laser with a photo-
detector was set up to measure changes in light intensity caused by disc movement
in response to an external magnetic field. Measurements were made on Py disks
with a diameter of 790[nm| and a thickness of 50[nm] to observe their behavior
and temporal evolution in response to the applied magnetic field. To support the-
se observations, larger diameter disks capable of being observed under an optical
microscope were subjected to a magnetic field to observe their interaction.
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Ejemplo de las configuraciones magnéticas en la fabricacién de na-
nodiscos. De izquierda a derecha, discos SAF con magnetizacién en
el plano, discos P-SAF con magnetizacién fuera del plano, discos en
estado vértice. [9].

a) Ciclos de histéresis de discos de Py en estado vértice. Espesor fijo
de 15[nm], variacién en el didmetro. b) Didmetro fijo de 400[nm)],
variacién en los espesores. ¢) Diagrama de pérdida de energia en los
ciclos de histéresis en funcién del didmetro (eje x) y espesor(eje y).
Area en blanco, discos que no presentan voértice. [8].

a) Modelo de roedor al cual se le aplicaron nanodiscos de Py de
150[nm| de didmetro y 25[nm| de espesor. Campo magnético alterno
en la direcciéon H,. b) Gréficos de variacién méaxima de temperatura
en diferentes érganos por dosis y drea de aplicacién. ¢) Transientes
de calor para diferentes érganos, fijando dosis y area [8].

Diagramas de sistemas para la aplicacién de campo magnético. a) Sis-
tema de imanes con eje central rotatorio. b) Electroiman con corriente
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primera capa de titanio es aplicada y las esferas son removidas con
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superficie, dejando solo los discos de permalloy sobre la superficie. [22].
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poracién solvotermal. [24].
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Imégenes SEM discos de Fe de 790[nm] de didmetro, 50[nm]| de espe-
sor, vista lateral.

Imégenes SEM discos de Fe de 790[nm] de didmetro, 100[nm] de es-
pesor, vista lateral.

Imégenes SEM discos de Py de 260[nm]| de didmetro, 50[nm] de espesor.

Comparacién curvas de histéresis de Fe medidas con VSM. a) Fe
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didmetro 790[nm], espesor 50[nm] y 100[nm]|. b) Py didmetro 790[nm|]
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Capitulo 1

INTRODUCCION Y ESTADO
DEL ARTE

1.1. Introduccidon

Las nanoparticulas magnéticas son un elemento investigado en el area de la
biomedicina para su uso en terapias contra el céncer [1], reparto de farmacos en
ambientes biolégicos, manipulacién celular y agentes de contraste. Gracias a su facil
manipulacién con un campo magnético externo, es posible aplicar torques y pro-
cesos de hipertermia, propiedades criticas al momento de ser utilizadas en células
cancerigenas para su destrucciéon [2] [3].

Dentro de las variedades de nanoparticulas existentes, se pueden encontrar las na-
noesferas como las del tipo SPION (superparamagnetic iron oxide nanoparticles) [4]
y en nanoestructuras, particularmente como nanodiscos, como son el caso de los
SAF (Synthetic antiferro magnetic) y vortice (vortez).

Las nanoparticulas de tipo SPION son altamente utilizadas para terapias gracias
a su baja remanencia, evitando asi las aglomeraciones, pero tienen la limitacién de
presentar momentos magnéticos pequenos, un tamaino de unos cuantos nanémetros,
su proceso de fabricacion quimica impide regularidad en la obtenciéon de tamaifios
regulares y una produccién en masa, y no son viables para procesos de terapia mag-
netomecdanica debido a que por su forma no pueden producir torques.

Los discos SAF y vortice por su parte, ademés de ser fabricados bajo técnicas li-
tograficas que permiten un ajuste preciso y una produccion en grandes cantidades,
presentan un alto momento magnético, una baja remanencia y coercitividad, no pro-
ducen aglomeraciones y a los efectos de hipertermia se le agregan los de la terapia
magnetomecanica por la posibilidad de aplicar torque.
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Para poder utilizar los discos en ambientes biolégicos es necesario un proceso de
funcionalizacion. En este proceso los discos son recubiertos con una capa protecto-
ra a la que se le adhieren agentes como péptidos, anticuerpos, aptameros y otras
moléculas afines [5].

En el presente trabajo se hace un estudio exhaustivo de discos en estado vorti-
ce de Fe y Py fabricados con técnicas litograficas. Se explicard detalladamente el
proceso de fabricacién y caracterizacion magnética, la cual serda apoyada con simu-
laciones micromagnéticas. Finalmente se mostrard un estudio de comportamiento
en solucién acuosa para observar la evolucién de los discos frente a la aplicacion de
un campo magnético externo.

1.2. Estado del Arte

A continuacién se describen las investigaciones realizadas en fabricacién, carac-
terizacién y funcionalizacién de nanodiscos magnéticos para usos bioldgicos.

Lo primero a tener en cuenta son las diferentes aproximaciones que se pueden tomar
al momento de fabricar nanodiscos magnéticos. Principalmente se clasifican en tres
diferentes tipos: SAF con anisotropia magnética en el plano [6], P-SAF con aniso-
tropia magnética fuera del plano [7] y discos en estado vértice que presentan los

momentos magnéticos en forma de remolino [8].

Los discos SAF estdan compuestos por dos materiales ferromagnéticos separados por
un espaciador no magnético y recubiertos por un material no magnético protector
ante la oxidacién. Con un espesor critico en el espaciador, se logra un acoplamiento
entre las dos capas ferromagnéticas, logrando asi que las capas ferromagnéticas ten-
gan magnetizaciones opuestas cancelandose una con la otra. Sin embargo, cuando un
campo magnético externo es aplicado, los momentos apuntan en la misma direccién
logrando la saturacién en el material. Los discos P-SAF (Perpendicular Synthetic
antiferromagnetic disks), presentan un comportamiento parecido a los SAF solo que
los momentos magnéticos estan orientado en direccién perpendicular. Y por dltimo
los discos en estado vortice, los cuales se componen de una capa ferromagnética re-
cubierta entre dos capas de material no magnético que protegen de la oxidacién [9].
Los discos en estado vortice presentan sus momentos magnéticos en forma de tor-
bellino de forma fundamental, lo cual sumando en todas las direcciones produce un
momento nulo en el plano. Cuando un campo magnético externo es aplicado, los
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momentos se realinean en direccién del campo, produciendo un desplazamiento en
el torbellino hasta que este desaparece y satura. En el ciclo de histéresis esto se
observa como dos ciclos con coercitividades en los extremos cerca de la saturacién
y una remanencia y coercitividad nula a campo cero. La obtencion del estado vorti-
ce depende de la geometria y las proporciones entre el espesor y el didmetro del disco.

La distribuciéon de los momentos magnéticos y los ciclos de histéresis ideales se
pueden observan en la figura 1.1.

ee o8 e
- . I
—/ B

Figura 1.1: Ejemplo de las configuraciones magnéticas en la fabricaciéon de nano-

discos. De izquierda a derecha, discos SAF con magnetizacion en el plano, discos
P-SAF con magnetizacion fuera del plano, discos en estado vértice. [9].

Las formas de fabricacién varian dependiendo de los tipos de discos y las técnicas
disponibles.

Para los procesos de patronaje de los discos existen Optical lithgraphy [10], Elec-
tron beam lithography [11], Interference lithography [12], Nanoimprinting [13] y HCL
(Hole-mask colloidal lithography) [14] entre los principales.

Y para la deposicién de material se encuentran, Magnetron sputtering [15], Ther-
mal evaporation [16], Electron beam evaporation [17], Molecular beam epitaxy [18] y
Solvo thermal synthesis [19].

Los sistemas de destruccién celular que se buscan utilizar con los nanodiscos abarcan
los procesos de hipertermia y terapia magnetomecanica.
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En el proceso de hipertermia [8], se busca elevar la temperatura del medio gracias
a una accion térmica. Cuando los discos se encuentran bajo un campo AC (50[Hz] -
500[Khz]) y tiene un tamano acorde a la célula donde se aplica, estos producen calor
debido a la histéresis magnética. El objetivo es alcanzar temperaturas cercanas a los
40°[C] en el interior de células cancerigenas para lograr su ablacién por estos mismos
efectos. En los graficos de la figura 1.2 se observan los ciclos de histéresis de discos en
estado vortice de diferentes didmetros y espesores junto con las respectivas pérdidas
de energia. Estas pérdidas de energia tienen directa relacién con la capacidad de
generacién térmica de los discos durante la histéresis.

a) — P— c)
800] 245 i 7 3
600] —a=1s0mm [ ] 0 E (kd/m®)
d=300nm v S
ﬁ4°°’ -=--d=es0mm |1, ] 133.2
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E-ZOO* :\“ Al 1115
-400 5 100.7
-600 1 '/’ 180 On ] 25
800 | e ] ’é‘ 89.88
75 50 25 0 25 50 75 c 79.05
H, (kA/m) =
b) 50 . I 68.22
7 d=400 nm i v 20
600 t=15nmm | 57.39
aon =pr g |l 46.56
E 200 v
= 35.73
S 200 4 15 24.90
-400 100 200 300 400 500 600 700 800
-600- g H 1
e 7 ] d (nm)
100 -75 -50 -25 0 25 50 75 100
H, (kA/m)

Figura 1.2: a) Ciclos de histéresis de discos de Py en estado vértice. Espesor fijo
de 15[nm], variacién en el didmetro. b) Didmetro fijo de 400[nm]|, variacién en los
espesores. ¢) Diagrama de pérdida de energia en los ciclos de histéresis en funcién del
didmetro (eje x) y espesor(eje y). Area en blanco, discos que no presentan voértice. [8].

Un ejemplo claro de los efectos de hipertermia utilizando nanodiscos en ambien-
tes bioldgicos se puede observar en la figura 1.3. Dosis de nanodiscos de 150[nm]
de didmetro y 25[nm| de espesor son aplicados a diferentes érganos de un roedor
y fueron observados los efectos de estos en el organismo. Los graficos muestran las
diferencias de temperatura producidas en diferentes érganos y dosis a lo largo del

objeto de prueba.



1.2. ESTADO DEL ARTE 5

T T

_ATmax/ATav

ez 5=4mm
— J----- 0=6mm
NS T— 5=8mm

dose (mglcm?) dose (mglcm3)

84 Intestine ]

Liver

AT (°C)

0 2 4 ?ime?mi;)o 2o e dose (mg/cm?3) dose (mg/cm?)
Figura 1.3: a) Modelo de roedor al cual se le aplicaron nanodiscos de Py de 150[nm)]
de didmetro y 25[nm] de espesor. Campo magnético alterno en la direcciéon H,. b)
Graficos de variacion maxima de temperatura en diferentes érganos por dosis y area
de aplicacién. ¢) Transientes de calor para diferentes 6rganos, fijando dosis y area [8].

Por su parte en la terapia magneto mecdnica [2], se busca que la accién del
movimiento de los nanodiscos en las paredes celulares o en los organelos, inicié un
proceso de apostosis o necrosis celular, llevando a la muerte de las células selectas.
Estos se puede llevar a cabo a través de la aplicacién de un campo magnético externo
para aplicar torque a los nanodiscos. Este campo magnético, dependiendo de la
forma que es aplicado, puede producir oscilaciones, desplazamientos o rotaciones
completas a los nanodiscos [20]. En la figura 1.4 se pueden observar algunos métodos

de aplicacién del campo magnético para inducir estos movimientos.
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Figura 1.4: Diagramas de sistemas para la aplicacién de campo magnético. a) Sis-
tema de imanes con eje central rotatorio. b) Electroiman con corriente alterna para
generacién de campos magnéticos alternos. ¢) Electroiman con guia de ferrita para
localizacién del campo magnético. d) Electroiman vectorial. e) Configuracién Hal-
bach para reforzamiento de un campo magnético homogéneo al interior del cilindro.
f) Configuracién de imanes contiguos para un campo lineal permanente [20].

Los principales trabajos desarrollados en esta tematica combinan una serie de
técnicas de deposicion y de patronaje para la fabricacién de los discos. Dentro de
los trabajos a destacar se encuentran los de [21] donde utilizan una combinacién de
litografia por interferencia y evaporacién por haz de electrones para la fabricacion
de discos en estado vértice, [22] combina HCL (hole-mask colloidal lithography) con
sputtering para crear discos en estado vértice, [23] realiza nanoimprinting con eva-
poracién térmica para fabricar discos en configuracién SAF y finalmente [24] donde
los discos son fabricados directamente con el método quimico de sintesis solvo termal.

En el articulo “Cost-effective design of high-magnetic moment nanostructures for
biotechnological applications” [21] se describe el proceso de fabricacién y caracteri-
zacién de nanodiscos de permalloy (Py) en estado vértice de 650[nm]| con el uso de
litografia por interferencia (Interference Lithography IL). En el articulo se describen
dos procesos de litografia, por resina positiva, en la cual se marcan pilares de resina
en el sustrato donde luego es depositado el material ferromagnético, y por resina
negativa, en donde se marcan las geometrias de los discos en la resina y luego el
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material es depositado en la cavidades marcadas. Los dos métodos se pueden ob-
servar en la figura 1.5. Finalmente la caracterizacién magnética se realiza mediante
MOKE (Magnetic Optic Kerr Effect) [25].

Positive resist Negative resist

route / route
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>
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Figura 1.5: Proceso de litografia por interferencia. Ruta izquierda aplicando resina
positiva, ruta derecha aplicando resina negativa. [21].

