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@Resumen:

Método de obtencion de peliculas delgadas con
control de la anisotropia magnética en el plano.

La invencion consiste en método de produccion de
material magnético con imanacion elevada en forma
de pelicula delgada que permite controlar en un Unico
proceso su isotropia y/o anisotropia magnética. El
control se consigue haciendo uso de la técnica de
pulverizacion catodica (sputtering) bajo diferentes
condiciones de crecimiento. Fijada la presién de
Argon y un angulo de incidencia no nulo entre el
blanco y el sustrato, se consigue controlar la isotropia
0 anisotropia del material mediante el ritmo de
crecimiento. Este método de obtencidon permite
obtener un nicleo magnético de reducidas
dimensiones, lo que permite su miniaturizacion y, por
tanto, poder ser utilizado en motores eléctricos
miniaturizados.
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DESCRIPCION

Método de obtencion de peliculas delgadas con control de la anisotropia magnética en

el plano.

Sector de la Técnica

La presente invenciéon se encuadra en el campo la fabricacion de materiales
magnéticos. De forma mas concreta, la invencion describe la obtencion de materiales
magnéticos basados en aleaciones de hierro en forma de pelicula delgada en los que
se consigue controlar la anisotropia magnética en el plano mediante las condiciones de

crecimiento.

Estado de la técnica
Actualmente, existe un gran interés en la obtencién de materiales con determinadas
propiedades fijadas por la aplicacion de los mismos, es decir, materiales cuyas

caracteristicas cumplan los requisitos demandados para una aplicacion concreta.

En el caso de los materiales magnéticos en forma de pelicula delgada, una de las
caracteristicas mas demandadas es la anisotropia magnética que determina la
existencia de una o varias direcciones preferentes para la imanacion. Esta anisotropia
puede ser perpendicular al plano o en el plano de la pelicula delgada. Ademas de la
anisotropia en una determinada direccion (WO02014091874, WO02015152898,
US201506657), algunas aplicaciones requieren disponer de materiales
magnéticamente isotropos, es decir, que no presenten una direccion preferente para la
imanacion (US6183572, WO2014167645). Por ejemplo, el nicleo de un motor
eléctrico puede requerir tanto un material isétropo como un material anisétropo en el
mismo dispositivo, como se describe en el documento W0O2007141489. En este caso,
existe la dificultad de que cada tipo de material ferromagnético (anisétropo e isétropo)
requiere un meétodo de obtencion diferente, lo que dificulta la produccién
incrementando el tiempo para realizar estos motores. Por otro lado, las técnicas de
producciéon son exclusivas de materiales en forma masiva, lo que dificulta la
miniaturizacion del motor. Ademds, para mejorar el rendimiento del motor, es

necesario utilizar materiales ferromagnéticos con la mayor imanacion posible.
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La presente invencion describe un método de obtencion de material en forma de
pelicula delgada y con imanacién elevada que permite controlar su isotropia y
anisotropia magnética en un unico proceso para poder ser utilizado en motores

eléctricos miniaturizados.

Descripcion detallada de la invencion
Método de obtencion de peliculas delgadas con control de la anisotropia magnética en

el plano.

El control de la anisotropia de las peliculas delgadas se consigue haciendo uso de la
técnica de pulverizacion catddica o sputtering. El control de la anisotropia permite
obtener desde capas magnéticamente isétropas en el plano a capas anisotropas con
control en la direcciéon del eje de anisotropia, mediante el uso de una técnica de
produccion, el sputtering, que permite ademas la miniaturizacion para el uso de estos

materiales, por ejemplo, en el desarrollo de ntcleos de motores eléctricos.

Descripcion detallada de la invencion
Se describe el método de obtencién de aleaciones binarias basadas en Fe en forma de

pelicula delgada, aunque el método no se limita a esta tipo de aleaciones.

