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Resumo

Dissertacao de Mestrado
Programa de Pés-Graduagao em Fisica
Universidade Federal de Santa Maria

Construcao de um susceptometro AC e a
susceptibilidade magnética de microfios amorfos
recobertos por vidro

AUTOR: RAFAEL CABREIRA GOMES
ORIENTADOR: MARCOS A. CARARA

Microfios amorfos recobertos por vidro sao materiais com propriedades magnéticas macias
adequadas para varias aplicagoes tecnoldgicas, especialmente sensores magnéticos. Uma
das principais caracteristicas desses microfios com magnetostricgdo negativa é a sua estru-
tura de dominios magnéticos, que ¢ alvo de diversos estudos em centros de pesquisa pelo
mundo. Nesse trabalho foi desenvolvido e construido um susceptometro para medidas
de susceptibilidade magnética AC' em temperatura ambiente e um outro para operar em
temperaturas criogénicas. Para o caso de materiais magnéticos, a técnica de suscepti-
bilidade AC' traz informagdes de relevancia sobre os processos de magnetizagdo, como a
dindmica dos momentos magnéticos e processos dissipativos que ocorrem no interior da
amostra. Em particular, foram estudadas amostras de microfios amorfos recobertos por
vidro com composicao nominal de Cogg.o5F'€4.955112.5815. Esses microfios amorfos ricos
em cobalto exibem uma estrutura de dominios magnéticos denominada como bamboo,
estrutura essa que corresponde a um nucleo magnetizado longitudinalmente envolto por
um dominios magnetizados circunferencialmente. O estudo da susceptibilidade magnética
trouxe informacoes de relevancia sobre essas amostras, onde conseguimos constatar prin-
cipalmente que com o aumento da tensao mecanica externa, ha um aumento volumétrico
dos dominios com magnetizagao circunferencial as custas do volume do nucleo magne-
tizado axialmente. Verificou-se ainda com esse estudo, que esses microfios exibem um
comportamento magnético em fungao da temperatura muito parecido com o comporta-
mento magnético frente a tensdo mecanica externa. Isso é fruto de uma competicao entre
as energias magnetoelastica e magnetostatica, que sao as principais energias envolvidas
nesses materiais.

Palavras-chave: microfios amorfos magnéticos; susceptibilidade magnética.



Abstract

Dissertacao de Mestrado
Programa de Pés-Graduagao em Fisica
Universidade Federal de Santa Maria

Development of an AC susceptometer and magnetic
susceptibility of glass covered amorphous microwires

AUTHOR: RAFAEL CABREIRA GOMES
ADVISOR: MARCOS A. CARARA

Glass covered microwires are materials with soft magnetic properties suitable to seve-
ral technological applications, specially in magnetic sensors. The main feature of these
wires, with negative magnetostriction, it is the magnetic domain structure, which are
studied in several research centers. In this work it was developed an AC susceptome-
ter capable to operate at room temperature at different applied fields and stress and
another one to operate in cryogenic temperatures. The AC susceptibility technique carry
out information either about the dynamic magnetic processes as the dissipative one that
occur into the samples. In particular, microwires samples with nominal composition of
Cogg.o5F'eq. 9551125815 were studied. These Co-rich microwires exhibit the bamboo-like
domain structure, meaning an axially magnetized core surrounded by a circumferentially
magnetized shell. The AC susceptibility study on these samples give us information as,
for example, that with the increase of the applies stress, there is an increase of the vo-
lume of the circumferentially magnetized shell at expenses of the inner core volume. It
was also verified that, the magnetic behavior with the reduction of the temperature is
similar to that observed when the microwires are axially stressed. This fact is due to the
competition between the maganetoelastic and magnetostatic energies.

Keywords: Magnetic microwires; Magnetic Susceptibility.
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1 Introducao

A susceptibilidade magnética (y) é uma das mais importantes grandezas fisicas do
ponto de vista do magnetismo. E uma grandeza que pode ser determinada experimen-
talmente e a maneira mais simples de fazé-la é através da técnica de susceptibilidade
AC, onde os relatos de sua utilizagao ja ultrapassaram 50 anos [1]. Sua determinagao
pode revelar caracteristicas intrinsecas do material estudado e/ou fenémenos, tais como
a ocorréncia de transicoes de fase de naturezas variadas. Por este motivo, essa técnica é
muito usada nos estudos de supercondutores de alta temperatura critica e de materiais

magnéticos metaestaveis.

Além disso, se a susceptibilidade for medida de forma vetorial, como é o caso desse
trabalho, suas componentes real e imaginaria fornecem informagoes diferentes e comple-
mentares, onde a parte real traz informacoes de processos que ocorrem em fase com o
campo AC' e a componente fora de fase traz informagdes sobre processos dissipativos no

material.

Tendo em vista a capacidade da técnica na caracterizagao magnética, o objetivo princi-
pal desse trabalho foi construir um susceptometro que consiga dar informagoes relevantes

dos mais variados materiais investigados e acabe por acrescentar mais uma técnica ao
Laboratorio de Magnetismo (LMMM/UFSM).

Como testes de avaliacao do equipamento construido, analisamos a susceptibilidade
magnética de microfios amorfos recobertos por vidro. Essas amostras sao constituidas
de um ntucleo metélico coberto por uma fina camada de vidro que o protege da oxidacao
[2]. Além disso, sdo amostras com volume de material magnético relativamente pequeno

e com inducio magnética na ordem de 10~ emu.

No processo de fabricacao desses microfios, sdo armazenadas tensdes mecanicas pro-
veniente da diferenca entre os coeficientes de expansao térmica do nicleo metalico e do
vidro, que associadas a magnetostric¢ao, levam a uma interessante estrutura de dominios

magnéticos composta de um grande dominio com magnetizacao axial envolto por uma
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casca de dominios com magnetizacao orientada circunferencialmente. Como a anisotropia
predominante nesse sistema é de origem magnetoelastica, tratamentos térmicos e tensoes
mecanicas adicionais podem modificar a estrutura de dominios do material, bem como

seu comportamento frente a campos magnéticos aplicados.

Assim, o uso da técnica de susceptometria AC' nessas amostras permite o entendi-
mento dos processos de magnetizacao e da dindmica de paredes de dominio, o que ¢é
interessante como fonte de informagoes sobre magnetismo basico e também de interesse

tecnoldgico, em especial para aplicagbes em sensores magnéticos [3-6].