Frente a lo que es un tipo de fabricacién de discos SAF, en [23] se describe el
proceso de patronaje para discos de Fe/Ti a través de la técnica de nanoimprinting
y la deposicién por evaporacién. Como primer paso, una capa de Durimide es apli-
cada sobre una oblea de silicio utilizando spin-coating. Luego, dos capas resistivas de
PMGI y PMMA son aplicadas a través de spin-coating. Una vez lista la estructura
del sustrato, el patronaje es realizado presionando las resinas con una oblea de sili-
cio a 180°[C] a 40[bar] de presién durante 60[seg]. Esta oblea de silicio se encuentra
nanoestructurada con pilares de 150[nm] de alto y 50[nm] de grosor, dando como
resultado agujeros en la resina del sustrato.

Tras el proceso de patronaje, los residuos de PMMA son removidos con el uso de
plasma y un undercut es realizado para mejorar el perfil del PMGI.

Finalmente el Fe y el Ti son depositados a través de evaporacién. El proceso de
lift-off es realizado con acetona y ultrasonido, y la liberacién de los discos del sus-
trato disolviendo la Durimide en una solucién de NMP. Un esquema del proceso se
puede observar en la figura 1.6.
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Figura 1.6: a) Sustrato con la capa de sacrificio de Durimide y las capas resistivas.
b) Proceso de patronaje con la oblea de silicio con nano pilares. ¢) Undercut de la
capa de PMGI para mejoramiento del perfil. d) Deposicién de material mediante
evaporacién. e) Proceso de lift-off. f) Liberacién. [23].

Otra técnica utilizada se presenta en el trabajo ”High-yield fabrication of 60/nm]
permalloy nanodiscs in well-defined magnetic vortex state for biomedical applica-
tion” [22] es la de HCL o hole-mask colloidal lithography. En este trabajo, se crea un
patrén sobre un sustrato con una pelicula delgada de PMMA en la cual pequenias
esferas de poliestireno son repartidas equitativamente sobre la superficie con el uso
de un ionizador PDDA (poly diallydimethyllammonium chloride). Una primera capa
de titanio es aplicada mediante sputtering para comenzar la formacién del patro-
naje. Tras esta primera capa, las esferas con titanio son removidas de la superficie
utilizando un adhesivo removible sensible a la presién. Con las esferas removidas,
un patron de pequenos circulos es formado sobre la pelicula de titanio dejando ex-
puesto el PMMA, el cual luego es removido. Con el patrén ya creado y el PMMA
removido de los huecos, el permalloy es depositado mediante sputtering, rellenando
los pequenos circulos. Finalmente la capa completa de PMMA y titanio es removi-
da, dejando como resultado discos de permalloy de 60[nm] de didmetro y 50[nm]| de
espesor sobre la superficie del sustrato. El proceso completo se deja ver en la figura
1.7.
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1. PMMA spin-coating 2. PDDA 3. Polystyrene spheres

4. Titanium sputtering 5. Peeling-off
6. Oxygen plasma etching 7. Permalloy sputtering 8. PMMA removal

Figura 1.7: Proceso de la técnica HCL para la creacién de discos de permalloy. Una

primera capa de PMMA es aplicada sobre el sustrato, luego el ionizador es aplicado

y las esferas repartidas sobre la superficie. Una primera capa de titanio es aplicada y

las esferas son removidas con el uso de un adhesivo. E1 PMMA expuesto es removido

y una capa de permalloy es aplicada. Finalmente se elimina todo el PMMA de la

superficie, dejando solo los discos de permalloy sobre la superficie. [22].
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Discos de magnetita de entre 98-226[nm] de didmetro y entre 24-37[nm] de espe-
sor, han sido desarrollados por la técnica de evaporacién solvotermal [24]. En este
proceso un precursor, en este caso hematita, es calentada junto a un solvente en un
sistema, cerrado por sobre el punto de ebullicién, aumentando la presién en el medio
y fomentando la interaccién entre los componentes. Una vez completado el proceso,
discos de hematita son formados los que luego son reducidos a discos de magneti-
ta. Los discos resultantes tienen estado vértice. Un resumen del proceso anterior es
mostrado en la figura 1.8.

Fe¥+e—Fe*

Figura 1.8: Proceso de fabricacién de nanodiscos de magnetita a través de evapora-

cién solvotermal. [24].
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1.3. Desarrollo experimental

En el presente trabajo se fabricaron nanodiscos magnéticos de dos didmetros, dos
espesores y dos materiales diferentes, hierro y permalloy. Las técnicas que se utiliza-
ron para el proceso de patronaje y fabricacion seran las de litografia por interferencia
y evaporacion por haz de electrones. En el proceso litografico sera utilizada resina
negativa, para asi una vez hecho el patronaje, la deposicién sea efectuada en los es-
pacios marcados en el sustrato. Tras la deposicion, el proceso de lift-off es efectuado
para eliminar los restos de resina y dejar solo los discos depositados en el sustrato.

Para corroborar la calidad de las deposiciones, mediciones SEM (Scanning Electron
Microscope) son llevadas a cabo. Tras la fabricacién, se realizard la caracterizacién
magnética de las muestras mediante VSM (Vibrating Sample Magnetometer) ob-
servando de esta manera los ciclos de histéresis y obtener su magnetizacién total.
En paralelo, simulaciones micromagnéticas con el uso del software Mumax [26] se
realizan para comparar el comportamiento magnético ideal de los nano discos con
los resultados experimentales. Para las simulaciones micro magnéticas, se tomaran
como base geométrica las imagenes tomadas con el SEM.

Una vez listo el proceso de caracterizacion de los discos en pelicula nanoestruc-
turada, estos son llevados al proceso de liberacion, donde se desprenden los discos
del sustrato y son depositados en eppendorf en volimenes de 1[ml]. Tras la libera-
cién, nuevamente son llevados a VSM para observar sus caracteristicas magnéticas.

Finalmente se realiza un experimento en que se observara el comportamiento dinami-
co de los discos en agua frente a un campo magnético externo.



Capitulo 2

PROCESO DE FABRICACION

2.1. Proceso de fabricacion mediante litografia por interfe-
rencia y evaporacion

2.1.1. Litografia

El proceso de fabricacion de los nanodiscos parte por el patronaje de los mismos
sobre una resina negativa depositada en una capa de sacrificio sobre una oblea de
silicio.

Una capa antireflectiva (antireflective coating ARC') WIDE-8B (Brewer Science)
es aplicada con spin coating a 5000 [rpm] durante 60 segundos y calentada en un
hotplate en dos pasos, 40 segundos a 100°[C] y luego 60 segundos a 180°[C|. Tras
la aplicacién de esta primera capa, se aplica resina negativa TSMR-IN027 (Ohka)
sobre el ARC a 4000 [rpm] durante 60 segundos, seguido por un paso de calenta-
miento a 90°[C] durante 90 segundos, obteniendo asf una capa de 280[nm]| de resina.

El proceso de litografia se realiza mediante litografia por interferencia con el uso
de un espejo Lloyd. Un ldser de He-Cd (A = 325nm) es dirigido con el uso de espe-
jos hasta un filtro espacial, el cual expande el haz hasta la base giratoria donde se
encuentra el sustrato y el espejo. La configuracion del espejo se observa en la figura
2.1 y el equipamiento real en la figura 2.2.

La periodicidad del patrén formado depende del angulo entre el eje horizontal del
laser y el espejo, y puede ser calculado a partir de este angulo y de la longitud de
onda del laser. La formula viene dada por la ecuacion 2.1.1, donde P es el periodo
del patrén, A la longitud de onda del laser y 6 el dngulo formado.

A
P= 2Sind

(2.1.1)

12
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[ HeCd Laser :4}—%

A=325nm

Figura 2.2: Equipo de litografia utilizado para la creacién del patrén en la resina.

Tras una primera exposicién se forma un patréon de barras sobre la resina, lo cual es
debido a que el patrén de interferencia solo produce destruccién o construccién del
haz de luz. Para producir puntos, hay que realizar una rotacién del sustrato en 902,
de esta manera se realiza una exposicién cruzada con el sustrato. Es importante des-
tacar los efectos de los tiempo de exposicién del sustrato frente al laser. A mayores
tiempos de difusién se lograran estructuras mas cuadradas y menores tiempos de
difusion estructuras mas circulares [27]. La resina expuesta es luego posteriormente
horneada a 110[C°] por un minuto y expuesta al revelador AZ 736 MIF (MicroChe-
micals), produciendo asi el arreglo de anti-dots.

En este trabajo se fabricaron discos de 790[nm| y 260[nm|. Los valores de éngu-
lo utilizados y los periodos obtenidos son mostrados en la tabla 2.1.
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Angulo 6 20.59° | 7,76°
Periodo 462[nm] | 1251[nm]
Didmetro del disco | 260[nm] | 790[nm]|

Tabla 2.1: Valores calculados de periodo y angulo para los discos fabricados

2.1.2. Evaporacion

Tras la fabricacion del patrén de resina, se deposita el material del que estardn
formados los discos. Los discos estdn conformados por una capa de sacrificio de alu-
minio, una primera capa exterior de titanio para protegerlos de la oxidacién, una
capa intermedia ferromagnética de hierro o permalloy para los dos diferentes tipos
de discos y una segunda capa exterior.

La deposicién se realiza mediante evaporacién con haz de electrones. En un crisol
se colocan los trozos de material que se desean depositar y una corriente controla-
da con una potencia de 25[kV] es dirigida hacia el crisol con el uso de un campo
magnético. El haz de electrones calienta el material hasta la lograr la evaporacién,
depositandose sobre la muestra colocada en la parte superior de la camara.

N

I_—__'l

QCM deposition Wafer

0,\ -

Shutter 3 Magnet(i_;; field
E-beam
e
0 Vacuum pump

Filament Accelerator

Figura 2.3: Esquema de funcionamiento del evaporador por haz de electrones. Un fi-
lamento emite electrones los cuales son redirigidos con el uso de un campo magnético
hacia el crisol. El material es evaporado y depositado sobre la muestra. [17].
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En este trabajo, los materiales elegidos fueron el hierro y el permalloy debido a
sus altas permeabilidades magnéticas, su facil manipulacién en el evaporador y su
compatibilidad biolégica. Para los estudios requeridos, se fabricaron discos de dos
didmetros y espesores diferentes. Teniendo en cuenta todo lo anterior, da un total de
ocho tipos deferentes de discos los cuales se crean en cuatro procesos de deposicidn.

En el sistema de deposicion se pueden colocar hasta cuatro materiales diferentes,
por lo que se preparan los crisoles con el Al, Ti y Fe. Ya preparados los materiales
se puede cerrar la cdmara y generar vacio. Un nivel éptimo de vacio es del orden de
los 1076 [bar].

El primer paso es encender la bomba mecanica para obtener un nivel de vacio previo
para que se pueda usar la bomba turbo molecular. Con la bomba turbo molecular se
logran obtener niveles de vacio para la evaporacién. Una vez alcanzado el vacio 6pti-
mo y teniendo el shutter cerrado, se selecciona el material a depositar y se enciende
el haz de electrones. La corriente del haz es controlada a través de un potencidémetro
externo, donde la corriente es aumentada en pequenos pasos tanto para la estabi-
lidad del haz como también para tener una evaporacién controlada. Ya alcanzada
la corriente necesaria y una evaporacién constante, se abre el shutter, se expone la
muestra al material evaporado y se controla el espesor observando la balanza de
cuarzo. La balanza de cuarzo tiene que ser configurada a partir de la densidad del
material a depositar a través de un factor llamado tooling factor. Una vez alcanzado
el espesor deseado, se cierra el shutter, se baja la corriente del haz lentamente hasta
llegar a cero y se deja enfriar el crisol. Terminado esto, se cambia de material y se
repite el proceso hasta completar el stack deseado.

El primer material a depositar es la capa de Al que se utiliza como sacrificio. La
capa de sacrificio sirve como base para depositar lo que seran los discos. Esta capa
en el proceso de liberacion, se disuelve para poder desprender los discos del sustrato.
En todos los casos se deposita un espesor de 50[nm]. Luego de la capa de sacrificio,
viene la capa protectora a la oxidacién. Se deposita un espesor de 5[nm] de Ti para
todos los casos.

Luego de las capa de sacrificio y de la capa protectora, viene la de material fe-
rromagnético. Para los dos didmetros de discos disponibles, se depositaron dos di-
ferentes espesores, 50[nm] y 100[nm| de Fe, 50[nm| y 100[nm]| de Py, dando como
resultado un total de ocho tipo de discos diferentes.
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Los ocho discos fueron fabricados en cuatros procesos de deposicién. Dos sustra-
tos de silicio con patronaje son colocados por holder. Al momento de depositar el
material magnético, uno de los sustratos es expuesto la mitad del tiempo, cerrando
el shutter parcialmente, de esta manera se logran los dos espesores en una sola de-
posicién.

Los discos resultantes son:

Fe 790[nm| didmetro, 50[nm| de espesor | Py 790[nm]| didmetro, 50[nm| de espesor
Fe 790[nm| didmetro, 100[nm] de espesor | Py 790[nm] didmetro, 100[nm] de espesor
Fe 260[nm| didmetro, 50[nm| de espesor | Py 260[nm]| didmetro, 50[nm| de espesor
Fe 260[nm| didmetro, 100[nm]| de espesor | Py 260[nm]| didmetro, 100[nm| de espesor

Tabla 2.2: Discos resultantes en el proceso de fabricacién. Discos de Fe y Py de
790[nm] y 260[nm] de didmetro, espesores 50[nm] y 100[nm].