Las capas de Fejo0-xGax (donde el valor de x se encuentra, de forma preferente, entre
25y 34 at. %) se crecen mediante las técnica de sputtering utilizando un tnico blanco
con una composicion Fejpo.yGay (donde el valor de y se encuentra, de forma
preferente, entre 25 y 34 at. %) sobre sustratos de vidrio en los que se ha depositado
previamente una capa de Mo con un espesor de decenas de nandémetros. Existe un
angulo de inclinacion entre el blanco y el sustrato para que el crecimiento se realice en
incidencia oblicua, con un angulo de inclinacion entre 20 y 30°. Para que el
crecimiento sea posible se introduce un gas inerte, como Ar, para producir un plasma
en las cercanias del blanco cuando se aplica un voltaje eléctrico entre el blanco y la
campana. La distancia entre el blanco y el sustrato tiene que ser mayor que el
recorrido libre medio para la termalizacion de los atomos expulsados desde el blanco,

la cual viene dada por la ecuacion:
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donde o, es la seccion eficaz para eventos elasticos de dispersion entre los atomos
provenientes del blanco y los 4tomos de Ar, kg es la constante de Boltzmann, T, es la
temperatura del plasma, v es el nimero de colisiones consecutivas necesarias para que
los atomos provenientes del blanco se termalicen, y pg es la presion en la camara
durante el crecimiento que se debe principalmente a la introducciéon de Ar en la
camara de crecimiento. Aunque se ha considerado una presién de Ar de pg de 0,3 Pa,

la invencion no se limita a esta presion.

Durante el crecimiento mediante sputtering no se calienta el sustrato aunque la
invencién no se encuentra limitada a crecimientos realizados a temperatura ambiente.
Finalmente, hay que crear una diferencia de potencial entre el blanco y la campana.
Manteniendo fija la presion de Argon, el ritmo de crecimiento se controla mediante la
potencia eléctrica que aparece por la diferencia de potencial entre el blanco y la
campana. En esta invencion se ha utilizado una potencia variable entre 50 y 100 W, no

estando limitada la invencion a estos valores.

Una vez finalizado el crecimiento, las capas de Fejoo-xGax tienen un espesor de cientos
de nandémetros (pudiendo estar entre 150 y 250 nm) y son protegidas de una posible
oxidacién con una capa delgada de un material no magnético. Esta capa protectora
puede ser una capa de Mo de decenas de nanometros de espesor, aunque la invencioén
no se encuentra restringida a ese tipo de capa protectora. La invenciéon tampoco se

limita a materiales que se encuentren protegidos para evitar su oxidacion.

Se define la direccion de referencia en el plano de las muestras como la direccion de
corte entre el plano de la muestra y el plano de incidencia que viene marcado por la
direccion del haz de incidencia como viene indicado en la figura 1. Para caracterizar la
anisotropia de las muestras, se miden ciclos de histéresis aplicando el campo
magnético en el plano de la muestra en diferentes direcciones respecto de la direccion

de referencia como se muestra en la figura 2. Fijada la presiéon de Ar a un valor
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alrededor de las décimas de Pa y la distancia blanco-sustrato a un valor mayor que el
recorrido libre medio para la termalizacion de los atomos expulsados desde el sustrato,
el ritmo de crecimiento se controla mediante la potencia de crecimiento. Para ritmos
de crecimiento iguales o superiores a 0,16 nm/s, se obtienen capas magnéticamente
anisétropas con la direccion de anisotropia en el plano de la muestra en la direccion de
referencia (figura 3) mientras que para ritmos de crecimiento inferiores las capas son

magnéticamente isotropas en el plano (figura 4).

Los materiales obtenidos mediante esta técnica pueden ser insertados en multitud de
dispositivos electronicos en los que el tamaiio disponible suele ser reducido y pueden
ser utilizados también en nucleos magnéticos de motores eléctricos en el caso de que

sea necesaria su miniaturizacion.

Descripcion de las figuras

Figura 1. Esquema para indicar la direccion en el plano de la muestra que se elige
como direccion de referencia. Se define la direccion de referencia (3) en el plano de
las muestras como la direccion de corte entre el plano de la muestra (4) y el plano de

incidencia (1) que viene marcado por la direccién del haz de incidencia (2)

Figura 2. (a) Plano superior de la muestra en la que se indica cémo el campo
magnético (H) se puede aplicar en el plano de la muestra formando diferentes dngulos
(ou, o2, o3,) con respecto a la direccion de referencia (3). (b) Visidon frontal de la
muestra donde se indica como el campo magnético (H) puede formar un determinado

angulo (o) con respecto a la direccion de referencia (3).