Nesta dissertacao serao apresentados os detalhes da construcao e desenvolvimento de
dois susceptometros AC: o primeiro para trabalhar a temperatura ambiente e com pos-
sibilidade de aplicacao de tensao mecanica na amostra e o segundo dedicado a medidas a
baixas temperaturas. Serao descritos também alguns resultados obtidos em microfios com
o primeiro e de supercondutividade com o segundo aparato. Dessa maneira, a dissertacao
terd uma abordagem dos conceitos fisicos envolvidos na construgdo e no funcionamento do
susceptometro, assim como o entendimento dos processos de magnetizacao que ocorrem

nas amostras estudadas. A dissertacao esta dividida da seguinte forma:

No capitulo dois (Conceitos fundamentais) serd feita uma revisao dos fundamentos

basicos de magnetismo e em especial sobre a susceptibilidade magnética.

O capitulo trés (Energia livre magnética e a formagao dos dominios magnéticos) esté
dedicado ao estudo das energias magnéticas associadas as anisotropias que sao relevantes

para a formacgao da estrutura de dominios magnéticos dos microfios amorfos.

No capitulo quatro (Microfios amorfos) é feita uma revisao sobre os microfios amor-
fos recobertos por vidro, abordando a sua fabricacao, suas caracteristicas magnéticas bem
como sua estrutura de dominios magnéticos. Neste, ainda fez-se uma revisao sobre a indu-
¢ao de anisotropias nos microfios, bem como uma descrigao da modificagao da anisotropia

pela aplicacao de tensdo mecéanica e tratamentos térmicos por aquecimento Joule.

O quinto capitulo (Construgao do susceptémetro AC) é uma breve revisao sobre sus-
ceptometros e explica detalhadamente o funcionamento do susceptémetro tanto em funcao
do campo magnético quanto em funcdo da temperatura. Também sdo apresentadas as
medidas de susceptibilidade, a composicao das curvas de M xH e as informagodes que

podem ser extraidas destas curvas.

Os capitulos seis e sete (Resultados e Conclusoes) trazem os resultados das anélises

dos graficos para os microfios amorfos e as conclusoes do trabalho.



2  Conceitos Fundamentais

Nos tltimos anos vem crescendo a produgao de materiais magnéticos para a aplica-
cao em diversas areas. Porém, para esses materiais serem desenvolvidos é preciso um
entendimento de cunho elementar, tanto da organizagao topologica quanto das proprieda-
des magnéticas basicas. Com o intuito de estudar estas propriedades, a susceptibilidade
magnética é uma ferramenta importante que contribui para o entendimento de processos
decorrentes de fenémenos fisicos tais, como supercondutividade e dindmica da magnetiza-
¢ao. Neste capitulo sera apresentada uma breve revisao tedrica sobre fundamentos fisicos

como: momento magnético, magnetizagao, susceptibilidade entre outros.

2.1 Campo e Momento Magnéticos

Fenomenos que envolvem campos magnéticos sao observados na natureza em uma
ampla escala de comprimento, isto é, desde a escala nanoscépica até a astronémica. Esses
campos magnéticos podem ser observados em torno de imas permanentes ou fios percor-
ridos por correntes elétricas, provocando efeitos diversos sobre cargas em movimento e

materiais magnéticos.

Oersted observou que uma corrente elétrica fluindo por um fio condutor produz um
efeito magnético, mudando a orientacao da agulha de uma bussola colocada proxima a
esse fio. Esse fendmeno foi explicado mais tarde por Ampere, que relacionou a densidade

de corrente elétrica ao campo magnético B (indu¢ao magnética ou densidade de fluxo),

V x B = 1J. (2.1)

Apébs a descoberta dos efeitos magnéticos das correntes, foi sugerido por Ampere que
a magnetizacdo dos materiais teriam origem nas correntes microscopicas intrinsecas do
material (correntes amperianas) [8]. Especificamente dentro da amostra, pode-se pensar

que essas correntes elétricas internas circulam em espiras de corrente.



14

A partir dessa definicdo, pode-se explicar o que chamamos de momento magnético
m. Assumindo que uma corrente elétrica 7 percorre uma dessas espiras internas com area

infinitesimal dA, o momento magnético dm de uma espira pode ser quantificado como :
dm =idA (2.2)

e a sentido do vetor area A depende do sentido da corrente elétrica na espira. Imaginando
a espira de corrente no plano da pégina, se o sentido da corrente for horario o vetor

momento magnético aponta para dentro da pagina.

Assim, a soma dos momentos magnéticos dm desses pequenos lacos de corrente, é o

momento magnético m, que para uma espira de tamanho finito, é dada pela expressao:
m=i / dA., (2.3)

que considera que as correntes que fluem pelos pequenos lacos de corrente no interior do
material cancelam-se mutuamente, levando a corrente a percorrer o perimetro externo da

espira de tamanho finito, que engloba todos os menores, ver figura 2.1.

O momento magnético de uma espira de corrente, no limite de uma pequena area e com
momento finito, é similar as de um dipolo magnético e sua energia pode ser quantificada

COIMo:

E =—pym-H = —pg[mHcos(0)], (2.4)

onde 6 é o angulo entre o0 momento magnético m e o campo magnético externo H e g é

a permeabilidade magnética no vacuo [9].

Nos materiais magnéticos esses dipolos tém origem no momento angular orbital e de
spin dos elétrons associados aos ions ou atomos que formam a matéria, portanto depende

da distribuigao eletrénica dos atomos e/ou moléculas.

Cada material pode responder de uma maneira diferente a presenca de campo magné-
tico. Isso ocorre de acordo com as propriedades de seus atomos e moléculas individuais,
além das interagbes entre estes. A resposta do material ao campo magnético esta relacio-
nada a magnetizacao M, definida como a soma dos momentos de dipolo magnético total

por unidade de volume da amostra e expressa por:

1

M= i, g 29

onde AV é um pequeno volume e m; é o momento magnético do atomo de indice 7 e a

soma se estende a todos os dtomos do volume AV [10].
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Figura 2.1: Curvas amperianas de corrente e seus respectivos momentos magnéticos. As setas indicam
o sentido das correntes.

Os fendmenos magnéticos podem ser expressos por duas grandezas: o vetor intensi-
dade de campo magnético H e o vetor indu¢ao magnética B (ou densidade de fluxo mag-
nético). Enquanto H esta relacionado a corrente que gera o campo magnético(corrente de
condugao), B depende tanto da corrente de condugao quanto da magnetizagdo do meio

(correntes amperianas) [8].

Pode-se relacionar B e H com a magnetizagao M por:

B = 11o(H+ M) (2.6)

As relagoes entre B, M e H definem a permeabilidade e a susceptibilidade magnética:
B=[uH ¢ M-=[JH. (2.7)
que substituidas na equacao 2.6, permitem escrever:

[11] = po(1+[x]) (2.8)

onde [u] e [x] sdo os tensores permeabilidade magnética e susceptibilidade magnética,

respectivamente [10].