Los pardmetros de deposicién de las ocho muestras se encuentran en las tablas
del apéndice A.1.

Una vez depositados los discos, se toman imagenes SEM para corroborar la geo-
metria y la calidad de la deposicion. La imagen 2.4 y 2.5 corresponden a discos de
Fe de 790[nm] de didmetro y 50[nm]| de espesor, la imagen 2.6 a discos de Fe de
790[nm] de didmetro y 100[nm] de espesor y la imagen 2.7 corresponde a discos de
Py de 790[nm] de didmetro y 50[nm] de espesor.
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Figura 2.5: Imagenes SEM discos de Fe
de 790[nm] de didmetro, 50[nm| de espe-
sor, vista lateral.
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Figura 2.6: Imagenes SEM discos de Fe
de 790[nm] de didmetro, 100[nm] de es-
pesor, vista lateral.
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UPY/EHU SEI 20.0kY X85,000 100nm WD 9.3mm

Figura 2.7: Imdgenes SEM discos de Py de 260[nm] de didmetro, 50[nm| de espesor.

Se puede observar en las imagenes SEM el efecto producido sobre la geometria
por el proceso de litografia por interferencia. Los discos de mayor tamano tiene una
forma mas cuadrada que los de menor tamano debido al mayor tiempo de exposi-
cion al haz. A pesar de este defecto esperado, el cual tiene un grado menor en la
funcionalizacién , la fabricacion de los discos fué exitosa, logrando fabricar los discos
deseados para el posterior anilisis.

Una vez corroborada la correcta fabricacién, los sustratos son llevados al VSM pa-
ra realizar una caracterizacién magnética de los discos antes de ser liberados. Los
resultados son discutidos en el capitulo 3.
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2.1.3. Lift-off y liberacién

Terminado el proceso de evaporacion y corroborado la formacién correcta de los
discos, la resina expuesta es retirada y los discos liberados.

El proceso de lift-off consiste en eliminar toda la resina restante del sustrato una
vez ya depositado. Para ellos se utilizan solventes quimicos especificos dependiendo
de la resina. De esta manera solo, queda en el sustrato los discos depositados.

El proceso de lift-off se realiza primero sumergiendo el substrato en una solucién de
NMP (N-Methyl-2-pyrrolidone) durante unos minutos a 125°[C] seguidos de banos
de ultrasonido. El proceso se repite hasta observar que la mayoria de la resina es
levantada.

Una vez retirada la resina, se tiene que eliminar la capa de sacrificio de alumi-
nio sobre la cual se fabricaron los discos. En la liberacién los discos son extraidos
del sustrato y suspendidos en agua.

La capa de sacrificio de Al es atacada utilizando una solucién de KOH (Potas-
sium hydrozide) al 15 % seguida por un bano de ultrasonido de 10 minutos. Una vez
liberado los discos, estos son lavados varias veces con agua estéril para eliminar la
toxicidad de las soluciones y luego transferidos a eppendorfs en cantidades de 0.1
[mL].



Capitulo 3

CARACTERIZACION MEDIANTE
VSM Y SIMULACION MICRO
MAGNETICA

Uno de los puntos importantes tras la fabricacion, es corroborar las caracteristi-
cas magnéticas de los discos fabricados. Remanencia, coercitividad, magnetizacién
de saturacion, son las propiedades magnéticas que se buscan medir. Estas propie-
dades daran informacién importante sobre la calidad de los discos fabricados. Una
menor remanencia impide la auto aglomeracion de los discos ayudando la fagoci-
taciéon y una menor coercitividad, mayor magnetizacién y mayor susceptibilidad,
ayuda a un mayor torque para las terapias magnetomecanicas.

Para la observacién de los parametros magnéticos, los nanodiscos fabricados son
caracterizados con el uso de VSM antes y después del proceso de liberaciéon. En
paralelo, se simula el comportamiento magnético de los discos mediante Mumax y
se compara el comportamiento magnético ideal con el medido en el VSM. En total
se realizaron un total de ocho simulaciones, una por cada tipo de disco fabricado.

1. Discos de 790[nm] de didmetro. 2. Discos de 260[nm] de didmetro.
» Fe 50[nm)] » Fe 50[nm]
» Fe 100[nm] » Fe 100[nm]
» Py 50[nm] » Py 50[nm]
» Py 100[nm)] » Py 100[nm)]

20
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3.1. VSM

El equipo de VSM es utilizado para obtener los parametros magnéticos de los
nanodisco en pelicula nanoestructurada y liberados en los eppendorfs.

Para medir los discos en pelicula nanoestructurada, la muestra es colocada en una
varilla de manera que el campo se aplique en el plano. Para el caso de los discos
ya liberados en el eppendorf, una varilla es colocada dentro del eppendorf formando
una especie de tapa que lo sostiene. Para este caso, la posicién del eppendorf con
respecto al campo aplicado es arbitraria.

Con los resultados del las mediciones se logra medir la coercitividad, remanencia,
campo de saturacién, imanaciéon y nimero de discos.

Las medidas correspondientes se pueden ver en los graficos en listados a conti-
nuacién, donde se hace la comparacién entre diferentes didmetros de discos y los
diferentes espesores.

= VSM en pelicula nanoestructurada.

e Fe figura 3.1
a) Fe 790[nm], espesor 50[nm] y 100[nm]
b) Fe 790[nm] y 260[nm]|, espesor 50[nm]|
c¢) Fe 260[nm]|, espesor 50[nm| y 100[nm]
d) Fe 790[nm] y 260[nm]|, espesor 100[nm]|
e Py figura 3.2
o a) Py 790[nm], espesor 50[nm] y 100[nm]
o b) Py 790[nm] y 260[nm], espesor 50[nm)]
o ¢) Py 260[nm], espesor 50[nm]| y 100[nm]|
o d) Py 790[nm] y 260[nm], espesor 100[nm]

= VSM en eppendorf.

e Fe figura 3.3
a) Fe 790[nm], espesor 50[nm] y 100[nm]
b) Fe 790[nm] y 260[nm]|, espesor 50[nm]|
c¢) Fe 260[nm]|, espesor 50[nm| y 100[nm]
d) Fe 790[nm] y 260[nm]|, espesor 100[nm]
e Py figura 3.4
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a) Py 790[nm], espesor 50[nm| y 100[nm]
b) Py 790[nm] y 260[nm]|, espesor 50[nm]
c¢) Py 260[nm]|, espesor 50[nm| y 100[nm)]
d) Py 790[nm] y 260[nm]|, espesor 100[nm]
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3.1.1. VSM en pelicula nanoestructurada

A. Fe

Fe diametro 790nm, espesor 50nm y 100nm

—100[nm]

—50[nm]

-06 -04 -02 0 0.2 0.4 0.6

Campo Magnético [T]
(a)

Fe diametro 260nm, espesor 50nm y 100nm

—50[nm]
—100[nm]
0.5
0 [
-0.5
-1 : :
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Campo Magnético [T]
(©)

Magnetizacion Normalizada

Magnetizacidon Normalizada

Fe diémetro 790nm y 260nm, espesor 50nm

—790[nm]
—260[nm]
0.5
0,
-0.5
-1 ‘ ‘ ‘
-06 -04 -0.2 0 0.2 0.4
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Campo Magnético [T]
(b)

0.6

Fe diametro 790nm y 260nm, espesor 100nm

—790[nm]
—260[nm]
0.5
0 L
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-1 -0.5 0 0.5 1

Campo Magnético [T]
(d)

Figura 3.1: Comparacién curvas de histéresis de Fe medidas con VSM. a) Fe didme-

tro 790[nm|, espesor 50[nm| y 100[nm|. b) Fe didmetro 790[nm| y 260[nm], espesor
50[nm]. ¢) Fe didmetro 260[nm], espesor 50[nm] y 100[nm]. d) Fe didmetro 790[nm]

y 260[nm], espesor 100[nm)].
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B. Py

Py diémetro 790nm, espesor 50nm y 100nm

02 0 02 04
Campo Magnético [T]

(a)

-0.4 0.6

Py diémetro 260nm, espesor '50nm y 100nm
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Campo Magnético [T]
(c)

Magnetizacion Normalizada

Magnetizacion Normalizada

Py diémetro 790nm y ‘260nm,‘espesor 50nm

—790[nm]
—260[nm]
0.5
0
-0.5
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Campo Magnético [T]
(b)
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Figura 3.2: Comparacién curvas de histéresis de Py medidas con VSM. a) Py didme-

tro 790[nm]|, espesor 50[nm] y 100[nm]. b) Py didmetro 790[nm] y 260[nm], espesor
50[nm]. ¢) Py didmetro 260[nm], espesor 50[nm] y 100[nm]. d) Py didmetro 790[nm]

y 260[nm], espesor 100[nm)].
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Coercitividad | Remanencia | Campo de saturacién [Oe]
Fe 790[nm] 50[nm] | 100 % 18]O¢] 11+1% 1149
Fe 790[nm] 100[nm] | 200 % 20 [Oe] 8+1% 3125
Fe 260[nm] 50[nm] | 100 £ 18 [Oe€] 5+ 1% 2749
Fe 260[nm]| 100[nm] | 300 + 18 [O¢] | 11 £ 1% 5751
Py 790[nm]| 50[nm| | 20 £ 18 [O¢] 1+2% 724
Py 790[nm]| 100[nm] | 40 £ 9 [O¢] 5+£1% 938
Py 260[nm]| 50[nm| | 100 £ 19 [Oe] 3+£3% 1150
Py 260[nm| 100[nm]| | 20 £ 19 [Oe] 2+1% 2374

Tabla 3.1: Resultados VSM en pelicula nanoestructurada

En los graficos de la figura 3.1, correspondientes a los discos de Fe, se observa lo
siguiente:

Para los casos donde se aumenta el espesor de los discos, sean en los de 790[nm]| de
didmetro o en los de 260[nm] de didmetro, el aumento de material hace que se pro-
duzca un aumento en el campo magnético necesario para la saturacién. Igualmente
en el caso donde se mantienen los espesores y se comparan los diferentes didmetros,
una disminucién en el didmetro aumenta el campo necesario para lograr la satu-
racién del material. Por otro lado, observando las diferencias de coercitividades y
remanencias, los discos de 260[nm| de didmetro y 50[nm| de espesor presentaron los
menores valores, por lo que para este material, serian los mejores candidatos para
ser probados en usos bioldgicos.

En la figura 3.2 correspondientes a los discos de Py:

A diferencia de los discos de Fe, el Py presenta ciclos de histéresis con menor coer-
citividades y una forma mucho més parecida a lo que se espera en discos de estado
vértice. Se observa de mejor manera un proceso de nucleacion, es decir, de la forma-
cién del vértice, especialmente en las curvas de histéresis de los discos de 790[nm)]
de didmetro. Finalmente el mejor candidato en los casos de los discos de Py, seria
el de los discos de 790[nm] de didmetro y 50[nm] de espesor por su baja remanencia
vy pequena coercitividad.
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3.2. VSM en eppendorf

A. Fe

Fe diametro 790nm, espesor 50nm y 100nm
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Figura 3.3: Comparacion curvas de histéresis de Fe medidas con VSM, discos sus-

pendidos dentro del eppendorf. a) Fe didmetro 790[nm], espesor 50[nm] y 100[nm].

b) Fe didmetro 790[nm] y 260[nm], espesor 50[nm)]. ¢) Fe didmetro 260[nm]|, espesor
50[nm] y 100[nm]. d) Fe didmetro 790[nm] y 260[nm|, espesor 100[nm].
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B. Py

Py diametro 790nm, espesor 50nm y 100nm
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Figura 3.4: Comparacién curvas de histéresis de Py medidas con VSM, discos sus-
pendidos dentro del eppendorf. a) Py didmetro 790[nm]|, espesor 50[nm| y 100[nm].
b) Py didmetro 790[nm] y 260[nm], espesor 50[nm]. ¢) Py didmetro 260[nm]|, espesor
50[nm| y 100[nm]. d) Py didmetro 790[nm| y 260[nm]|, espesor 100[nm].
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Coercitividad | Remanencia | Campo de saturacién [Oe]

Fe 790[nm] 50[nm| | 30 & 20 [O¢] | 22+ 8% 1998
Fe 790[nm] 100[nm] | 30 & 36 [O¢] | 20+ 4% 2750
Fe 260[nm] 50[nm] | 30 & 19 [Oe] | 3£ 1% 2373
Fe 260[nm] 100[nm] | 40 & 18 [O¢] | 9+ 2% 3877
Py 790[nm] 50[nm] | 30+ 19 [Oe T+ 1% 723

Py 260[nm| 50[nm| | 80+ 46 [Oe 9+ 4% 1362
Py 260[nm| 100[nm] | 70+ 13 [Oe 4+ 6% 1363

[Oe]

Py 790[nm] 100[nm] | 30+ 19 [Oe] 4+ 2% 1148
[Oe]
[Oe]

Tabla 3.2: Resultados VSM en eppendorf

En los gréficos de la figura 3.3 correspondientes a los discos de Fe en eppendorf,
se observa lo siguiente:

Al igual que en el caso de los discos medidos en pelicula nanoestructurada, cuando
se mantiene el didametro, los discos de mayor espesor presentan un mayor campo
de saturacion. Por el mismo lado, manteniendo el espesor fijo, los de menor diame-
tro presentan un mayor campo de saturacién. Otro punto importante es que en los
eppendorf a diferencia de las medidas en pelicula nanoestructurada, son libres de
moverse en el liquido, haciendo que estos interactien de manera mas fuerte produ-
ciendo cambios de forma en las curvas de histéresis. Para el caso de los discos de Fe
en eppendorf, el mejor candidato serfa el disco de 260[nm] de didmetro y 50[nm]| de
espesor.

