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Resumen

En este trabajo se investiga la influencia del espesor de
la capa de FeSepsTeys en las propiedades cristalinas y
superconductoras de las peliculas depositadas sobre una
capa buffer de hierro (Fe) en sustratos de M gAl2Oy, por el
método de deposicién por laser pulsado (PLD). El espesor
de las capas superconductoras producidas son 55nm y
134nm. La pelicula con menor espesor presenta mejores
propiedades de textura (crecimiento orientado) y una menor
rugosidad superficial (RMS); verificadas por difraccién de
rayos X y AFM respectivamente. Esta misma pelicula
presenta una transicién marcada al estado superconductor
y una mayor temperatura critica a diferencia de la pelicula
de mayor espesor. Se discute el efecto del espesor en las
tensiones de la red superconductora.
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Abstract

In the present work the influence of the layer thickness
of FeSepsTeps on the crystalline and superconducting
properties of films deposited on iron (Fe) buffered M gAl2O4
substrates by pulsed laser deposition (PLD) is investigated.
The superconducting layer thicknesses of the films prepared
are  bdhnm and  134nm. The film with thinner
superconducting layer shows better texture properties
(oriented growth) and lower surface roughness (RMS);
verified by X ray diffraction and AFM respectively. This
film shows a sharp transition to the superconducting state
and a higher critical temperature in contradiction to the
thicker one. The thickness effect on superconducting lattice
strain is discussed.

Keywords: Iron based superconductors, thin films, iron chalcogenides.

Introduccién

Desde el descubrimiento del fenémeno superconductor en
compuestos a base de hierro [Il, 2] , han sido diversos los intentos
por producir peliculas delgadas de estos materiales y estudiar
sus propiedades superconductoras, en especial del compuesto
FeSegsTeps (Fell)[3Hg]. Como resultado, se ha encontrado que
dichas propiedades son sensibles a las tensiones de la red
superconductora debidas a las diferencias de los parametros de red
a entre esta y los sustratos (mismatch). Estudios anteriores han
encontrado ademas, que el uso de una capa buffer de hierro sobre
M gO puede generar peliculas con mejores propiedades texturales
y superconductoras [9]. La funcién de esta capa es actuar como
un absorbente de tensiones y prevenir la difusién de especies
oxigenadas desde el sustrato hacia la capa superconductora, que
puedan influir en la composicién de esta ultima [10]. Combinando
estos dos efectos, en el presente trabajo se muestra el crecimiento
de peliculas delgadas de F'eSeysTeys crecidas sobre hierro como
capa buffer y usando espinela (M gAl,O,) como sustrato. Ademas
se explora el efecto del espesor de la capa de FeSe;sTeps en
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las propiedades texturales y superconductoras de las peliculas
producidas.

Experimental

Las peliculas delgadas superconductoras de Fell fueron producidas
por el método de deposicion por laser pulsado (PLD), en
condiciones de ultra alto vacié (presién base de 1078 — 1072 mbar),
usando un laser exciplex de KrF (A=248 nm, duracién del pulso=
25 ns) para el proceso de ablacién. El crecimiento de las peliculas
fue monitoreado in situ por difraccién de electrones de alta energia
(RHEED).

Las peliculas fueron producidas sobre sustratos de M gAl,O,4 (100)

(CrysTec 10x10 mm?, 1 mm de espesor, a/2=0,404 nm). El blanco
utilizado para la produccién de la capa buffer fue hierro (Feyq).
Para la capa superconductora se uso un blanco sinterizado de
FeSepsTeys (IFW-Dresden).

Las peliculas superconductoras de Fell fueron producidas de

acuerdo con el método previamente reportado [9]:

1. Deposicion de la capa buffer a temperatura ambiente. Fejqq:
15000 pulsos laser sobre el blanco de Fejg; (frecuencia de
repeticién del pulso=5Hz).

2. Calentamiento del sustrato hasta 480°C por 15 minutos.

3. Enfriamiento del sustrato hasta la temperatura de
crecimiento: 300°C.

4. Deposicién de la capa de (Fell) (5000 (~55nm) y 15000
(~134 nm) pulsos; frecuencia de repeticién del pulso=5Hz).

El diagrama del proceso de crecimiento se aprecia en la figura [I}

La pureza y el crecimiento epitaxial de las peliculas fue confirmada
por difraccién de rayos X en una configuracion Bragg Bretano
(0—26; radiacién CoK, con A = 1,7889A). Las orientaciones dentro
del plano del M gAl,O,, hierro y Fell fueron investigadas usando
los planos (220), (110) y(101) respectivamente en un difractémetro
de alta resolucién (Brucker, CuK, — A = 1,5405A4) con el
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FIGURA 1. Proceso de crecimiento de las peliculas delgadas supercodncuotras de

FeSegsTey s y patrones de difraccion RHEED obtenidos en diferentes etapas

del proceso. El patron de difraccion de la pelcula con mayor espesor se pierde
despues de 10000 pulsos, indicativo de una supericie muy rugosa.

fin de determinar la textura de las peliculas. Las temperaturas
criticas (7,) de las muestras, fueron determinadas por el método
de Van der Pauw en un sistema PPMS (Physical Property
Measurement System) a una rata de calentamiento de 1K/min y
una corriente constante de 100 A. La morfologia de la superficie de
la peliculas fue determinada por microscopia de fuerza atémica,
AFM (Dimension 3000/Digital Instruments NanoScope) y por
barrido con haz de electrones SEM.