2.2 Susceptibilidade e Permeabilidade Magnéticas

Quando submetemos um material a um campo magnético externo H, a sua magneti-
zacdo M pode ser modificada. A susceptibilidade magnética pode ser tratada como uma

funcao resposta entre H e M.

Considerando um material isotrépico e linear, os tensores permeabilidade e suscep-
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tibilidade podem ser expressos na forma escalar, mas podem, no entanto, depender de
H. Por esse motivo, é importante considerar os efeitos de nao linearidade da resposta
magnética do sistema em estudo a aplicacdo do campo magnético, sendo assim devemos

escrever j, e xY como fungoes de H.

Entao, para o material isotrépico considerado, as relacdes que melhor expressam a

permeabilidade e a susceptibilidade, sao:

B
p=p(H)= 2[—] (permeabilidade diferencial) e (2.9)
oM - . .
x=x(H)= Sl (susceptibilidade diferencial). (2.10)

Considerando que o mesmo material magnético isotropico é submetido a um campo
magnético H, que é uma superposicao de campos magnéticos colineares que tem a forma,
H = Hpc+h onde Hpe » h. Esse problema pode ser abordado escrevendo o B(H) como

uma série de Taylor em torno de Hpc e pode ser escrito como:

X 1/(0"B n
=3 L ( aHn) (H — Hpe) (211)
n=0 HDC
> 1[(0"B "
_ch—i-Zn!(aHn) (H—Hpe)". (2.12)
n=1 HDC

Usando a defini¢cao da permeabilidade diferencial, expressa anteriormente pela equagao

2.9, teremos:

mSe=S (gHB)H (H — Hpe)'. (213

Como definimos que o h << Hp¢, isto nos leva a garantir que H > Hpc e podemos

reduzir a equagao acima ao termo de primeira ordem:

0B 0B(H
u(Hpe) = = %hDC)

=75 (2.14)

Hpc ho

Da mesma, forma a susceptibilidade magnética diferencial pode ser definida por:

oM

oM\  _ 9OM(Hpc)
oH

o (2.15)

x(Hpc) =

Hpc ho

As equagoes 2.14 e 2.15 sao validas para qualquer material e as grandezas i e Y podem
ser obtidas a partir destas equagoes desde que a dependéncia de B e M em funcao de H

seja conhecida.
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Considerando que o campo h é um campo magnético alternado na direcao z, expresso
por h = hocos(wt)%, e superposto a um campo magnético Hpc, o campo H pode ser ex-
presso na forma da equagao H (t) = Hpc + hocos(wt). A magnetizagao do material tentara
acompanhar o campo magnético oscilante, podendo ocorrer um atrazo na magnetizacao

M em relagdo ao campo H, ou seja:

M(t) = My+mocos(wt— )
= Mo+ mocos(wt)cos(p) + sen(wt)sen(p)], (2.16)
onde My é o valor da magnetizagdo para o campo Hpc e ¢ representa o atraso de M

em relagdo ao campo magnético externo. Essas equagbes estdo escritas na forma escalar

pelo fato dos campos Hpc e h serem paralelos. Entretanto, cos(wt) = h/hg e sen(wt) =

_%ho%’ ou seja, M (t) tem uma componente em fase com h e outra em fase com ah
E mais apropriado usar a notacio complexa, tal que:
ht) = ho [e_m‘}
M = My+mg [ez‘wwq
= Mo+ hs e %h (2.17)
e a susceptibilidade magnética diferencial sera escrita como:
oM oM m
Ot — v +iy". (2.18)

XTOH T on T hy

No limite de frequéncias baixas, a magnetizacao descrita em 2.17 consegue acompa-
nhar o campo magnético oscilante e a susceptibilidade magnética é igual x’. Na medida
em que aumenta-se a frequéncia do campo alternado, a magnetizacao M comeca ter uma

defasagem em relacdo ao campo magnético H, originando uma componente imaginaria
7

X -

Tanto x’ quanto x” dependem da frequéncia w, bem como a magnitude do campo hy,
visto que a magnetizacio depende desses valores. A dependéncia de x' com w é chamada de
dispersao paramagnética e a dependéncia de x” com w é proporcional & energia absorvida

pelo material [10].
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2.3 Caracterizacao Magnética dos Materiais

O comportamento magnético dos materiais pode ser classificado segundo sua sus-
ceptibilidade magnética y, como: ferromagnéticos, antiferromagnéticos, ferrimagnéticos,

paramagnéticos ou diamagnéticos. Esses comportamentos estao descritos a seguir:

2.3.1 Materiais Diamagnéticos

O diamagnetismo é uma propriedade que esta presente em todos os materiais. Os ma-
teriais que possuem esse comportamento sao repelidos na presenca de campos magnéticos
fortes e isso pode ser explicado pela razao de os dipolos magnéticos induzidos no material

serem orientados antiparalelos ao campo magnético externo aplicado.

Este comportamento pode ser explicado pela Lei de Faraday-Lenz, que afirma que uma
espira de corrente submetida a um campo magnético variavel gera um campo magnético
que se opoe a variacao desse campo externo. No material, esse campo é representado por
um momento de dipolo magnético orientado no sentido oposto ao do campo magnético

externo.

Nesses materiais, os dipolos elementares nao sao permanentes, nao sao afetados por
variacoes na temperatura e o valor da sua susceptibilidade magnética ¢ tipicamente pe-
queno e negativo:

x% = constante < 0 (2.19)

Como exemplos de materiais diamagnéticos, podemos relacionar os materiais orgéani-
cos, metais como o Mercurio, além de supercondutores, que sao materiais diamagnéticos
perfeitos (y = —1), pois exibem o efeito Meissner (expulsao total das linhas de campo

magnético do interior do material).

2.3.2 Materiais Paramagnéticos

Os materiais que apresentam comportamento paramagnético possuem dipolos mag-
néticos intrinsecos permanentes, que nao interagem entre si e estao orientados aleatoria-
mente, mas que podem ser orientados por um campo magnético externo (H). Na auséncia

de campo externo o momento magnético liquido é zero [9].

A susceptibilidade de materiais paramagnéticos é caracterizada por ser pequena, po-
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sitiva, e dependente da temperatura:

XPUTe = \PUTYT) > 0. (2.20)
Xy
XLangevin
0 )T

Figura 2.2: O gréifico mostra a susceptibilidade de Langevin.