Finalmente en la figura 3.4, se observan los resultados de los discos de Py:

Al igual que en las medidas anteriores, se puede observar que en los graficos donde
se mantiene el didmetro, el aumento del espesor aumenta el campo de saturacion y
cuando se mantiene el espesor, una disminucion del didmetro aumenta el campo de
saturacién. Lo que respecta a las formas de las curvas de histéresis, todas presentan
caracteristicas muy buenas, baja coercitividad, baja remanencia y alta susceptibi-
lidad. El mejor candidato para este caso, son los discos de 790[nm] de didmetro y
100[nm] de espesor.
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3.3. Calculo de discos y porcentaje de eficiencia

Teniendo las medidas de VSM tanto en pelicula nanoestructurada como en ep-
pendorf, es posible calcular el rendimiento de traspaso de los nanodiscos. Primero
se calcula el nimero de discos que existen en la pelicula con la ayuda del programa
Imaged. Con el programa se observa una imagen SEM de una pequena parte del
sustrato y se estima mediante procesamiento de imagenes el porcentaje efectivo de
discos depositados, es decir, cuantos discos debiesen existir de manera ideal en esa
area comparado con los discos realmente depositados. En la imagen 3.5 se puede ob-
servar una porcién de sustrato con discos de Fe de 260[nm| de didmetro y 100[nm)]
de espesor efectivamente depositados.

UPV/EHU SEI 200kY  X1,400 10um WD 9.5mm

Figura 3.5: Imagen SEM de una pequena area del sustrato con discos ya depositados
de Fe de 260[nm] de didmetro y 100[nm] de espesor.

Al realizar la medida en el VSM, se puede obtener el total de momento magnético
de la muestra y con ello saber el momento magnético por disco. Tras la medicién, se
realiza el proceso de liberacion y se traspasan los nanodiscos a los eppendorf donde
nuevamente se realizan medidas de VSM para obtener los momentos magnéticos.
Con estas nuevas medidas se realiza una comparaciéon en el cambio de momento
magnético total el cual es proporcional a los discos y se puede obtener el nimero de
discos en los eppendorf. Finalmente se comparan los momentos magnéticos medidos
como pelicula nanoestructurada y dentro de los eppendorf y se calcula la razén en-
tre la medidas. Esta razén entrega el porcentaje de efectividad de traspaso de los
nanodiscos de pelicula nanoestructurada a eppendorf.

El nimero de discos en las peliculas nanoestructuradas y en eppendorf se pueden
observar en la tabla 3.3. Para mayor detalle como momento magnético por disco y
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area efectiva de discos se puede observar en la referencia A.2.8.

Discos en pelicula nanoestructurada | Discos en eppendorf | % de Eficiencia

Fe 790[nm|, 50[nm] de espesor 5.43 % 107 3.31% 107 60.87 %
Fe 790[nm], 100[nm] de espesor 5.5 % 107 3.4 %107 61.86 %
Fe 260[nm], 50(nm| de espesor 4.92 % 108 2.75 % 108 56 %

Fe 260[nm|, 100[nm]| de espesor 3.94 % 108 2.57 % 10° 65.15 %
Py 790[nm]|, 50[nm| de espesor 5.65 % 107 3.5 % 107 61.87%
Py 790[nm], 100[nm] de espesor 6.15 % 107 2.99 107 48.52%
Py 260[nm], 50[nm| de espesor 3.52 % 108 1.19 % 10% 33.9%
Py 260[nm], 100[nm| de espesor 6.8 x 108 2.05 x 10° 34.23%

Tabla 3.3: Ntimero de discos calculados a partir de los valores de momento magnéti-
co. Porcentaje de traspaso efectivo entre pelicula nanoestructurada y eppendorf.

3.3.1. Andlisis de resultados del VSM

A continuacidén se realizard un andlisis de los datos obtenidos. Primero se anali-
zaran los graficos de manera separada, viendo los resultados en pelicula nanoestruc-
turada y en eppendorf por separado para luego hacer analisis de los cambios que
existieron al realizar la caracterizacion con los discos en suspension.

3.3.2. Resultados VSM en pelicula nanoestructurada

Observando los ntimeros de la tabla 3.1, se puede observar que los discos que
presentaron menor coercitividad y menor porcentaje de remanencia son los de Py
de 790[nm] de didmetro y 50 [nm] de espesor. La curva de histéresis se muestra en
el grifico a) de la figura 3.2 donde el estado vértice esta bien definido. Existe una
mayor coercitividad cercana a los puntos de saturacién y esta disminuye a medida
que el campo aplicado decrece. Una vez el campo aplicado es nulo, se llega a la

menor remanencia y al estado magnético fundamental del disco.

Tomando en cuenta estos discos como referencia, en la tabla 3.4 se ordenan los
discos de menor a mayor coercitividad y la diferencia porcentual. Del mismo modo
en la tabla 3.5, se ordenan los datos de menor a mayor porcentaje de remanencia y
la diferencia entre ellos.
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‘ Coercitivdad | % Remanencia %
Py 790[nm] 50[nm] 20[O¢] - Py 790[nm] 50[nm] 1% -
Py 790[nm] 100[nm] 40[Oe€] 100 Py 260[nm] 100[nm)] 2% 1
Py 260[nm] 50[nm] 100[O¢€] 400 Py 260[nm] 50[nm] 3% 2
Fe 260[nm] 50[nm] 100[O¢€] 400 Py 790[nm] 100[nm)] 5% 3
Fe 790[nm] 50[nm] 100[Oe€] 400 Fe 260[nm] 50[nm] 5% 3
Py 260[nm] 100[nm] 200[O¢] 900 Fe 790[nm] 100[nm)] 8% 7
Fe 790[nm] 100[nm)] 200[O¢] 900 Fe 260[nm] 100[nm] 11% 10
Fe 260[nm] 100[nm)] 300[O¢] 1400 Fe 790[nm] 50[nm] 11% 10

Tabla 3.4: Comparacion de coerciti- Tabla 3.5: Comparaciéon de rema-

vidad en los resultados de VSM en nencia en los resultados de VSM en

pelicula nanoestructurada. pelicula nanoestructurada.

Con los datos ordenados, se observa que en su mayoria los discos de Py son los
que presentan menor coercitividad y menor remanencia. Lo que es la calidad del
vortice, los discos de Py de 260[nm| de didmetro y 50[nm] de espesor presentan la
peor de todas, con una forma de curva no muy bien definida.

Por su parte, el disco de Fe que presento la menor coercitividad y la menor re-
manencia fué el de 260[nm| de didmetro y 50[nm] de espesor. Al mismo tiempo,
estos discos son lo que presentan la mejor calidad de vértice en todas las muestras
de Fe.

3.3.3. Resultados VSM en eppendorf

Para el caso de la caracterizacién de los discos en suspension, los discos de Fe
de 260[nm| de didmetro y 50[nm]| de espesor, presentaron la menor coercitividad y
el menor porcentaje de remanencia. Su curva de histéresis, mostrada en el gréfico
c) de la figura 3.3, muestra un estado vértice bien definido, con coercitividad en los

extremos y remanencia muy baja a campo nulo.

Los datos ordenados de menor a mayor coercitividad con diferencia porcentual y
de menor a mayor porcentaje de remanencia se muestran en las tablas 3.6 y 3.7. El
porcentaje de coercitividad de los discos no presenta una dispersion muy alta. Lo
que es la calidad del vértice, los discos de Fe de 790[nm]| de didmetro y 50[nm| de
espesor presentan la peor calidad debido a su alta remanencia.

Los discos de mejor calidad de Py fueron los de 790[nm]| de didmetro y 100[nm]
de espesor. Presentan un vortice bien definido con baja coercitividad y baja rema-

nencia.
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Coercitivdad | % Remanencia %
Fe 260[nm] 50[nm] 30[Oe] - Fe 260[nm] 50[nm] 3% -
Fe 790[nm] 50[nm] 30[O€] - Py 260[nm] 100[nm] 1% 1
Py 790[nm] 100[nm] 30[Oe¢] - Py 790[nm] 100[nm] 4% 1
Py 790[nm] 50[nm] 30[oe] - Py 790[nm] 50[nm] 7% 4
Fe 790[nm] 100[nm] 30[Oe] - Py 260[nm] 50[nm] 9% 6
Fe 260[nm] 100[nm] 40[Oe] 33 Fe 260[nm] 100[nm] 9% 6
Py 260[nm] 100[nm)] 70[Oe€] 133 Fe 790[nm] 100[nm)] 20 % 17
Py 260[nm] 50[nm] 80[Oe€] 167 Fe 790[nm] 50[nm] 22% 19
Tabla 3.6: Comparaciéon de coercitivi- Tabla 3.7: Comparaciéon de rema-
dad en los resultados de VSM en ep- nencia en los resultados de VSM en
pendorf. eppendorf.

3.3.4. Comparacion de resultados en pelicula nanoestructurada y en
eppendorf

Considerando los mejores casos de ambas medidas, los discos de Py de 790[nm]
de didmetro y 50[nm] de espesor fueron los que obtuvieron las mejores medidas en
pelicula nanoestructurada. Estos presentaron un cambio de coercitividad del 50 %,
de 20[Oe] a 30[Oe] y un cambio en la remanencia del 6 %, del 1 % al 7 %. La diferencia
en la forma de la curva de histéresis se puede ver en la figura 3.6, en azul la medida

en pelicula nanoestructurada y en rojo en eppendorf.
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Figura 3.6: Cambio de forma en la curva de histéresis en los discos de Py de 790[nm]
de didmetro y 50[nm] de espesor. Azul medida en pelicula nanoestructurada, rojo
medida en eppendorf.
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Por su parte, los discos que obtuvieron las mejores medida en eppendorf, los
discos de Fe de 260[nm] de didmetro y 50[nm| de espesor, presentaron una mejoria
en su coercitividad del 400 %, de 100[O¢| a 30[O¢] y en la remanencia una mejoria
del 2%, de 5% a 3%. Las curvas de histéresis se observan en la figura 3.7. En azul
la medida en pelicula nanoestructurada, en rojo en eppendorf.

Fe diametro 260nm, espesor 50nm
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Figura 3.7: Cambio de forma en la curva de histéresis en los discos de Fe de 260[nm]
de didmetro y 50[nm] de espesor. Azul medida en pelicula nanoestructurada, rojo
medida en eppendorf.

Como se puede observar en ambos graficos, las mediciones de VSM en pelicula
nanoestructurada como en liquido difieren. Cuando se mide el ciclo de histéresis
como pelicula nanoestructurada, se mide solo en una anisotropia y los discos solo
tienen la posibilidad de interactuar magnéticamente de forma magnetoestatica entre
los vecinos mas cercanos, obteniendo asi una medida mas caracteristica de cada disco
de manera individual. Cuando se realiza la medida dentro de los eppendorf, los discos
se agrupan en un pequeno monticulo con los discos apuntando en varias direcciones.
Los discos se encuentran muy agrupados, provocando que estos pueda interactuar
de manera magnetoestatica y dipolar, causando diferencias en las medidas de ciclo
de histéresis a comparacién de las medidas en pelicula nanoestructurada.
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3.4. Mumax
3.4.1. Simulacién mediante Mumax

A partir de las imagenes SEM de los discos reales fabricados, se hicieron una se-
rie de simulaciones mediante el software Mumax [26]. Estas simulaciones muestran
el comportamiento magnético ideal de un solo nanodisco. Para realizar esto a ca-
bo, la imagen se discretiza en pequenas regiones o celdas mutuamente interactuantes.

Mumax para realizar la simulacién toma en cuenta la ecuacién de Landau-Lifshitz,
la energia magnetoestatica y el campo externo. Con esos tres factores es posible
observar el estado fundamental y la evolucion temporal del estado magnético de los
nanodiscos.

Para poder utilizar la imagen SEM en la simulacién, es necesario realizar ajus-
tes en ella. Primero, se recorta y redimensiona para tener un tamano adecuado con
respecto a los recursos computacionales. A mayor discretizacion de imagen, mayores
los recursos necesarios, teniendo como coste un mayor tiempo de simulacién. Este
reajuste se hace ademds para tener la relacién correcta entre tamano de celda y
tamano de imagen. Este tltimo punto es de suma importancia, ya que cada celda
debe ser de una longitud menor a la distancia de exchange. En la tabla 3.9 [28] se
pueden observar los distintos pardmetros de los metales ferromagnéticos. Teniendo
en cuenta lo anterior, las imagenes utilizadas se discretizan en 384x384 para los dis-
cos de 790[nm| y en 256x256 para los discos de 260[nm|. Los respectivos tamanos
de grilla y celda utilizados se encuentran en la tabla 3.8.