Figura 3. Ciclos de histéresis de una capa delgada de aleacion de FesgGas; crecida con
un ritmo de crecimiento de 0,16 nm/s medidos aplicando el campo magnético en el
plano de la muestra en la direccion de referencia (0°) y perpendicular a ella (90°). Los
ciclos de histéresis muestran la existencia de un eje de anisotropia en el plano de la

muestra en la direccion de referencia.
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Figura 4. Ciclos de histéresis de una capa delgada de aleacion de FessGasz crecida con
un ritmo de crecimiento de 0,10 nm/s medidos aplicando el campo magnético en el
plano de la muestra en la direccion de referencia (0°) y perpendicular a ella (90°). Los

ciclos de histéresis muestran la isotropia magnética en el plano de la muestra.

Modo de realizacion de la invencion
La presente invencion se ilustra mediante los siguientes ejemplos, los cuales no son

limitativos de su alcance.

Ejemplo 1:
Este ejemplo se refiere a la obtencion de peliculas de aleacién binaria Fejoo-xGax
mediante la técnica de pulverizacion catédica con un eje de anisotropia en el plano de

la muestra.

Sobre sustratos de vidrio cubiertos con una capa de Mo de espesor de 20-40 nm se
deposita una capa de 150 nm de espesor obtenida a partir del blanco Fe72Gazs. Esta
aleacion de Fe-Ga se crece con un dngulo de inclinacion de 25° entre el blanco y el
sustrato; la distancia entre el blanco y el sustrato se fija en 14 cm. Antes del
crecimiento se fija una atmodsfera de 0,3 Pa introduciendo Ar en la campana de
crecimiento. El crecimiento de la capa Fe-Ga comienza cuando se establece una
potencia de 90 W entre el blanco y la campana. El crecimiento dura el tiempo

necesario para obtener una capa con el espesor deseado.

Bajo estas condiciones de crecimiento se obtiene una capa de FeesGasz con un ritmo
de crecimiento de 0,16 nm/s. Cuando se acaba el crecimiento de la capa de FessGas
se deposita una pelicula no magnética para evitar su oxidacion. La capa de FesgGasz
que se obtiene mediante este crecimiento presenta un eje de anisotropia en la direccion

de referencia (figura 3).

Ejemplo 2:
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Este ejemplo se refiere a la obtencion de peliculas delgadas de aleacion binaria Feioo-
«Gax mediante la técnica de pulverizacion catodica con isotropia en el plano de la

muestra.

Sobre sustratos de vidrio recubiertos con una capa de Mo con un espesor de 20 - 40
nm, se deposita una capa de 150 nm de espesor obtenida a partir del blanco Fe72Gazs.
El material magnético compuesto por una aleacion Fe-Ga se crece con un angulo de
inclinacion de 25° entre el blanco y el sustrato y la distancia entre el blanco y el
sustrato se fija en 14 cm. Antes del crecimiento se establece una atmosfera de Ar de
0,3 Pa en la campana de crecimiento. El crecimiento de la capa de Fe-Ga comienza
cuando se establece una potencia de 50 W entre el blanco y la campana. El

crecimiento dura el tiempo necesario para obtener una capa con el espesor deseado.

Mediante estas condiciones de crecimiento se obtiene una capa de FegsGasz con un
ritmo de crecimiento de 0,10 nm/s. Cuando se acaba el crecimiento de esta capa de
FeesGasz se deposita una pelicula no magnética para evitar su oxidacion. La capa de
FessGasz obtenida mediante este crecimiento es magnéticamente isétropa en el plano

de la muestra.

Ejemplo 3:
Este ejemplo describe la forma de obtener en un tnico proceso una multicapa formada
por capas de aleacion binaria FejooxGax con isotropia y anisotropia magnética en el

plano de la muestra en un tnico proceso.

Sobre sustratos de vidrio se deposita una capa de Mo con un espesor de 20 — 40 nm.
Se dispone de un blanco compuesto de una aleaciéon binaria de Fe, como Fe72Gazs. El
blanco se coloca con un angulo de inclinacion de 25° respecto al sustrato; la distancia
entre el blanco y el sustrato es de 14 cm. Antes del crecimiento se establece una

atmosfera de 0,3 Pa de Ar en la campana de crecimiento.