Os momentos magnéticos que dao origem ao paramagnetismo podem vir tanto de

momentos localizados quanto itinerantes:

— Momentos localizados : s@o causados por elétrons de camadas internas que sao

parcialmente completas. Como exemplos, podemos citar:

i. elétrons da camada 4f, no grupo dos metais terras raras;

ii. elétrons da camada 5f, no grupo dos actinideos.

Materiais com essa origem dos momentos magnéticos exibem o que chamamos de
paramagnetismo de Langevin, na qual y é dependente da temperatura, ver figura 2.2.
Para altas temperaturas, podemos relacionar a susceptibilidade de Langevin com a Lei de
Clurie por:

XLangem’n(yw) — 5:7 (2‘21)
onde T' é a temperatura e C' é a constante de Curie, que expressa a medida do modulo

do momento angular total dos atomos.

— Momentos itinerantes: elétrons quase-livres na banda de valéncia causam um mo-
mento magnético permanente. A este efeito, chamamos de Paramagnetismo de Pauli e

sua susceptibilidade é quase-independente da temperatura [9].

aXPauli

S~ 0. (2.22)
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Comparando as susceptibilidades verificamos que:

XLangeUin > XPauli' (2.23)

2.3.3 DMateriais com Magnetismo Coletivo

Para os casos de magnetismo coletivo, designado desta forma por ser o resultado de
uma interacao de longo alcance entre os momentos de dipolos magnéticos, a susceptibili-
dade magnética nao é linear, como no dia e no paramagnetismo, mas sim um funcional

que depende das caracteristicas de cada material, dado por:

Y =y T, H). (2.24)

Para os materiais que exibem este tipo de magnetismo coletivo, ha uma temperatura
critica (T™), abaixo da qual os dipolos magnéticos exibem uma orientagdo que nao é

imposta por campos magnéticos externos.

Os materiais que exibem magnetismo coletivo podem ser separados em pelo menos

em trés classes:

i. Ferromagnéticos: a susceptibilidade é positiva e possuem momentos magnéticos
quase alinhados, fruto da interacao de troca. Nestes materiais, a dependéncia de x
com a temperatura é descrita pela equacao de Curie- Weiss (equagao 2.25), onde é
introduzido o conceito de temperatura de ordenamento ou Temperatura de Curie
(T¢), acima da qual o material deixa de ser ferromagnético, ou seja:

C

— 2.25
et (225)

X

para temperaturas entre 0 e T ha uma orientagao preferencial dos momentos e, no

estado fundamental, todos os momentos estao alinhados(ver figura 2.4(c)).

ii. Antiferromagnéticos: os materiais que exibem antiferromagnetismo possuem uma
estrutura de ordenagao de spins semelhante aos ferromagnetos, porém os spins

alinham-se antiparalelamente resultando em um momento magnético total nulo.

my = —-mp#0 para T<Ty. (2.26)

Os materiais antiferromagnéticos apresentam uma temperatura critica acima da

qual nao se aprecia o antiferromagnetismo, a chamada temperatura de Neel (Th).
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Antiferromagnético

Ferrimagnético

Ferromagnético

Figura 2.3: Dependéncia do inverso da susceptibilidade com temperatura para os materiais com dife-
rentes tipos magnetismo coletivo

A dependéncia de xy com a temperatura para esses materiais estd representado na
figura 2.3.

A equagao 2.27 representa o comportamento da x para temperaturas maiores que

T'n, onde percebe-se um comportamento parecido com a lei de Curie- Weiss:

C

= 2.2
T+0' (2.27)

X

onde 0 é a constante de Weiss.

A | I
“HANEI “Bdidely

Figura 2.4: Esquema representativo exemplificando os sistemas: (a) paramagnético, (b) antiferromag-
netismo, (c¢) ferromagnético e (d) ferrimagnético.

—

A tabela 2.1 mostra as temperaturas de Curie e Néel para alguns elementos e com-

postos.

iii. Ferrimagnéticos: estes materiais exibem um fené6meno muito parecido com o antifer-
romagnetismo, onde os spins estao orientados antiparalelamente. Exemplificando,

ha duas redes, A e B, com magnetizacoes diferentes, na qual a magnetizacdo M
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total é ndo nula

IM4|#Mp] (2.28)

resultando em
M=My+Mp#0 para T<T.,. (2.29)

O comportamento da y com a temperatura também esta representado na figura 2.3.

Tabela 2.1: Temperatura de Curie dos ferro e ferrimagnéticos e a Temperatura da Néel
para os antiferromagnetos

Material To(K) Ty (K)

Fe 1043

Ni 627

Gd 293

Dy 88
CI"OQ 387

Cr 311
CoO 293

NiO 925




3 Energia Livre Magnética e Formacao
dos Dominios Magnéticos

A anisotropia é a falta de simetria de alguma grandeza em relagao a um referencial [11].
Dizer que um material magnético é anisotropico, significa que as propriedades magnéticas
dependem da direcdo em que sao medidas [12]. A densidade de energia livre magné-
tica possui varios termos que estao associados a diferentes contribuicoes. Alguns destes
termos sao: energia de anisotropia cristalina, energia de troca, energia magnetoelastica,
energia magnetostatica e a energia Zeeman. Da competicdo entre essas energias surgem
as estruturas de dominios magnéticos, que sdo pequenas regides onde a magnetizacao de
cada uma é igual a magnetizacao de saturagdo. Assim, o conhecimento dessas energias
traz informagoes sobre os processos de magnetizacao do material [13]. A seguir serdo

comentadas as energias magnéticas e as estruturas de dominios dos materiais estudados.

3.1 Energia Livre Magnética

A estrutura de dominios de um material ferromagnético é determinada pela minimi-

zacao de sua energia livre magnética total (W), dada por:
W:/dv[ems+eme+ek+eex—,qu(r)H] (3.1)

onde €5, €me, €k, €er 520 Tespectivamente as densidades de energias magnetostatica, mag-
netoeléastica, magnetocristalina e de troca, que serao descritas nas sec¢oes subsequentes.
Essa minimizacao resulta em uma distribuicdo da magnetizacao dentro do material em
regioes com M = My, orientadas de tal forma que todo o fluxo magnético oriundo da

magnetizacao ¢ fechado dentro do material [12].

Na figura 3.1(a), tem-se uma amostra magnetizada em uma unica dire¢do, formando
um monodominio. Nessa regiao surgem polos magnéticos nas extremidades, resultando

em uma &, interna. Na parte (b) da figura 3.1, a amostra ¢ dividida em dois dominios
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Figura 3.1: Origem dos dominios magnéticos. (a) Amostra espontaneamente magnetizada, monodomi-
nio; (b) e (c) formagao dos dominios magnetizados em dire¢oes opostas; (d) e (e) exemplos de estrutura
de dominios de fechamento.

magnetizados em sentidos opostos e assim a energia magnetostatica, maior responsavel
pelo surgimento dos dominios magnéticos, é reduzida a metade (%NdM ). A parte (c) da
figura 3.1, mostra a mesma amostra, agora com N dominios, onde a energia magnetostatica
ird reduzir-se a aproximadamente 1/N da energia magnetostética da configuragao inicial,
mostrada em (a), isto ocorre devido a redugao espacial do campo magnético fora do

material.