Grilla Celda
790[nm] de didmetro, 50[nm] de espesor | 384 x 384 x 25 | 2.75[nm] x 2.75[nm] x 2[nm]
790[nm] de didmetro, 100[nm] de espesor | 384 x 384 x 50 | 2.75[nm] x 2.75[nm] x 2[nm]|
260[nm] de didmetro, 50[nm] de espesor | 256 x 256 x 25 | 1.455[nm] x 1.455[nm] x 2[nm)]
260[nm] de didmetro, 100[nm] de espesor | 256 x 256 x 50 | 1.455[nm] x 1.455[nm] x 2[nm]

Tabla 3.8: Parametros de simulaciéon micromagnética. Tamano de grilla y celda para
didmetros y espesores de nanodiscos.

Una vez redimensionada la imagen es necesario identificar el drea que serd com-
puesta por material magnético. Para ello, Mumax hace una distincién entre tonos,
negro significando espacio vacio y blanco espacio con material, por lo que en la
imagen original SEM se identifica el area que corresponde al disco rellenandola con
blanco y el resto con color negro. Las imagenes SEM y las imdgenes finales utilizadas
para la simulaciones son mostradas en las figuras 3.8, 3.9, 3.10 y 3.11.
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| Metals | M,(10°4/m) | A(10712J/m) | Iex(nm) |

Co 1.445 3.00 4.78
Fe 1.752 2.10 3.30
Py 0.860 1.3 7.64
Ni 0.484 0.86 5.29

Tabla 3.9: Pardmetros magnéticos de metales ferromagnéticos Co, Fe, Py y Ni. Mj,
magnetizacién de saturacién; A, constante de exchange; I.., distancia de exchange.

Figura 3.8: Imagen del disco de Figura 3.9: Imagen SEM de un disco
790[nm] utilizada para la simulacién. de 790[nm| de didmetro.
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Figura 3.10: Imagen del disco de Figura 3.11: Imagen SEM de un disco
260[nm]| utilizada para la simulacién. de 260[nm]| de didmetro.

Los c6digos utilizados se pueden observar en el apéndice A.1. En el cédigo se
observan ademas los parametros de simulacion y los ajustes en el tamano de celda.
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3.4.2. Resultados Mumax

A continuacién se presentan lo resultados de las simulaciones con el ciclo de
histéresis respectivo y estados de magnetizacion.

1. Fe didmetro 260[nm|, 50[nm| de espesor. Figuras 3.14 y 3.15.
2. Fe didmetro 260[nm], 100[nm] de espesor. Figuras 3.16 y 3.17.
3. Fe didmetro 790[nm]|, 50[nm]| de espesor. Figuras 3.18 y 3.19.
4. Fe diametro 790[nm]|, 100[nm]| de espesor. Figuras 3.20 y 3.21.
5. Py didmetro 260[nm], 50[nm] de espesor. Figuras 3.22 y 3.23.
6. Py didmetro 260[nm], 100[nm] de espesor. Figuras 3.24 y 3.25.
7. Py didmetro 790[nm], 50[nm] de espesor. Figuras 3.26 y 3.27.
8. Py didmetro 790[nm]|, 100[nm] de espesor. Figuras 3.28 y 3.29.

En las simulaciones presentadas a continuacion se puede observar que los discos pre-
sentan el estado magnético de vértice [29]. En este estado, los vectores magnéticos
del disco se encuentran en el plano rotando alrededor de un punto central, donde se
encuentra un vector que apunta hacia afuera o hacia adentro del plano. Este estado
se produce en estructuras circulares que tienen dimensiones mayores a la longitud
de exchange del material, abarcando desde unas decena de nanémetros a decena de
micrémetros.

Lo particular de este estado, es que es un estado de minima energia, los discos
se encuentran en monodominios magnéticos y no presentan remanencia magnética.
En el ciclo de histéresis de este tipo de estructura se puede ver que pasan por una
fase de nucleacién, que es donde se forma el vértice, una fase de desplazamiento
del vortice y una fase de aniquilacién una vez el material es saturado con el campo
externo. Este proceso de puede observar en la figura 3.12.

Es importante destacar las propiedades del vértice [29], donde se definen por su
su quiralidad C' = £1 (direccién de giro reloj o contra reloj) y por la polarizacién
del nicleo pt1. Estas dos caracteristicas entregan un total posible de cuatro estados
de minima energia para los nanodiscos en estado vértice. Un punto particular de
estos estados de minima energia es que su produccién es de manera aleatoria con
una distribucién determinada [30].
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La aparicion del vortice en nanodiscos ferromagnéticos, tiene estricta relacion entre
el radio del disco R, su espesor L y la longitud de exchange L, del material. El
factor f = R/L es uno de los factores més criticos que determina el comportamien-
to del vortice frente a campos magnéticos externos y las condiciones L > Le; v
R >> L, [31] [32] la formacién del fenémeno.

En la figura 3.13 se puede observar para el caso del Py, el diagrama de fase donde
el estado vértice se hace presente.
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Figura 3.12: Forma general del ciclo de histéresis de discos ferromagnéticos en estado
vortice. En la inversién del campo externo se produce la nucleaciéon y un desplaza-
miento del vértice hasta que se llega a la saturacion y se aniquila.
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Figura 3.13: Diagrama de fase para discos de Py. Eje X, espesor L sobre distancia
de exchange. Eje Y, radio R sobre distancia de exchange.
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Otro posible estado que se puede encontrar como estado base o cuando se estd en
el proceso de magnetizacién de los nanodiscos, es el de doble vértice [33] [34]. Este
estado ha sido reportado en la literatura de manera teérica [32] y experimental en
discos de cobalto de 1000[nm] de didmetro y 30[nm| de espesor [35], es discos elipti-
cos de Py de 700x500[nm] y 60[nm]| de espesor [36] y en otras geometrias [37] [38].

La aparicién de los dobles vértices ocurre cuando existe una disminucién en el es-
pesor de los nanodiscos de manera tal que estos no llegan a un estado de minima
energia donde la magnetizacién ocurra en el plano. A menor espesor, el nicleo del
vértice disminuye, favoreciendo la aparicién de mas metaestados [33]. Otro factor
que influye en la producciéon de estos meta estados es la geometria y la direccién
del campo aplicado. Para elipses, este puede ser un factor que cambie los estados de
magnetizacién de vértice simple a doble vértice [39]. Cuando se aplica en direccién
del eje mayor favorece la produccién de doble vértice, mientras que en el eje menor
vortices simples.

Para el caso de los discos simulados de las figuras 3.19 3.21 y 3.27 3.29, los dis-
cos de 790[nm]| de didmetro presentan un cambio en el estado de magnetizacién
cuando su espesor disminuye de 100[nm]| a 50[nm]. Se puede observar que durante
la desmagnetizacién, pasa por un estado de doble vortice a un vértice simple como
estado base en el caso del disco Fe. Para el caso del Py, pasa por un estado de doble
vortice el cual se mantiene como el estado base y luego decae en vértice simple.
Hay que destacar que estas simulaciones a pesar de ser de discos individuales, si
correlacionan a las medidas de VSM en pelicula nanoestructurada. Las distancia
entre ejes de los nanodiscos en las medidas de VSM son suficiente para ignorar el
efecto de interacciones dipolares y magnetoestéticas [30].

Las simulaciones presentadas por lo tanto entregan informacién que ayuda a corro-
borar el comportamiento magnético que tienen frente a campos magnéticos externos.
Un resumen de los resultados se puede observar en la tabla 3.10.
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3.4.3. Fe 260[nm] de diametro, 50[nm] de espesor

En el ciclo de histéresis presentado en la figura 3.14 se puede observar el proceso
de formacion del vortice de manera muy bien definida, con dos coercitividades bien
presentadas entre la saturacion y la nucleacion del disco. En lo que es la estructura
magnética, en la figura 3.15 se ve que el disco presenta un solo dominio, con el vector
magnético del vértice apuntado fuera del plano en los puntos d) e i).

1 Disco Fe 50nm, 260nm de diametro
T T d

o
)

o
(&)}

Magnetizacién Normalizada
o

-1 f : ‘
-05 0 0.5
Campo magnético [T]

Figura 3.14: Ciclo de histéresis simulado en Mumax, disco de Fe 50[nm] de espesor,

260[nm] de didmetro.
oy
~
(a) (b) (e) (f)

Figura 3.15: Seguimiento del proceso de magnetizacion en el ciclo de histéresis. Disco
de Fe 50[nm]| de espesor, 260[nm] de didmetro.
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3.4.4. Fe 260[nm] de diametro, 100[nm] de espesor

El ciclo de presentado en la figura 3.16 muestra una nucleacién muy cercana a
la saturacion del material, mostrando coercitividades muy bajas. También es posi-
ble observar una disminucién en la pendiente de la curva efecto del mayor espesor
en el material. La estructura del vortex presenta un dominio simple con el vector
magnético fuera del plano. Puntos d) e i) de la figura 3.17.

Disco Fe 100nm, 260nm de diametro
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Figura 3.16: Ciclo de histéresis simulado en Mumax, disco de Fe 100[nm] de espesor,

260[nm]| de didmetro.
(a) (b) (c) (e) (f) (2)

Figura 3.17: Seguimiento del proceso de magnetizacion en el ciclo de histéresis. Disco
de Fe 100[nm] de espesor, 260[nm]| de didmetro.
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3.4.5. Fe 790[nm] de diametro, 50[nm] de espesor

El aumento de didmetro y el cambio de geometria afecta el proceso de nucleacién
v la coercitividad en el ciclo de histéresis. La coercitividad disminuye hasta llegar
a campo cero, donde se forma la nucleacién. En los puntos c), d), h) e i) se puede
observar la formacion de multi dominios y dos vortices con vectores magnéticos
hacia adentro y hacia afuera del plano que luego decaen un un vortice simple dentro
del plano.

Disco Fe 50nm, 790nm de diametro
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Figura 3.18: Ciclo de histéresis simulado en Mumax, disco de Fe 50[nm] de espesor,
790[nm] de didmetro.

(i)

Figura 3.19: Seguimiento del proceso de magnetizacion en el ciclo de histéresis. Disco
de Fe 50[nm] de espesor, 790[nm] de didmetro.
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3.4.6. Fe 790[nm] de diametro, 100[nm] de espesor

Disco Fe 100nm, 790nm de diametro
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Figura 3.20: Ciclo de histéresis simulado en Mumax, disco de Fe 100[nm] de espesor,
790[nm] de didmetro.

Figura 3.21: Seguimiento del proceso de magnetizacion en el ciclo de histéresis. Disco
de Fe 100[nm] de espesor, 790[nm]| de didmetro.



3.4. MUMAX 45

3.4.7. Py 260[nm] de diametro, 50[nm] de espesor

El ciclo de histéresis presenta dos grandes coercitividades antes del proceso de
nucleacién. En las imégenes ¢) y h) de la figura 3.23, se puede observar el vor-
tex formado y el cambio de polaridad al momento de invertir el campo magnético
externo.
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Figura 3.22: Ciclo de histéresis simulado en Mumax, disco de Py 50[nm]| de espesor,

260[nm]| de didmetro.
(a) (b) (e) () ()

Figura 3.23: Seguimiento del proceso de magnetizacion en el ciclo de histéresis. Disco
de Py 50[nm]| de espesor, 260[nm]| de didmetro.
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3.4.8. Py 260[nm] de diametro, 100[nm] de espesor

El aumento de espesor cambia de manera drastica el ciclo de histéresis. Las
coercitividades disminuyen en gran medida, la pendiente disminuye y la nucleacién
ocurre casi de manera inmediata después de las saturaciones. En los puntos d) e i)
de la figura 3.25 se observa el vortice y su direccién fuera del plano.
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Figura 3.24: Ciclo de histéresis simulado en Mumax, disco de Py 100[nm] de espesor,

260[nm| de didmetro.
(a) (b) (c) (f) (2)

Figura 3.25: Seguimiento del proceso de magnetizacion en el ciclo de histéresis. Disco
de Py 100[nm]| de espesor, 260[nm]| de didmetro.
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3.4.9. Py 790[nm] de diametro, 50[nm] de espesor

El ciclo de histéresis no logra una remanencia y una coercitividad cero a campo
cero. La nucleacién no se alcanza a cerrar completamente. El la figura 3.27 en los
puntos ¢), d), e), h), i) y j) se puede observar que pasa de una configuracién de
vortices multiples a un vértice simple, siendo estos vortices hacia afuera del plano
en los primeros puntos y luego una combinacién hacia afuera y hacia adentro del
plano una vez se invierte el campo aplicado.
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Figura 3.26: Ciclo de histéresis simulado en Mumax, disco de Py 50[nm]| de espesor,
790[nm] de didmetro.

Figura 3.27: Seguimiento del proceso de magnetizacion en el ciclo de histéresis. Disco
de Py 50[nm] de espesor, 790[nm| de didmetro.
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3.4.10. Py 790[nm] de didametro, 100[nm] de espesor

El ciclo de histéresis presenta una nucleacion bastante rdapida luego de las coer-
citividades de los extremos. El vortice se forma de manera muy definida como se
ve en las imdgenes c¢), d), h) e i), con un cambio de direccién al invertir el campo
magnético aplicado, de fuera del plano hacia adentro del plano.
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Figura 3.28: Ciclo de histéresis simulado en Mumax, disco de Py 100[nm] de espesor,
790[nm]| de didmetro.