Se obtiene una capa magnética con una determinada direccién de anisotropia en el

plano; para ello, se rota el sustrato respecto de un eje perpendicular a su plano
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consiguiendo que la direccién marcada por el haz de incidencia sobre el plano de la
muestra coincida con la direccion en la que se desea que se encuentre la direccion de
anisotropia. Se crece la capa con el espesor deseado aplicando una potencia de

crecimiento que permita tener un ritmo de crecimiento mayor que 0,16 nm/s.

Se obtiene una segunda capa que presenta una direccion de anisotropia diferente; para
ello, se gira el sustrato respecto de un eje perpendicular al plano del sustrato de tal
forma que el haz de incidencia se encuentre en la direccion elegida. Se crece la capa
con el espesor deseado aplicando una potencia de crecimiento que permita tener un

ritmo de crecimiento mayor que 0,16 nm/s.

Se crece una tercera capa magnéticamente isotropa en el plano de la muestra: para
ello, se aplica una potencia de crecimiento que permita realizar el crecimiento

mediante un ritmo de crecimiento menor que 0,16 nm/s.

Este proceso se puede repetir tantas veces como sea necesario adaptando las
condiciones de crecimiento a las necesidades de isotropia o anisotropia que se requiera

para cada capa constituyente de la multicapa.

Ejemplo 4:
Este ejemplo describe la forma de obtener en un tinico proceso un motor eléctrico
miniaturizado formado por un material en forma de pelicula delgada con isotropia

magnética y por otro material en forma de pelicula delgada con anisotropia magnética.

Se obtiene un nicleo de motor eléctrico miniaturizado combinando el material
descrito en el ejemplo 1 y el material descrito en el ejemplo 2.
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REIVINDICACIONES

Método de obtencion de peliculas delgadas con control de la anisotropia

magnética en el plano caracterizado porque las peliculas delgadas crecen sobre

un sustrato a partir de un blanco mediante la técnica de sputfering que
comprende:

- Fijar la distancia entre el blanco y el sustrato en un valor mayor al recorrido
libre medio para la termalizacion de los &tomos provenientes del blanco.

- Fijar un angulo para el haz de incidencia en relacion al sustrato de modo que
la direccién marcada por el haz de incidencia sobre el plano de la muestra
coincida con la direccion en la que se desea que se encuentre la direccion de
anisotropia magnética.

- Aplicar una diferencia de potencial entre el blanco y la campana que da
lugar a una potencia eléctrica y conocer el ritmo de crecimiento que se
obtiene.

- Caracterizar la anisotropia o isotropia magnética de las peliculas delgadas
obtenidas en funcion del ritmo de crecimiento.

- Controlar el ritmo de crecimiento de las capas mediante la potencia que
existe por la diferencia de potencial aplicada entre el blanco y la campana,

segun la anisotropia o isotropia deseada.

Meétodo de obtenciéon de peliculas delgadas con control de la direccion de la
anisotropia magnética en el plano, segun reivindicacion 1, donde se fija la
direccion del haz de incidencia en relacion al sustrato rotando el sustrato

respecto de un eje perpendicular a su plano.

Método de obtencion de peliculas delgadas con control de la anisotropia
magnética en el plano, segin reivindicaciones anteriores, donde la pelicula

delgada es una aleacion binaria basada en Fe.

Método de obtencion de peliculas delgadas con control de la anisotropia
magnética en el plano, segin reivindicacion 3, donde la pelicula delgada es una

aleacion Fejoo-xGax donde el valor de x se encuentra entre 25 y 34 at.%.
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Método de obtenciéon de peliculas delgadas con control de la anisotropia
magnética en el plano, segun reivindicacion 4, donde la técnica de sputtering se
realiza empleando un blanco de composicion Fe72Gazg depositando sobre
sustratos de vidrio en los que se ha depositado previamente una capa de Mo con
un espesor de decenas de nanémetros, siendo el angulo de inclinacién entre el
blanco y el sustrato de 25°, en atmoésfera inerte de Ar a una presion de 0,3 Pa,
manteniendo una distancia entre el blanco y el sustrato de 14 cm y aplicando

una potencia entre el blanco y el sustrato comprendida entre 50 y 100 W.