Essa divisdo em dominios nao pode acontecer indefinidamente, pois no limite a amos-
tra teria momentos magnéticos antiparalelos, o que resultaria em uma energia de troca

muito alta.

Por outro lado é possivel estabelecer arranjos de dominios onde a energia magnetos-
tatica é zero, conforme mostra a figura 3.1(d) e (e). Nesses arranjos surgem estruturas
chamadas de dominios de fechamento, que s@o dominios triangulares perto das extremi-

dades da amostra e que fecham o circuito magnético.
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3.1.1 Energia de Troca (Exchange)

Em um material magnético, a energia de troca é a responsavel pelo alinhamento entre
os momentos magnéticos. Para explicar essa contribuicao levaremos em consideragao
um particular par de atomos, situados a uma certa distdncia um do outro. Estes se
atraem devido a uma forga eletrostatica entre elétrons e prétons, mas também ha repulsao
eletrostatica devida a interagoes entre elétron-elétron e préoton-proton, segundo a Lei de
Coulomb [14]. Ainda pensando nesses elétrons, ha uma forga que depende da orientagao
dos spins, chamada interacao de troca ou exchange, consequéncia do principio de exclusao
de Pauli. Para isso, os elétrons s6 podem ter a mesma energia se os spins estao em oposicao
de fase, ou seja, podem ter as mesmas coordenadas espaciais, mas as coordenadas de spin

devem ser diferentes. Se tivermos dois spins paralelos esses elétrons tendem a se afastar.

O termo troca (exchange) surge quando consideramos, por exemplo, dois dtomos ad-
jacentes. Podemos considerar um elétron ¢ movendo-se em torno do ion 4, e um elétron j
movendo-se em torno do ion j. Como os elétrons sao particulas indistinguiveis, conside-
ramos que os elétrons podem trocar de lugar no espaco, ou seja , o elétron ¢ movendo-se
em torno do ion j e o elétron j em torno do ion 7. Essas consideragoes introduzem um

termo adicional, a energia de troca E; na energia total entre dois dtomos.

Esse termo esta relacionado com o ordenamento magnético e, em tltima instancia, é
responsavel pelo ferromagnetismo. Se os atomos 7 e j tém associados momentos de spin
totais Sjh/2m e S;jh/2m, respectivamente, entao, a energia associada a esta interacdo é

chamada de energia de troca e é dada por:
Eex = _2Jtrocasi . Sj; (32)

onde Jyrocq € chamada de integral de troca. Se Jirocq € positivo, a ordem ¢ ferromagnética,
e a €, ¢ minima quando os spins estao paralelos. Se Jiocq for negativo, o carater é
antiferromagnético, e a €., ¢ minima quando os spins estao antiparalelos [12]. Logo, a
energia de troca tende a induzir um alinhamento paralelo ou antiparalelo dos spins para

minimizar a energia livre magnética (W).

3.1.2 Energia Magnetostatica

A energia magnetostatica é a principal responséavel pelo aparecimento da estrutura de
dominios magnéticos em materiais ferromagnéticos e esta associada a geometria do mate-

rial. A modificagdo na magnetizagao M do material devido a aplicagdo de um campo mag-
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nético H ira produzir polos magnéticos em suas extremidades dando origem a um campo
interno, chamado de campo desmagnetizante (Hg), contrario ao sentido do primeiro e
que tende a reduzir seus efeitos, ou seja tentando desmagnetizar o material [2, 15, 16]. O

campo Hy é proporcional a magnetizacao que o criou e é dado pela seguinte relagao
H;=-NsM, (3.3)

onde Ny é o fator desmagnetizante que depende principalmente da forma da amostra
[11, 12, 17]. Ny é tanto menor quanto menor for a razao entre o didmetro e o comprimento,

no caso de uma amostra cilindrica.

3.1.3 Energia Magnetoelastica

A energia magnetoelastica esta intimamente ligada a propriedade denominada de mag-
netostricgao (A), nome dado a dependéncia das dimensoes de um material ferromagnético
com a magnitude de um campo magnético externo aplicado [11]. A magnetostric¢ao é
definida por:

A= — (3.4)

onde L e AL sao os comprimentos da amostra representados na figura 3.2. Quando as com-
paracoes de comprimento forem relativos ao estado saturado da amostra essa constante
recebe 0 nome de magnetostriccao de saturacao A\s. Embora as variagoes das dimensoes
dos materiais sejam muito pequenas (da ordem de 107% no caso de materiais amorfos), os
valores de A\s podem ser positivos, negativos e até mesmo zero, dependendo da composi¢ao

da amostra.

Figura 3.2: Esquema representando o aumento nas dimensdes da amostra, desde o (a) caso onde o
campo magnético é nulo até a (b) saturacdo magnética da amostra.
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Levando em conta a magnetostriccdo, podemos produzir alteracoes significativas na
estrutura de dominios magnéticos quando submetemos a amostra a tensdes mecanicas (o).
Com aplicacao de tensao podemos controlar a modificacdo na anisotropia magnetoelastica

e, consequentemente, propriedades como a remanéncia magnética e a permeabilidade.

Uma expressao simples relacionando A; com o pode ser obtida quando a magne-
tostricgdo é isotrépica, como ocorre em materiais amorfos [11]. Neste caso a energia

magnetoelastica €., ¢ dada por
3 2
Eme = —5/\50003 0, (3.5)

onde # é o angulo entre M e o, conforme figura 3.3.

Figura 3.3: Esquema representativo da dire¢io da aplicacio de tensdo o diferente da dire¢io da mag-
netizagao de saturacao M.

A maneira como o material magnético responde a tensoes mecanicas depende do
resultado do produto entre a magnetostricgdo (A\s) e a prépria tensdo, tanto aplicado

quanto induzidos por processos de fabricacao e/ou de tratamentos térmicos.

No caso de materiais onde A\g > 0, quando submetidos a uma tensao externa de esti-
ramento o > 0, a anisotropia magnetoelastica sera orientada preferencialmente na direcao

da tensao aplicada, conforme figura 3.4(b).