(h)

Figura 3.29: Seguimiento del proceso de magnetizacion en el ciclo de histéresis. Disco
de Py 100[nm]| de espesor, 790[nm]| de didmetro.
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Coercitividad [Oe] | Remanencia [%] Nucleacién [Oe] | Susceptibilidad [-] Estado magnético
Fe 260[nm] 50[nm] 5.2 0.06 2300 4.7 Voértice
Fe 260[nm] 100[nm] 4.8 0.04 5039 3.4 Vértice
Fe 790[nm] 50[nm] 0.5 0.02 700 12.0 Doble voértice
Fe 790[nm] 100[nm]| 2.2 0.04 1250 8.1 Vértice
Py 260[nm| 50[nm] 3.1 0.07 400 4.6 Vértice
Py 260[nm] 100[um] 33 0.06 1900 3.9 Vértice
Py 790[nm| 50[nm]| 96 9.42 100 17.7 Doble vértice
Py 790[nm] 100[nm] 0.5 0.02 650 7.2 Vértice

Tabla 3.10: Resumen de resultados de las simulaciones micromagnéticas de los discos
de Fe y de Py.

3.4.11. Comparacion de resultados de VSM en pelicula nanoestructu-
rada con simulaciones micromagnéticas

Tras completar las simulaciones de los discos micromagnéticos, se realizdé una
comparativa de los resultados reales de VSM con las simulaciones en Mumax. Los
discos que se compararon fueron los mismos que los de la seccién 3.3.4, los discos
de Fe de 260[nm]| de didmetro y 50[nm] de espesor y los discos de Py de 790[nm] de
didmetro y 50[nm]| de espesor.

En la figura 3.30 a), se pueden observar las dos curvas de histéresis de los discos
de Fe de 260[nm]| de didmetro y 50[nm| de espesor, el grafico a) del lado izquierdo
con los resultados en VSM vy el gréfico b) del lado derecho con los resultados simu-
lados. Las dos curvas presentan formas muy diferentes una de la otra, la histéresis
real tiene una nucleacién muy ligera que no decae completamente a campo cero y
una saturacién a los 2749[Oel, mientras que la simulacién presenta una nucleacién
completa una vez alcanza los 2300[Oe] y una saturacién a los 3300[Oe].

En la figura 3.30 b), se observan las curvas de histéresis de los discos de Py de
790[nm] de didmetro y 50[m] de espesor. Para este caso las curvas de histéresis pre-
sentan una forma mas parecida una de la otra. La curva obtenida en VSM, presenta,
una nucleacién casi completa a los 74[O¢| y una saturacién a los 720[Oe], mientras
que la curva simulada presenta una nucleacién a los 100[Oe¢] y una saturacién a los
800[Oe], valores muy cercanos unos de los otros.

La diferencia en las curvas medidas en VSM con la simuladas, es debido al mis-
mo error experimental del VSM como también al hecho de que la caracterizacién
se realiza a una muestra en donde los nanodiscos no son todos exactamente iguales
uno de los otros. Recordar que las interacciones con los segundos vecinos son casi
nulas, por lo que este efecto no afecta en mayor manera la comparativa entre los
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graficos de histéresis del VSM y las simulaciones. Las diferencias en la rugosidad de
la superficie, en los bordes y la uniformidad en la deposicién producen cambios signi-
ficativos cuando se comparan a las mediciones de un disco simple como se realizé en
la simulacién. Esto queda demostrado en la comparativa de las curvas de histéresis
mencionadas.
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nanoestructurada
05 |- Simulaciéon

Py diametro 790nm, espesor 50nm

__ Pelicula
nanoestructurada
05 |- Simulaciéon
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Figura 3.30: Comparacion de forma en las curvas de histéresis medidas en VSM
como pelicula nanoestructurada y en simulacién. a) Fe 260[nm] de didmetro 50[nm]|
de espesor. b) Py 790[nm| de didmetro, 50[nm| de espesor.

Otro punto importante es la energia disipada por los discos al realizar un ciclo de
histéresis, punto critico para las terapias de hipertermia. Para calcular la energia di-
sipada por ciclo 3.4.1, simplemente se integra el area encerrada por ciclo de histéresis
desnormalizado, entregando como resultado la energia disipada por metro cibico [8].

E = Moy{Ha - dM (3.4.1)

Para los discos de Fe de la figura 3.31, para el caso de las medidas en VSM, estas
presentan una disipaciéon de energia de 37.06[%] y la simulacién una disipacién de
108.84[%], un incremento del 193.7 % de las medidas simuladas frente a las experi-
mentales.

Por su parte, los discos de Py de la figura 3.32, las medidas en VSM presentan
una disipacion de energia de 25.55[%], mientras que el ciclo de histéresis simulado
tiene una disipacién total de 49.64[%], un incremento del 94.3 % de las medidas
simuladas frente a las experimentales.
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Figura 3.31: Comparacion de dreas dentro de las curvas de histéresis para el cdlculo
de energia disipada en discos de Fe de 260[nm| de didmetro y 50[nm] de espesor.
Area sombreada, media integral de la histéresis. a) Histéresis obtenida mediante
VSM, b) histéresis por simulacién.
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Figura 3.32: Comparacién de areas dentro de las curvas de histéresis para el célculo
de energia disipada en discos de Py de 790[nm] de didmetro y 50[nm] de espesor.
Area sombreada, media integral de la histéresis. a) Histéresis obtenida mediante
VSM, b) histéresis por simulacién.
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Con los resultados obtenidos se puede concluir que para terapias de hipertermia
los discos de Fe presentan mejores caracteristicas, con una disipacién de energia de
37.06[7%] frente a los 25.55[%] de los discos de Py, una diferencia del 68.94 %. En
tabla 3.4.11 se puede observar un resumen de los resultados obtenidos.

Medida en VSM | Simulacién micromagnética | Incremento
Fe 260[nm] didmetro, 50[nm] de espesor 37.06[£4] 108.84[ 2L 193.7%
Py 790[nm] didmetro, 50[nm] de espesor 25.55[%] 49.64[%] 94.3%
Diferencia entre discos 68.94 % 45.61%

Tabla 3.11: Célculos de capacidad de disipacién de energia de discos de Fe de 260[nm]
de didmetro 50[nm]| de espesor y de discos de Py de 790[nm| de didmetro 50[nm]
de espesor. Comparacién de calculos hechos con datos de VSM y de simulacién
micromagnética.

Para lo que es la terapia magnetomecénica, los cdlculos de torque serdn discutidos
en la secciones A y B del capitulo 4 donde se observaron los comportamientos de
los discos en solucién acuosa.

3.4.12. Observacion de la estructura magnética de discos de Py de
1.6[m] de diametro 50[nm] de espesor con el uso de MFM

Para mostrar el estado vértice en nanodiscos fabricados, muestras de discos de
Py con un didmetro de 1.6[pm] y 50[nm| de espesor son vistas en MFM. En las
figuras 3.33 y 3.34 se observan las medidas.

1.96

1.60
1.40
120
1.00
0.80
0.60
0.40

0.00

Figura 3.34: Imagen de amplitud

Figura 3.33: Imagen de amplitud
MFM, disco de Py 1.6[um] de didme-
tro 50[nm| de espesor.

MFM, filtro promedio 20 pixeles més
cercanos, disco de Py 1.6[um| de
didmetro 50[nm| de espesor.
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Como se puede apreciar, el disco presenta dos lados bien demarcados, un la-
do oscuro, uno claro y un punto central. Estas tres partes connotan la estructura
magnética del disco. Al igual las imdgenes vistas en la figura 3.35 del articulo [40],
la direccién de los momentos magnéticos formaran estos sectores sombreados, sien-
do los lados laterales los vectores verticales y los superior e inferior los vectores
horizontales, todos estos en el plano.

=0G 50 G 100G 200 G 400 G

Figura 3.35: Simulacién y observacién experimental del estado vértice de discos
de 1[pm] de didmetro y 50[nm] de espesor. a) Imédgenes de MFM mostrando el
desplazamiento del vértice al aplicar campo magnético, primera fila contra reloj,
segunda fila a favor de reloj. b) Imégenes del estado de magnetizacién de los discos
obtenida mediante simulacion OOMME. [40].



Capitulo 4

COMPORTAMIENTO DE LOS
DISCOS EN SOLUCION ACUOSA

Con los discos ya fabricados y caracterizados magnéticamente, se realizan expe-
rimentos en solucién acuosa para observar el comportamiento de los discos frente a
un campo magnético externo. El sistema consiste en un laser que incide en el eppen-
dorf con los nanodiscos suspendidos en agua y un fotoreceptor para adquirir la sefial.

La configuracién del sistema utilizado se puede observar en la figura 4.1. Un laser es
guiado a través de espejos hasta un lente focal, el area del ldser es disminuida para
enfocar de mejor manera en el eppendorf y asi obtener una mejor senial. Una vez
que pasa el eppendorf, el haz de luz se expande por lo que es necesario un lente que
tome esa sefial y la concentre nuevamente. Este dltimo lente toma la senial y luego
pasa nuevamente por otro lente focal el cual se encuentra a una distancia necesaria
para luego enfocar el haz de luz en el area efectiva del fotodetector.
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En las figuras 4.2 y 4.3 se puede observar de manera general el comportamiento de
los discos frente a un campo magnético externo y como estos afectan a la intensidad
del laser. Al aplicar un campo magnético con una forma de onda cuadrada al sistema,
los discos van a alinearse con el campo. Esto hard que el drea efectiva que bloquea
la luz disminuya, dejando pasar mas luz y por lo tanto, se obtendra una mayor senal
en el foto detector.

<
G

Figura 4.2: Alineacién de los discos frente a un campo magnético externo. El haz
pasa libremente, aumentando la senal del fotoreceptor.

Cuando se deja de aplicar campo, es decir en la parte inferior de la onda cuadra-
da, los discos ya no estaran sometidos al campo magnético, haciendo que los discos
se dispersen en el liquido, aumentando el drea efectiva y disminuyendo la intensidad
del laser.

Figura 4.3: Discos dispersos sin aplicar campo magnético. El haz choca contra los
discos, disminuyendo la senal que llega al foto detector.
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La alineacion de los discos frente al campo magnético ocurre debido al torque
producido. El torque depende simplemente del campo aplicado, el dngulo formado
respecto al campo, el volumen del disco y su susceptibilidad magnética [9]. En la
figura 4.4 se puede observar el esquema que lo representa y en la ecuacién 4.0.1 la
férmula para calcular el torque méximo posible.

Figura 4.4: Esquema de produccion del torque en los discos nano magnéticos. El
torque es maximo cuando el dngulo de incidencia es de 45° [9].

Tm =

% V] - x - H[A/m] (4.0.1)
Un tema importante a tomar en cuenta es el factor de viscosidad en los ambientes
bioldgicos. El cédlculo de torque que se realizé en las secciones siguientes no tiene
agregado este factor. La viscosidad encontrada en ambientes celulares limita la apli-
cacion de frecuencia hasta solo decenas de hertz, frecuencias més altas no producen
movimiento rotacional en los discos haciendo solo posible movimientos traslacio-
nes [20]. Un resumen con los resultados se presenta en la tabla 4.1.
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A. Calculo de susceptibilidad y torque de los discos de Fe de 260[nm] de didmetro y
50[nm] de espesor

Para hacer el calculo de susceptibilidad, simplemente hay que calcular la pen-
diente de la curva de histéresis (desnormalizada) de la muestra, esto se hace tomando
en cuenta el grafico a) de la figura 3.1. Para ello se toman dos puntos y se calcula

la pendiente.
~0.504 —0.429

I 40.2
Xm = 43375 —0.00a ¥ 137 (4.0.2)

Yom = 4.8464

Tras obtener este valor, se utiliza la ecuacion de torque maximo y se calcula.

1
Tmae = 5 * 4.8464 % 2.6946 1072 % 12732 (4.0.3)

Trmaz = 8.3 % 107 [N - m)]

B. Calculo de susceptibilidad y torque de los discos de Py de 790[nm] de didmetro y

50[nm] de espesor

Se repite el mismo proceso que en la subseccién anterior. Se toma en cuenta la
histéresis del grafico c¢) de la figura 3.2 para el cdlculo de la susceptibilidad.

_0.910 — 0.052

=———%1.294 4.04
Xm = 0,051 — 0.004 (4.0.4)
Ym = 23.6223
Torque maximo.
1
Tmas = 5 * 23.6223 % 2.4633 10720 % 12732 (4.0.5)

Tmaz = 3.7+ 1075 [N - m)]

Susceptibilidad x | Torque Méximo [N - m]
Fe 260[nm] 50[nm| de espesor 4.8464 8.3 %1017
Py 790[nm] 50[nm] de espesor 23.3493 3.7%1071

Tabla 4.1: Torques maximos producidos en los discos seleccionados previamente por

sus caracteristicas magnéticas.
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4.1. Medidas de dinamica de discos en agua

A continuacién se presentan las medidas realizadas de los discos suspendidos en
agua dentro de los eppendorf. Las medidas presentadas corresponden a los discos de
Py de 790[nm] de didmetro 50[nm]| de espesor.

Se realizaron medidas a 0.2[Hz] y 1[Hz] aplicando un campo externo con forma
de onda cuadrada de 160[Oe] durante veinte minutos de manera constante. Los dis-
cos previo a la mediciones, se les aplicaron cuatro veces un proceso de ultra sonido
durante un minuto seguido de treinta segundos de agitador vortex de manera inter-
calada para garantizar su dispersién en los eppendorf.

En las medidas de 0.2[Hz], los datos son adquiridos cada cinco minutos durante
veinte minutos, dando un total de cinco medidas por discos. Para las medidas de
1[Hz|, los datos con adquiridos de la misma manera. Las medidas de 0.2[Hz] corres-
ponden a dos oscilaciones completas usando un muestreo de 100[Hz] y las medidas
de 1[Hz| son diez oscilaciones completas usando un muestreo de 100[Hz].