Meétodo de obtencién de peliculas delgadas con control de la anisotropia
magnética en el plano, segin reivindicacion 5, donde la velocidad de
crecimiento del sustrato se fija en un valor igual o superior a 0,16 nm/s para
obtener capas de FessGasz de 150 nm de espesor magnéticamente anisétropas
con la direccion de anisotropia en el plano del sustrato en la direccién marcada

por el haz de incidencia.

Método de obtencion de peliculas delgadas con control de la anisotropia
magnética en el plano, segin reivindicacion 5, donde la velocidad del
crecimiento del sustrato se fija en un valor menor a 0,16 nm/s para obtener capas
de FesgGazz de 150 nm de espesor magnéticamente isotropas en el plano de la

muestra.

Material magnético que comprende material magnético isétropo obtenido segiin
reivindicacion 7 y material magnéticamente anisotropo obtenido segln

reivindicacion 6.

Uso del material magnético reivindicado para fabricar un nucleo de motor

eléctrico miniaturizado.

10
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201600159

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideracion para la
realizacién de esta opinién.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion

D01 BUTERA A et al. "Magnetic anisotropy in Feg1Ga1s/MgO 01.10.2006
(100) films sputtered at different powers". Physica

B: Condensed Matter, VOL: 384 No: 1-2 Paginas: 262 - 264
D02 ZHANG YAO et al. "Magnetic Anisotropy and Reversal 01.11.2015
in Epitaxial FeGa/MgO(001) Films Deposited at Oblique
Incidence". IEEE TRANSACTIONS ON MAGNETICS,
VOL: 51 No: 11 Paginas: 1 -4

D03 J. L. Weston et al., "Fabrication and characterization 01.09.2002
of Feg1Gayg thin films," in IEEE Transactions on
Magnetics, vol. 38, no. 5, pp. 2832-2834, Sep 2002

2. Declaracion motivada seguln los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracién

Se considera D01 el documento del estado de la técnica anterior mas préximo al objeto de la solicitud. Este documento
afecta a los requisitos de patentabilidad de las reivindicaciones, tal y como se explicara a continuacion.

Reivindicacion 1
En relacién con el contenido de la reivindicacion 1, el documento D01 describe el siguiente método:

Método de obtencion de peliculas delgadas con control de la anisotropia magnética en el plano en el que las peliculas
delgadas se crecen sobre un sustrato a partir de un blanco mediante la técnica de sputtering que comprende:

- Caracterizar la anisotropia o isotropia magnética de las peliculas delgadas obtenidas en funcién del ritmo de crecimiento.

- Controlar el ritmo de crecimiento de las capas mediante la potencia que existe por la diferencia de potencial aplicada entre
el blanco y la campana.

En relacién con las etapas de fijacion de la distancia entre el blanco y el sustrato, fijacion del angulo de incidencia del haz en
relacién con el sustrato y aplicacion de una diferencia de potencial entre el blanco y la campana, se consideran etapas
inherentes a la propia técnica de sputtering, y por tanto se consideran intrinsecamente descritas en DO1.

Por tanto, se considera que en D01 se describe idénticamente el método reivindicado y que en consecuencia la
reivindicacion 1 carece del requisito de novedad, segun se establece en el art. 6.1 de la Ley de Patentes 11/86.

Reivindicaciones 2-9

El resto de reivindicaciones no comprenden etapas adicionales o alternativas que confieran al método reivindicado el
requisito de novedad (art. 6.1 Ley 11/86) en el caso de las reivindicaciones 3 y 4, o actividad inventiva (art. 8.1 Ley 11/86) en
el caso de las reivindicaciones 2, 5-9 frente al estado de la técnica anterior.

En particular es conocido del estado de la técnica anterior el control de la anisotropia a través del angulo de incidencia del

haz sobre el sustrato (ver, por ejemplo, el documento D02).

En conclusidn, a la vista del estado de la técnica anterior, la solicitud no satisface los requisitos de patentabilidad que se
establecen en el art. 4.1 de la Ley 11/86.
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