No caso de A\s < 0, o material ao ser submetido a mesma tensao externa positiva, tera
sua anisotropia magnetoelastica orientada preferencialmente na direcao perpendicular a
direcdo da tensdo aplicada, conforme figura 3.4(c). Em suma, a aplica¢io de tensiao ex-
terna, tanto de estiramento quanto compressao o < 0 sobre materiais magnéticos alterara

a distribuicao de anisotropia podendo até criar novas dire¢oes de facil magnetizacao.
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<M>=0 <M>#0 <M> #0
o=0 A,0>0 A,0<0
(a) (b) (©)

Figura 3.4: Esquema representativo da direcio da magnetizacio sob efeito de tensdes externas. Em
(b) As >0 eem (c) As <0

3.1.4 Paredes de Dominios Magnéticos

Geralmente os materiais ferromagnéticos exibem uma magnetizacao total nula para
um campo magnético externo nulo. Isto se deve ao fato de o material estar interna-
mente dividido em dominios magnéticos, os quais fecham o fluxo magnético internamente

resultando em uma magnetizacao nula.

9

Figura 3.5: Parede de dominio de 180°, onde &y corresponde a largura da parede.

A configuragao topologica dos dominios magnéticos é chamada de estrutura de do-
minios e pode ser diferente para cada amostra. Essa depende da forma da amostra, da
temperatura, fase cristalografica e do campo magnético ao qual ela esta submetida, mas

sempre minimizando a energia magnética livre.

A transicao da direcdo da magnetizacdo de um dominio para outro dominio adja-
cente deve ser continua, ou seja, existe uma regiao de transicao chamada de parede de
dominio (DW) que tem uma largura finita dy e, portanto, possui uma estrutura interna
na qual a magnetizacao afasta-se da orientacdo da magnetizacao de um dos dominios e
gradativamente aproxima-se da orientagao da magnetizacao do outro dominio adjacente,
como ilustrado na figura 3.5. Este fato foi descrito por Bloch em 1932, quando mostrou

que a parede de dominio é uma estrutura que minimiza a energia magnética livre do
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ferromagneto (fig. 3.5).

As paredes de dominio podem ser classificadas quanto ao angulo entre os vetores Mg

dos dominios adjacentes podendo ser de 180° ou 90° como ilustrado na figura 3.6.

(@) (b)

Figura 3.6: Paredes de dominios de (a) 180° e (b) 90° [9].

As paredes de dominio de 180° podem ser do tipo Bloch ou Néel conforme o plano de

rotagao dos momentos relativo ao plano das paredes:
i. parede de Bloch: caso a rotacdo da magnetizagao ocorra no plano paralelo ao plano
da parede de dominio; e

ii. parede de Néel: caso a rotagdo da magnetizagdo ocorra no plano perpendicular ao

plano da parede.

(@) (b)
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Figura 3.7: Rotagao da magnetizacio através de paredes de dominios tipo (a) Néel e (b) Bloch [9].

Uma parede de dominio resulta da minimizacdo da energia livre magnética. Se a
transicdo de um dominio magnético para o outro fosse dada por uma transicao abrupta,
de 180° por exemplo, certamente a energia de troca seria extremamente alta devido aos

spins adjacentes na parede estarem antiparalelos em uma configuracao ferromagnética.

Um modelo tedrico, proposto por F. Bloch em 1932, mostrou que a energia de troca
seria minimizada se a transicao fosse feita de uma maneira mais suave, como mostrado
na figura 3.7(a). Assim, a parede seria formada por n planos de dtomos com as dire¢oes
dos spins mudando gradualmente e fazendo um angulo ¢ com o plano adjacente, onde o

valor médio de ¢ é dado por w/N.
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Para um caso mais simples, o de uma parede de 180° em um material com anisotropia

uniaxial, o comprimento da parede pode ser expresso por:

50 :71‘\/[(7 (3.6)

onde A ¢é a constante de troca e K, é a constante de anisotropia.

3.2 A Curva de Magnetizacao

Quando um campo magnético é aplicado em uma amostra ferromagnética, inicial-
mente desmagnetizada (figura 3.8(a)), sua estrutura de dominios vai se modificando, isto
é, as paredes de dominios se deslocam e os dominios com direcao favoravel a H aumentam

de volume resultando em uma magnetizagao nao nula, figura 3.8(b).

AN KA @K o
(@) XA X XA X N

- — e e e e

Figura 3.8: Representagdo esquematica do efeito do campo magnético sobre um material ferromagné-
tico composto por dominios magnéticos. Em (a) sem aplicagdo de campo H; em (b) os dominios com
magnetizagdo paralela ao sentido da aplicagdo do campo H aumentam as custas do volume dos outros
dominios; em (c¢) a saturacdo técnica na diregdo de uma diregéo de facil magnetizagio; e (d) para campos
altos onde a magnetizagdo gira no interior dos dominios [7]. As linhas tracejadas em (c) e (d) evidenciam
as posigoes iniciais dos dominios.

Se o campo magnético continua aumentando, as dire¢oes dos momentos magnéticos
aproximam-se da dire¢cao de H através de um processo de rotagao (figura 3.8(c)) até que
o material atinja o estado de saturagao, quando todos os momentos estao alinhados na

direcao do campo magnético H aplicado.

Este ciclo corresponde a curva virgem do ciclo de histerese mostrado na linha tracejada
da figura 3.9, que é uma parte do grafico que apresenta o ciclo completo de magnetizagao

de um material ferromagnético.
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A curva virgem pode ser dividida em trés regioes que demonstram diferentes meca-
nismos de magnetizacdo. Na regiao I, a curva de magnetizacao apresenta uma inclinagao
aproximadamente constante e reversivel. E nesta regiao que ocorrem os movimentos rever-
siveis das paredes de dominios, ou seja em qualquer ponto desta regiao e a magnetizacao

da amostra retorna a zero (estado desmagnetizado) com a retirada do campo.

(i)

g
H

r

Figura 3.9: Processos de magnetizacio em uma curva de magnetizacdo tipica para um material ferro-
magnético. As regides descritas sdo: I - movimentos reversiveis de paredes de dominio; II - movimentos
irreversiveis de paredes de dominio; e III - rotacido da magnetizagao figura retirada de referéncia [12]

Na regiao II, ocorrem tanto movimentos reversiveis como irreversiveis das paredes de

dominios.

Na regiao III, chamada regiao de saturacao, a magnetizacdo muda por um processo
de rotacao dos momentos magnéticos até que ocorra a saturagao. Nesse caso, mesmo
aumentando o campo, a magnetiza¢gdo nao varia. Diminuindo o campo apés a saturacao,
a magnetizacao continua a diminuir seu valor passando por um valor de campo chamado
de campo coercivo e saturando na direcao oposta a inicial. Diminuindo a intensidade do
campo magnético a zero, a magnetizagao atinge a remanéncia negativa e, aumentando-se
o campo no sentido positivo, a magnetizacao passa por zero atingindo o valor de saturacao

na dire¢do inicial, assim fechando o ciclo completo que apresenta uma histerese magnética.