Resultados y Discusion

Los patrones de difracciéon RHEED obtenidos durante el procesos
de crecimiento (Figura[l]), confirman la obtencién de una superficie
lisa en el caso de la pelicula de menor espesor (5000 pulsos). Este
hecho fue confirmado por AFM (figura [2JA), encontréndose un
valor de RMS (Root Mean Square Roughness) igual a 0,180 nm.
Por el contrario, la pelicula mas gruesa (15000 pulsos), presenta
una perdida de dicho patron caracteristico (lineas definidas),
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Ficura 2. A. Imagen AFM de la superficie de la pelicula de espesor bsnm.
B. Fotografia SEM de la superficie de la pelicula de mayor espesor (134nm) y
C. ampliacion de la region senalada.

después de 10000 pulsos. Las fotografias SEM de esta pelicula
revelan una superficie bastante rugosa (Figura [2B).

Los difractogramas de rayos X presentan unicamente reflexiones
00! de la capa superconductora, conjuntamente con las reflexion
002 del hierro y 004 del M gAl,O,4 indicando una textura orientada
en ¢y alta pureza de la fase superconductora Figura

El analisis acimutal de la reflexién 110 del hierro, revela que en
ambos casos la capa buffer crece con una rotacion de 45° con
respecto al sustrato. Las figuras polares y el andlisis acimutal de la
reflexion 101 de la capa superconductora, muestran que la pelicula
de menor espesor presenta picos fuertes y definidos cada 90°, hecho
caracteristico de un crecimiento biaxial sin la presencia de fronteras
de grano. La relaciéon epitaxial encontrada para esta pelicula es
(001)[100]FeSeq 5T e 5||(001)[110]Fe||(001)[100]M gO.  Por el
contrario, tanto en las figuras polares como en el andlisis acimutal,
la reflexion 101 de la pelicula de mayor espesor presenta hombros
alrededor de esta, indicando la presencia de desorientaciones

(Figuras [{A-F).

A partir de los resultados de rayos X y usando el método
de Williamson-Hall [I1], se determinaron el espesor y las
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F1GURA 3. Difractogrdmas 0/20 en geometria Bragg-Bretano usando radiacion

Coga. La presencia de reflexiones 00l y la ausencia de otros picos confirma

un crecimiento orientado a lo largo del eje ¢ y una excelente pureza de la fase
superconductora.

microtensiones presentes en las peliculas. En este método, el valor
del ancho a media altura (FWHM) varia de la siguiente manera:

K\
Bas = dcos

donde d y € son el espesor y las microtensiones respectivamente.
Asi, graficando fcosf vs. 2senf/\ se pueden obtener dichos
valores. Los resultados obtenidos del espesor de las peliculas es
55 nm (5000 pulsos) y 134 nm (15000 pulsos). La microtensiones
encontradas, €, son 0,0057 y 0,0041 para las peliculas de menor y
mayor espesor respectivamente. Este resultado revela que cuando
se inicia el proceso de deposiciéon de la capa superconductora,
esta se encuentra sometida a tensiones compresivas. A medida
que el espesor aumenta, dicha tension disminuye presentandose un
relajamiento de la red cristalina.

+ 2K petanf (1)

Las medidas de resistencia en funcién de la temperatura (Figura
5IA), revelan que la pelicula de 55 nm de espesor presenta una
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F1cURA 4. Andlisis acimutal de rayos X de las peliculas con espesor A. 5bsnm
y B. 134nm. Figuras polares de la reflexion 101 de la capa superconductora de
las peliculas con espesor C,E. 55nm y D,F. 134nm.

Ty = 17,2K mientras que la de 134 nm de espesor muestra
una T = 15,4K. Ademads, la primera presenta una transicion
marcada al estado superconductor como se aprecia en la derivada
de dicha curva, indicando la homogeneidad de la pelicula. Por el
contrario, la pelicula de mayor espesor presenta un maximo y al
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F1GURA 5. A. Resistencia eléctrica en funcion de la temperatura y su derivada
B. de las peliculas producidas.

menos 2 hombros en estas curvas (Figura[fB); indicando diferentes
contribuciones al valor de T..

Estos resultados combinados con los valores de € obtenidos por
rayos X revelan que a menores espesores, la capa superconductora
se encuentra sometida a mayores microtensiones compresivas (€ =
0,0057) lo que puede generar una disminucién en el pardmetro a y
por ende una mayor deformacién de los tetraedros de FeSey. Este
hecho esta asociado con un aumento en los valores de temperatura
critica [12]. Sin embargo, contrario a reportes anteriores [12], la T,
disminuye cuando el espesor de la capa superconductora aumenta.
Este hecho es debido probablemente a un relajamiento de la red
por la disminucién de las microtensiones presentes (¢ = 0,0041),
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generando regiones con mayores y diferentes valores del parametro
a. Cabe senalar que en dicho reporte los sustratos utilizados son
diferentes (diferentes pardmetros a) y no se usa una capa buffer
como en este caso.

Conclusién

En conclusion, se produjeron exitosamente peliculas delgadas
superconductoras de FeSeysTeys sobre sustratos de MgAlyOy
usando hierro como capa buffer por el método de deposicion por
laser pulsado (PLD). El espesor de la capa superconductora afecta
las propiedades texturales y superconductoras de las peliculas.
A menores espesores, se presentan mayores tensiones compresivas
sobre la red y un mejor crecimiento biaxial de las mismas, verificado
por difraccion de rayos X. Este hecho hace que muy probablemente
se presente una deformacion de los tetraedros de FeSes y una
reduccién del parametro a; factores que se encuentran intimamente
relacionados con el aumento de la temperatura critica. Un analisis
mas exhaustivo se hace necesario para determinar con mayor
claridad la dependencia entre estos parametros.
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