En los graficos de las figuras 4.5, se muestran las medidas a 0.2[Hz] y 1[Hz| rea-
lizadas a los nanodiscos.
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4.1.1. Medidas de 0.2[Hz] y 1[HZ]

i) Comportamiendo discos de Py 790nm, i) Comportamiendo discos de Py 790nm,
espesor 50nm, 0.2 Hz espesor 50nm, 1 Hz

. 900 I B S, = |
=900 —O[min] [] = —0[mnin]
E -‘_\ —5[min] E NN NN —5[ming
§ 800 | —— | 10[min]F" § 800 - 10[min] .
i —15[min] B —15[min]
3 ——20[min] 3 ——20[min]
£700t Campo || = Campo

: : : : 700 : : : ‘
0 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10
Tiempo [s] Tiempo [s]
ii) Deltas de amplitud de discos de Py 790nm, ii) Deltas de amplitud de discos de Py 790nm,
espesor 50nm, 0.2 Hz 12 espesor 50nm, 1 Hz
E 157 E 101
a 8 al
: o
o 10| o B
R ES
4 a 2|
5 I L L L I ! I L
0 5 10 15 20 0 5 10 15 20
Tiempo de medida [min] Tiempo de medida [min]

(a) (b)

Figura 4.5: Medidas de intensidad de laser capturada con el fotodetector a 1 [Hz] y a
0.2[Hz]. Grafico a), discos de Py de 790[nm] de didmetro, 50[nm] de espesor medidas
a 0.2[Hz|, gréfico b) discos de Py de 790[nm] de didmetro, 50[nm] de espesor medidas
a 1[Hz]. Gréaficos i) Cambio de intensidad luminosa a través del tiempo, gréficos ii)

deltas de amplitud a través del tiempo.
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El proceso de amortiguamiento en la intensidad luminosa observado en los grafi-
cos 4.5, se atribuye por la formacién de cadenas en los nanodiscos debido a la des-
composicion espectral de la senal aplicada. Cuando el campo magnético es aplicado,
los nanodiscos se alinean con el campo dejando pasar mayor intensidad luminosa,
pero al mismo tiempo, van juntdndose de a poco formando cadenas. La componente
continua de la senal impide que las cadenas se dispersen, favoreciendo el crecimiento
de las mismas. Cunado la senal no se encuentra en régimen de trabajo (campo en
cero) las cadenas se dispersan en el liquido y por efectos del crecimiento de las cade-
nas la dispersién es cada vez mas lenta . Este fendmeno es reportado en el articulo [9].

Como se puede ver en los graficos i), una primera medida a tiempo cero presen-
ta mayores fluctuaciones de intensidad en el fotodetector. Los discos estan dispersos
bloqueando en mayor medida el laser y cuando se alinean dejan pasar mayor can-
tidad de luz. Con el paso del tiempo las cadenas se van formando y el efecto entre
bloqueo de luz y paso de luz cada vez se observa en menor medida, disminuyendo
los delta de intensidad como se pueden ver en los graficos ii). En el minuto veinte,
las cadenas se encuentran formadas y estas ya no son capaces de dispersarse cuando
el campo magnético esta fuera de régimen de trabajo, observando un pequeno ripple
en la senal del fotodetector. La frecuencia solamente aumenta este efecto, dejandose
ver con mayor facilidad en las medidas de 1[Hz| a comparacién de las medidas a
0.2[Hz]

Para ver de mejor manera el proceso de formacion de cadenas, discos de Py de
1.6[um] de didmetro y 50[nm]| de espesor son observados bajo un microscopio 6ptico
y sometidos bajo campo magnético para ver el fenémeno de formaciéon de cadenas.
Las imagenes de las figura 4.6 muestran la formacién de cadenas de los discos con
el campo aplicado a través del plano y las imédgenes de la figura 4.7 muestra la
formacion de cadenas aplicando el campo dentro del plano.
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Figura 4.6: Formacién de cadenas de discos de Py de [um] aplicando un campo de
40[Oe] a través del plano. a) Discos libres sin aplicacién de campo magnético externo.
b) Alineacién y produccién de cadenas frente a un campo magnético externo de
40 [Oe]. ¢) Campo magnético apagado, desalineacién de discos y doblamiento de
cadenas

(b)

Figura 4.7: Formacién de cadenas de discos de Py de [um] aplicando un campo
de 40[Oe¢] dentro del plano. a) Discos dispersos sin campo magnético externo. b)
Aplicacién de campo magnético en el plano. Los discos se alinean en direccién del
plano formando cadenas. ¢) Campo magnético apagado. Dispersion de los discos y
de cadenas remanentes.
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CONCLUSIONES

Nanodiscos de Py y de Fe de 790[nm] y 260[nm]| de didmetro de 50[nm] y 100[nm)]
de espesor en estado vortice, fueron exitosamente fabricados bajo el uso de las técni-
cas de litografia por interferencia para el patronaje y evaporacion por haz de elec-
trones para la deposicién.

El proceso de caracterizacion magnética fué realizado con el uso de VSM donde
se observo la coercitividad, campo de saturacién, remanencia y forma de onda de
la curva de histéresis. La caracterizacién se realizé en dos diferentes instancias. Una
primera con los discos como pelicula nanoestructurada y una segunda con los discos
liberados en los eppendorf.

Como pelicula nanoestructurada, los discos que presentaron menor remanencia y
coercitividad fueron los de Py de 790[nm]| de didmetro y 50[nm] de espesor, con
unos valores de coercitividad de 20 [Oe] y una remanencia del 1 %.

Liberados en los eppendorf, los discos que presentaron menor remanencia y me-
nor coercitividad fueron los de Fe de 260[nm] de didmetro y 50[nm]| de espesor, con
unos valores de coercitividad de 30[Oe] y una remanencia del 3 %.

Los cambios observados en las medidas desde pelicula nanoestructurada a eppendorf
para el caso de los discos de Py de 790[nm] de didmetro y 50[nm| de espesor, fue-
ron de un aumento del 50 % de la coercitividad, de 20[Oe] a 30[O¢] y un aumento
de la remanencia del 6 %, del 1% al 7%. Por su parte los cambios observados de
pelicula nanoestructurada a eppendorf de los discos de Fe de 260[nm]| de didmetro y
50[nm] de espesor, fueron una disminucién de la coercitividad del 400 %, de 100[Oe¢]
a 30[Oe], y una baja en la remanencia del 2%, del 5% al 3%.

En paralelo a las mediciones en VSM, con las simulaciones micromagnéticas se
observaron las propiedades y el comportamiento ideal de los discos fabricados. Toda
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la serie de discos simulados presentaron el estado vértice como el estado funda-
mental. En particular, el disco de Fe de 260[nm] de didmetro y 50[nm] de espesor,
present6 un vértice fuera del plano con una nucleacién de 2300[Oe] y una coercitivi-
dad de 5.2[Oe] y remanencia del 0.02 %. Por su parte, el disco de Py de 790[nm]| de
didmetro y 50[nm] de espesor, presenté dos vértices fuera del plano y luego decaye-
ron a un vortice simple fuera del plano. Luego en el proceso de remagnetizacién, el
disco presentd dos vértices, uno fuera del plano y otro dentro del plano, que luego
decayeron a un vértice simple fuera del plano.

Con las simulaciones ya realizadas, se compararon las capacidades de disipacion
de energia de los discos simulados y de los fabricados. Para los resultados de VSM,
los discos de Fe de 260[nm] de didmetro y de 50[nm] de espesor presentan una ca-
pacidad de disipacion de energia de 37.06[%] y en la simulacién micromagnética de
108.84[%]. Para los discos de Py de 790[nm| de didmetro y 50[nm] de espesor, en
las medidas de VSM estos presentaron una disipacién de energia de 25.55[%] y en
la simulacién de 49.64[£%].

En las medidas de MFM, se observé el vortice como estado fundamental en los
nanodiscos de Py de 1.6[um)].

Finalmente para observar el comportamiento de los discos bajo un campo magnético
en una solucién acuosa, se montd un equipo que consistié en un laser incidente a
los eppendorf capaz de medir cambios de intensidad luminosa. Estos cambios en la
intensidad reflejaron el comportamiento que tenfan.

Teniendo en cuenta que los discos experimentan torque frente al campo magnético,
son calculados los valores para los discos de Fe de 260[nm| de didmetro y 50[nm]| de
espesor y para los discos de Py de 790[nm] de didmetro y 50[nm]| de espesor. Los dis-
cos de Fe presentaron un torque de 8.3+ 10717[N -m] y los de Py de 3.7+ 107 '[N -m).

En las medidas de comportamiento de solucién acuosa, para 0.2[Hz] y 1[Hz| los
discos de Py de 790[nm| de didmetro y 50[nm] de espesor, presentaron un decre-
cimiento amortiguado en la intensidad de laser a medida que pasa el tiempo. Este
decrecimiento en la intensidad es debido a la formacién de cadenas por efectos del
campo magnético aplicado, fenémeno que se dejé visto de mejor manera en las ob-
servaciones con microscopio éptico a discos de Py 1.6[um] de didmetro y 50[nm]| de
espesor.



Capitulo 6

TRABAJOS FUTUROS

Queda por explorar la fabricacién de discos de diferentes diametro y espesores
para tener un diagrama completo de la naturaleza magnética de los nanodiscos.
También abarcar los diferentes efectos de los cambios de geometria al momento de
realizar la litografia, efectos que pueden provocar cambios en las curvas de histéresis.
Un diagrama completo ayudaria a separar el uso de los discos dependiendo de la
susceptibilidad observada y de su potencial de liberacion de energia.

Un trabajo completo de medidas de MFM de los discos anteriormente mencionados,
ayudaria a corroborar de manera experimental la formacién y comportamiento de
los vértices, completando las caracteristicas magnéticas de las muestras.

También se necesita explorar el comportamiento de nanodiscos en ambientes bioldgi-
cos, adaptando el sistema de medicion laser para otro tipos de liquidos. La formacion
de cadenas, o la capacidad de agrupamiento puede ser afectada por estas propie-
dades debido a la capacidad de los nanodiscos de moverse en estos diferentes liquidos.

Finalmente experimentar directamente con células cancerigenas con los discos fa-

bricados y realizar estudios sobre los efectos de la hipertermia celular y los torques
aplicados.
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Apéndice A

CODIGOS MUMAX PARA
SIMULACION MICRO
MAGNETICA Y CALCULO DE
NUMERO DE DISCOS
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A.1. PARAMETROS DE DEPOSICION
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A.1. Parametros de deposicién

191022.5 15/11/2022

Alsg Tis Feso/100 T'is
p [gr/cm?] 2,7 4,5 7,86 4,5
TF (Tooling Factor) 1,73 1,37 1,6 1,37
Corriente [mA] 30 75 65-74 75
Presién Base [mbar] 2,2.107% | 2,5:107% | 34.1076 | 5,4.1076
Presién de deposicién [mbar] 2,5:107% | 2,5.1076 | 1,6:1076 | 5,4.10°6
Velocidad promedio de deposicién [nm/min] 4,76 2,73 4,16 2,85

Tabla A.1: Pardametros de deposicion para los discos de Fe de 790 nm de didmetro,

espesores 50 nm y 100 nm.

1910225 16/11/2022

Also Tis Pyso/100 T'is
p [gr/em?] 2,7 4,5 8,7 4,5
TF (Tooling Factor) 1,73 1,37 1,27 1,37
Corriente [mA] 30 75 85-97 76
Presién Base [mbar] 1,6:107% | 2,2.107% | 5,5-1076 | 4,6-106
Presién de deposicién [mbar] 1,6:1076 2,22107% | 1.107° | 3,4.10°6
Velocidad promedio de deposicién [nm/min] 4,76 2,38 3,93 3

Tabla A.2: Pardmetros de deposicién para los discos de Py de 790nm de didmetro,

espesores 50 nm y 100 nm.