Ciclos subsequentes sao superpostos ao ciclo de histerese e a curva virgem de magne-
tizagdo nao sera mais observada, a menos que a amostra seja submetida a algum processo

de desmagnetizacao.

Nas secgoes seguintes serao abordados os processos de rotagao da magnetizagao e

deslocamento de paredes de dominio magnéticos.
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3.2.1 Deslocamento de Paredes de Dominios Magnéticos

Se considerarmos um material composto por dois dominios de volume V; e Vs, sepa-
rados por uma parede de dominio de 180° com as magnetizacoes My = M, e My = —M,,

o momento magnético total para esse sistema pode ser expresso por:

m = V;M, — VM. (3.7)

Aplicando um campo magnético H na amostra, o dominio que est4 no mesmo sentido
do campo crescera as custas do volume do outro e assim o momento magnético da amostra

mudara para m’ e a energia magnética associada ao campo seré:
E,=-m'-B=—pom Hcosb, (3.8)
onde 6 é o angulo entre M e H.

ot |

H

Ax

Figura 3.10: Dois dominios separados por uma parede de 180° que desloca-se com a aplicacio de um
campo magnético externo.

De outro modo, a aplicagdo do campo H desloca a parede de area A em Ax (figura

3.10) e o momento magnético resultante sera:

m' = M,[(Vi +AV) — (Vo — AV)] = 2M, AV (3.9)

A energia total é a soma da energia magnética com a energia potencial €,(x) associada
a defeitos e impurezas sempre presentes nos materiais (figura 3.11). Logo, a variacao da

energia com o deslocamento da parede pode ser expressa por:
AE = Ey(x+A;)—2uoMsHAV cosd
= Ep(x+Ay)—2u0HAA cosb. (3.10)

No limite quando Ax — 0,temos:

OE  0E,(x)

- —2uoMsAH A1
ax ax ILLO S 60867 (3 )
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dividindo ambos os lados pela area A e tomando 0c = 0F/A,teremos :

Oz Oey(w)
% = W — 2NOMSHCOSQ, (312)

que tem dimensoes de pressao. No regime estacionario, onde % =0, temos:

aGapg(f) = 2uoMsHcost (3.13)

0 X :X X =S

Figura 3.11: O gréafico mostra a energia de uma parede de dominio em funcio da posicio em um
material cristalino.

Dessa expressao podemos concluir que a parede é equilibrada pelo campo H e pela
derivada do potencial €,,. Esse potencial é proveniente de impurezas, rugosidades, tensoes
residuais e anisotropias provenientes da fabricacao do material, que pode aprisionar as
paredes de dominio durante o processo de magnetizacao [18]. A energia da parede de
dominio €(z), relativa a essas diversas contribuigbes, pode ser caracterizada como um

potencial do tipo mostrado na figura 3.11.

Observando a figura 3.11, pode-se pensar que uma parede de dominio esta na posi¢ao
xp, sem campo magnético aplicado. Sob acao de um campo H, a parede de dominio
desloca-se para a posicao x1 e se H for aumentado, s6 haverd equilibrio para um valor
maior de %, por exemplo o ponto z2. Se desse ponto o campo magnético for diminuido, a
parede move-se para o minimo mais préximo e, como podemos ver na figura, nao retorna

para xg. De zg para x1 o deslocamento seria reversivel e de x1 para w9 seria irreversivel.



34
3.2.2 Rotacao da Magnetizacao

Para discutir o processo de irreversibilidade associado a rotagdo da magnetizacao, ¢é
conveniente usar o exemplo de um monodominio, pois este nao possui interagoes entre
dominios nem paredes de dominio. Quando um campo H aplicado gira a magnetizacao
da amostra que estava em uma direcao facil, essa rotacdo ocorre contra uma forca restau-
radora, que no caso pode ser qualquer uma das anisotropias. Pode -se usar a anisotropia

de forma para explicar tal fendmeno, ja que as outras podem estar contidas nesta.
Considerando um esferoide prolato, onde o eixo de revolucao é o eixo de facil magne-
tizagdo, a energia de anisotropia € é dada por:
£ = Kysen?6), (3.14)
onde K, é a constante de anisotropia e # é o angulo entre o campo e o eixo de facil
magnetizagao, que para esse caso ¢ o eixo de anisotropia uniaxial.

z
Eixo facil
(eixo de revolugio)

Figura 3.12: Monodominio girando sob a¢do de um campo magnético em um processo irreversivel.

Agora, considerando que o campo aplicando sobre o monodominio faz um angulo «

com o eixo facil, temos a energia potencial como:
E, = —HMjgcos(a—0), (3.15)

onde a energia total F sera:

E=FE,+ E, = K,sen?0 — HMgcos(a—0). (3.16)
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A posicao de equilibrio é dada por:
dE

i 2K, senfcosd — HMgsen(a—0) =0 (3.17)

e a componente da magnetizagdo na dire¢ao do campo é dada por M = Mgcos(a —0).

Supondo que o campo é normal ao eixo facil, isto é a = 90°, entao:
2K, senfcosd = H Mgcosh, (3.18)

e descobrimos que a magnetizacao é da forma M = Mgsenf.

+m
Lo w=0°
I .--_:
0.5
A
—h +h
m 0 — .
L
=05 -mo
45°
=1.0 =
1 —— | SE—|
=-1.5 —1.0 1.0 1.5

Figura 3.13: Lago de histerese para dominios de particula tinica com anisotropia uniaxial; « é o angulo
entre o campo H e o eixo de facil magnetizacao.[12]

A figura 3.13 mostra lagos de histerese calculados para varios valores de av. Em geral,
esses lagos sdo compostos por porcoes de processos reversiveis e irreversiveis, onde esses
ultimos sdo compostos por grandes saltos Barkhausen. Nisso, vimos que as alteracoes
reversiveis e irreversiveis da magnetizagao podem ocorrer por rotagoes de dominios, bem

como por movimentos de paredes de dominio.

A porcao de toda a mudanca em m, devido a saltos irreversiveis, varia de um maximo
quando a = 0° até zero quando o = 90°. O valor critico de reducdo do campo coercivo
H., no qual o vetor de magnetizagdo muda de uma orientacao para outra, diminui de 1
para a = 0°, até um minimo de 0,5 quando o = 45°, e acrescenta de 1 quando se aproxima,
de a=90°[12].