100920.2 23/11/2022

Also T'is Fes0/100 T'is
p lgr/em?] 2,7 4,5 7,86 4,5
TF (Tooling Factor) 1,73 1,37 1,6 1,37
Corriente [mA] 30 75 70-77 79
Presién Base [mbar] 2,2.107% | 2,5-107% | 1,6:107° | 6,3-1076
Presién de deposicién [mbar] 2,2.1076 2,5-1076 | 2,2.107° | 6,3-10°6
Velocidad promedio de deposicién [nm/min] 5,78 3,54 3,65 3

Tabla A.3: Pardmetros de deposicién para los discos de Fe de 260 nm de didmetro,

espesores 50 nm y 100 nm.
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100920.2 23/11/2022

Also T'is Pys0/100 T'is
p lgr/em?] 2,7 4,5 7,86 4,5
TF (Tooling Factor) 1,73 1,37 1,6 1,37
Corriente [mA] 30 75 70-77 79
Presién Base [mbar] 2,2107¢ | 2,5.107% | 1,6-107° | 6,3-1076
Presién de deposicién [mbar] 2,2:107% | 2,5.1076 | 2,2.107° | 6,3-10°6
Velocidad promedio de deposicién [nm/min] 5,78 3,54 3,65 3

Tabla A.4: Pardmetros de deposicién para los discos de Py de 260 nm de didmetro,

espesores 50 nm y 100 nm.
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A.2. Cédigos Mumax
A.2.1. 191022 50nm_Fe

SetGridsize (384, 384, 25)
SetCellsize (2.75e—9, 2.75e¢—9, 2e—9)

EdgeSmooth = 8

setgeom ( imageShape (7191022.png”).
saveas (geom, 707)

Msat = 1700e3
Aex = 2.1e-11
alpha = 0.1

m = randomMag ()
relax ()

Bmax := 300.0e—3
Bstep := 5e-3
MinimizerStop = le—6
TableAdd (B_ext)

for B:=Bmax; B>Bmax; B—=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

}

for B :=—Bmax; B<=Bmax; B+=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

inverse () )
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A.2.2. 191022_100nm_Fe

SetGridsize (384, 384, 50)
SetCellsize (2.75e—9, 2.75e—9, 2e—9)

EdgeSmooth = 8

setgeom ( imageShape (”7191022.png” ).
saveas (geom, 707)

Msat = 1700e3
Aex = 2.1e—-11
alpha = 0.1

m = randomMag ()
relax ()

Bmax := 300.0e-3
Bstep := 5e—3
MinimizerStop = le—6
TableAdd (B_ext)

for B:=Bmax; B>Bmax; B—=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

}

for B :=—Bmax; B<=Bmax; B+=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

inverse ()

)
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A.2.3. 191022 50nm_Py

SetGridsize (384, 384, 25)

SetCellsize (2.75e—-9, 2.75e—9, 2e—9)

EdgeSmooth = 8

setgeom ( imageShape (”7191022.png”)
saveas (geom, "07)

Msat = 800e3
Aex = 13e—12
alpha = 0.02

m = randomMag ()
relax ()

Bmax := 300.0e—3
Bstep := 5e—3
MinimizerStop = le—6
TableAdd (B_ext)

for B:=Bmax; B>Bmax; B—=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

}

for B :=—Bmax; B<=Bmax; B+=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

.inverse ()

)
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A.2.4. 191022_100nm_Py

SetGridsize (384, 384, 50)

SetCellsize (2.75e—9, 2.75e—9, 2e—9)

EdgeSmooth = 8

setgeom ( imageShape (”7191022.png”)
saveas (geom, "07)

Msat = 800e3
Aex = 13e—12
alpha = 0.02

m = randomMag ()
relax ()

Bmax := 300.0e—3
Bstep := 5e—3
MinimizerStop = le—6
TableAdd (B_ext)

for B:=Bmax; B>Bmax; B—=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

}

for B :=—Bmax; B<=Bmax; B+=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

.inverse ()

)
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A.2.5. 100920.50nm_Fe

SetGridsize (256, 256, 25)

SetCellsize (1.455—-9, 1.455e—9, 2e—9)

EdgeSmooth = 8

setgeom ( imageShape (”7100920.png” ).

saveas (geom, 707)

Msat = 1700e3
Aex = 2.1e—-11
alpha = 0.1

m = randomMag ()
relax ()

Bmax := 300.0e-3
Bstep := 5e—-3
MinimizerStop = le—6
TableAdd (B_ext)

for B:=Bmax; B>Bmax; B—=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

}

for B :=—Bmax; B<=Bmax; B+=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

inverse ()

)



A.2. CODIGOS MUMAX

74

A.2.6. 100920.100nm_Fe

SetGridsize (256, 256, 50)

SetCellsize (1.455e—9, 1.455e—9, 2e—9)

EdgeSmooth = 8

setgeom ( imageShape (”7100920.png” ).

saveas (geom, 707)

Msat = 1700e3
Aex = 2.1e—-11
alpha = 0.1

m = randomMag ()
relax ()

Bmax := 300.0e-3
Bstep := 5e—3
MinimizerStop = le—6
TableAdd (B_ext)

for B:=Bmax; B>Bmax; B—=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

}

for B :=—Bmax; B<=Bmax; B+=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

inverse ()

)
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A.2.7. 100920.50nm_Py

SetGridsize (256, 256, 25)

SetCellsize (1.455e—9, 1.455e—9, 2e¢—9)

EdgeSmooth = 8

setgeom ( imageShape (”7100920.png”)
saveas (geom, "07)

Msat = 800e3
Aex = 13e—12
alpha = 0.02

m = randomMag ()
relax ()

Bmax := 300.0e—3
Bstep := 5e—3
MinimizerStop = le—6
TableAdd (B_ext)

for B:=Bmax; B>Bmax; B—=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

}

for B :=—Bmax; B<=Bmax; B+=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

.inverse ()

)



A.2. CODIGOS MUMAX

76

A.2.8. 100920.100nm_Py

SetGridsize (256, 256, 50)

SetCellsize (1.455e—9, 1.455e—9, 2e—9)

EdgeSmooth = 8

setgeom ( imageShape (”7100920.png”)
saveas (geom, "07)

Msat = 800e3
Aex = 13e—12
alpha = 0.02

m = randomMag ()
relax ()

Bmax := 300.0e-3
Bstep := 50e—-3
MinimizerStop = le—6
TableAdd (B_ext)

for B:=Bmax; B>Bmax; B—=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

}

for B :=—Bmax; B<=Bmax; B+=Bstep{
B_ext = vector (B, 0, 0)
minimize ()
tablesave ()
save (m)

.inverse ()

)



A.3. CALCULO DE DISCOS

7

A.3. Calculo de discos

A.3.1. Fe 790[nm] de diametro, 50[nm] de espesor

Discos de Hierro, 790[nm] diametro, 50[nm| espesor

Resultados de VSM en pelicula nanoestructurada

Momento de saturacién

2.3 % 10™3[emu]

Area de la muestra

85.04925 [mm?]

Periodicidad de los discos 1.251 [pm)]
Numero de discos 5.43 % 107
Momento magnético por disco 4.23 % 10~ [emu)
Diametro de los discos 790 [nm)]
Area de los discos 0.492651 [um?]
Espesor de los discos 50 [nm]

Volumen de los discos

0.0246326 [um?®]

Magnetizacion

1.72 % 103[ 2y

cm3

Discos en el sustrato

Area de la muestra (discos)

85.04925 [mm?]

Periodicidad de los discos

Numero de discos

1251 [pm]

5.43 % 107

Discos en solucién acuosa

Momento Magnético 1.4%1073
Volumen acuoso 1 [ml]
Numero de discos 3.31 % 107

Eficiecia

60.87 %
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A.3.2. Fe 790[nm] de diametro, 100[nm] de espesor

Discos de Hierro, 790[nm]| diametro, 100[nm] espesor

Resultados de VSM en pelicula nanoestructurada

Momento de saturacién 4.3 % 10~3[emu]
Area de la muestra 87.839 [mm?]
Periodicidad de los discos 1.264 [um)]
Numero de discos 5.5 % 107
Momento magnético por disco 7.82 % 10~ [emu]
Diametro de los discos 790 [nm]
Area de los discos 0.492651 [pm?]
Espesor de los discos 50 [nm]

Volumen de los discos

0.049265199 [;1m?]

Magnetizacion

1.59 % 10%[ <2y

cm3

Discos en el sustrato

Area de la muestra (discos) 87.839 [mm?]
Periodicidad de los discos 1.264 [um)]
Ntumero de discos 5.5 % 107

Discos en solucién acuosa

Momento Magnético 2.66 % 1073
Volumen acuoso 1 [ml]
Nimero de discos 3.4 %107

Eficiecia

61.86 %
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A.3.3.

Fe 260[nm] de diametro, 50[nm] de espesor

Discos de Hierro, 260[nm] diametro, 50[nm| espesor

Resultados de VSM en pelicula nanoestructurada

Momento de saturacién

1.3 % 10™3[emu]

Area de la muestra

104.9186667 [mm?]

Periodicidad de los discos 0.462 [pm]
Niimero de discos 4.92 % 10%
Momento magnético por disco 2.64 * 10712 [emu]
Diametro de los discos 260 [nm)]
Area de los discos 0.053912872 [um?
Espesor de los discos 50 [nm)]

Volumen de los discos

0.002694644 [11m?]

Magnetizacién

9.81 * 102]224]

cm3

Discos en el sustrato

Area de la muestra (discos)

104.9186667 [mm?]

Periodicidad de los discos

0.462 [pm]

Numero de discos

4.92 % 108

Discos en solucién acuosa

Momento Magnético 7.28 %1074
Volumen acuoso 1 [ml]
Numero de discos 2.75 % 108

Eficiecia

56 %
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A.3.4. Fe 260[nm] de diametro, 100[nm] de espesor

Discos de Hierro, 260[nm| diametro, 100[nm] espesor

Resultados de VSM en pelicula nanoestructurada

Momento de saturacién

2 % 1073 [emu]

Area de la muestra

84.05266667 [mm?]

Periodicidad de los discos 0.462 [um]
Numero de discos 3.94 % 108
Momento magnético por disco 4.87 % 10~ 2[emu]
Diametro de los discos 260 [nm]
Area de los discos 0.053912872 [um?]
Espesor de los discos 100 [nm)

Volumen de los discos

0.005391287 [p1m?]

Magnetizacion

9.04 % 102[£2y

cm3

Discos en el sustrato

Area de la muestra (discos)
Periodicidad de los discos

84.05266667 [mm?]

0.462 [pm)]

Numero de discos

3.94 % 108

Discos en solucién acuosa

Momento Magnético 1.25% 1073
Volumen acuoso 1 [ml]
Nimero de discos 2.57 % 108

Eficiecia

65.15 %
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A.3.5. Py 790[nm] de diametro, 50[nm] de espesor

Discos de Permalloy, 790[nm]| diametro, 50[nm] espesor

Resultados de VSM en pelicula nanoestructurada

Momento de saturacion

1.29 % 10~3[emu]

Area de la muestra

93.75333333 [mm?]

Volumen de los discos

Periodicidad de los discos 1.288 [um)]
Numero de discos 5.65 % 107
Momento magnético por disco 2.29 % 10~ [emu]
Diametro de los discos 790 [nm)
Area de los discos 0.492651994 [um?]
Espesor de los discos 50 [nm]

0.0246326 [pm?]

Magnetizacién

9.29 x 10%[4u

cm3

Discos en el sustrato

Area de la muestra (discos)

93.75333333 [mm?]

Periodicidad de los discos
Numero de discos

1.288 [um)]

5.65 * 107

Discos en solucién acuosa

Momento Magnético 81074
Volumen acuoso 1 [ml]
Numero de discos 3.5 % 107

Eficiecia

61.87%
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A.3.6. Py 790[nm] de diametro, 50[nm] de espesor

Discos de Py, 790[nm]| diametro, 50[nm] espesor

Resultados de VSM en pelicula nanoestructurada

Momento de saturacién

2.6 * 10~3[emu]

Area de la muestra

101.7583333 [mm?]

Periodicidad de los discos 1.286 [um]
Nimero de discos 6.15 % 107
Momento magnético por disco 3.35 % 10~ [emu]
Diametro de los discos 790 [nm]
Area de los discos 0.492651994 [um?]
Espesor de los discos 100 [nm]

Volumen de los discos
Magnetizacién

0.049265199 [pum?]

6.8+ 10°[<2y]

Discos en el sustrato

Area de la muestra (discos)

101.7583333 [mm?

Periodicidad de los discos
Numero de discos

1.286 [um]

6.15 % 107

Discos en solucién acuosa

Momento Magnético 1%1073
Volumen acuoso 1 [ml]
Numero de discos 2.99 % 107

Eficiecia

48.52 %
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A.3.7. Py 260[nm] de diametro, 100[nm] de espesor

Discos de Py, 260[nm| diametro, 100[nm| espesor

Resultados de VSM en pelicula nanoestructurada

Momento de saturacién

5.9 + 10~ 4[emu]

Area de la muestra

77.33266667 [mm?]

Periodicidad de los discos 0.469 [pm]
Numero de discos 3.52 % 108
Momento magnético por disco 1.68 * 10~ 2 [emu]
Diametro de los discos 260 [nm]
Area de los discos 0.0.053912872 [um?
Espesor de los discos 50 [nm]

Volumen de los discos

0.002695644 [pm?]

Magnetizacién

6.23 * 10%[<24]

Discos en el sustrato

Area de la muestra (discos)

77.33266667 [mm?]

Periodicidad de los discos

0.469 [pm]

Ntumero de discos

3.52 % 108

Discos en solucién acuosa

Momento Magnético 2%107%
Volumen acuoso 1 [ml]
Ntumero de discos 1.19 % 108

Eficiecia

33.9%
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A.3.8. Py 260[nm] de diametro, 100[nm] de espesor

Discos de Py, 260[nm| diametro, 100[nm| espesor

Resultados de VSM en pelicula nanoestructurada

Momento de saturacién

1.42 + 10~ 3[emu]

Area de la muestra

121.013 [mm?]

Periodicidad de los discos 0.449 [pum]
Numero de discos 6 * 108
Momento magnético por disco 2.37 + 1072 [emu]
Diametro de los discos 260 [nm]
Area de los discos 0.0.053912872 [um?
Espesor de los discos 100 [nm]

Volumen de los discos

0.005391287 [um?]

Magnetizacién

4.39 * 10°[<m4]

Discos en el sustrato

Area de la muestra (discos) 121.013 [mm?]
Periodicidad de los discos 0.449 [pm]
Nimero de discos 6 * 108

Discos en solucién acuosa

Momento Magnético 1.42 %1073
Volumen acuoso 1 [ml]
Ntumero de discos 2.05 % 108

Eficiecia

34.23 %
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