4 Microfios Amorfos Recobertos por
Vidro

Microfios amorfos recobertos por vidro sao alvo de pesquisas cientificas por apresenta-
rem caracteristicas marcantes, como alta permeabilidade magnética e magneto impedancia
gigante (GMI), ja tendo uso em dispositivos sensores de campo como: bussolas eletro-
nicas e acelerometros [19, 20]. Esses materiais tem uma estrutura de dominios peculiar
gerada pelo tensor de stress residual, resultante do processo de fabricagao da amostra,
somada a anisotropia uniaxial. Nesse capitulo faremos uma revisao sobre os microfios
amorfos recobertos por vidro com magnetostriccao negativa, estabelecendo alguns concei-
tos e caracteristicas dessas amostras. Esse tipo de material foi utilizado para os testes e

verificagoes do susceptometro construido.

4.1 Materiais Amorfos

Materiais amorfos sdo caracterizados pela auséncia de ordem topologica (translaci-
onal) de longo alcance. No entanto, podem existir materiais amorfos que apresentam
ordem de curto alcance orientadas aleatoriamente, onde esse ordenamento local explica o
comportamento ferromagnético [21]. Como consequéncia da auséncia de ordem cristalina,
em geral estes materiais apresentam comportamento magnético macio, isto é, tém alta
permeabilidade magnética, baixa coercividade e baixas perdas por histerese magnética.

Os materiais amorfos tém como caracteristicas:

i. auséncia de anisotropia cristalina, que explica caracteristicas como a permeabilidade

magnética elevada e forca coerciva pequena;

ii. resistividade elétrica mais elevada do que em um material cristalino, isso reduz as

perdas por micro-correntes de Foucalt ou FEddy currents;

iii. preparacao relativamente facil de ligas com diferentes composicoes;
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iv. auséncia de fronteira de graos, o que contribui para a redugao do ruido magnético;

v. dureza e rigidez mecanica elevadas, que aumentam a resisténcia do material ao

desgaste;

Em outras palavras, uma caracteristica importante dos materiais magnéticos amorfos
¢ a possibilidade de manipulacao de suas propriedades magnéticas através da inducao
de anisotropias especificas. Nestes materiais, a auséncia de ordem topologica de longo

alcance permite-nos desconsiderar a anisotropia magnetocristalina.

—
40pum

Figura 4.1: Imagem de microscopia 6tica de um microfio recoberto por vidro. Fonte: LaPISC/UFSM.

4.2 Microfios Amorfos

A ideia original da preparagao de fios foi apresentada por Taylor em 1924 [22]. Ele
obteve uma variedade de fios metalicos cristalinos compostos de Ferro, Cobre, Aluminio,
Prata e Estanho. Depois de diversos aprimoramentos, os microfios amorfos recobertos por
vidro que conhecemos hoje, com nticleo metélico variando entre 10 e 20pum de didametro,
foram preparados pela primeira vez por volta de 1974 por Weisner e Schneider utilizando

o método chamado de glass-coated melt spinning [23, 24].

Atualmente existem diversos centros de pesquisa e industrias produzindo e estudando
propriedades magnéticas como, por exemplo, a biestabilidade magnética e a magnetoim-
pedancia gigante. Dentre muitas aplicagoes especuladas, esses fios amorfos fornecem a

oportunidade de miniaturizacao de sensores e transdutores de campo magnético.
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4.2.1 Fabricacao

Os microfios revestidos por vidro sao fabricados utilizando o método de Taylor-
Ulitovski, também conhecido por glass-coated melt spinning. Neste método, os consti-
tuintes metalicos que irao formar o ntcleo do microfio sdo colocados no interior de um
tubo de vidro com uma das extremidades fechada. Uma bobina indutora produz um alto
campo magnético alternado, com frequéncia muito elevada, que funde o vidro e o metal
simultaneamente. O microfio extraido por um sistema mecanico, é resfriado imediata-
mente por um jato de dgua a fim de conservar a fase amorfa do niicleo do material. A

figura 4.2 esquematiza o processo de fabricagao dos microfios.

tuho de widro

liga metalica

bobina de alta fieqincia

jato de dgua para
resfriamento

cone ds wdro

ticrofie coberto

Figura 4.2: Diagrama esquemético da técnica de fabricagio do microfios pelo Método de Taylor-
Ulitovisky. Figura adaptada ref.[25].

Durante a fusao, a fim de impedir a oxidacao do material metalico, o tubo de vidro é
mantido em vicuo ou atmosfera de gas inerte (argdnio em geral). O revestimento de vidro
no fio garante isolamento elétrico e previne contra corrosao no ntcleo metalico. O dia-
metro do nicleo metalico depende principalmente da velocidade com que o fio é extraido,
sendo mais espesso quanto menor for a velocidade [23]. Ha algumas caracteristicas, que

determinam a qualidade dos microfios, que sao:

i. o coeficiente de expansao térmica do vidro deve ser aproximadamente igual ou ligei-
ramente menor que o do metal, caso contrario as tensoes térmicas geradas durante o
resfriamento podem ser tao altas que o vidro se fragmenta, e entao, nao consegue-se

a producao continua do fio;

ii. a viscosidade do revestimento de vidro deve alcangar um valor alto antes da solidi-

ficagdo do metal. Se o metal for solidificado e o vidro continuar a se estender o fio
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metalico poderd se romper; e

iii. as reagoes quimicas entre o metal e o vidro, assim como as reagoes entre o metal e

a atmosfera dentro do tubo de vidro, nao devem ser significativas.

4.3 Estrutura de Dominios Magnéticos e Distribuicao de Ten-
soes Internas em Microfios Amorfos Recobertos por Vi-
dro

A energia total, cuja minimizacdo determina a formacao da estrutura de dominios
magnéticas, é dada por:

ET = Eme t Ems, (4'1)

onde e,,¢ é a energia magnetoelastica e ,,5 a energia magnetostatica de desmagnetizacao.
Para fios suficientemente longos pode-se negligenciar o segundo termo da energia, sendo a
estrutura de dominios determinada somente pela minimizacao da energia magnetoelastica,
que ¢é dada pelo acoplamento entre as tensodes internas induzidas durante a preparacao
e pela magnetostricgdo [26]. A tensao residual total em microfios pode ser considerada

como a soma das tensoes devido:

i. a solidificacao da liga metéalica e do vidro; e

ii. a diferenca entre os coeficientes de expansao térmica do vidro e do metal;

A fim de encontrar como os dominios magnéticos se distribuem, é necessario avaliar
como as tensoes armazenadas estao distribuidas e qual a componente dominante ao longo
do raio da amostra, pois o eixo facil de anisotropia é determinado pelo acoplamento
entre a magnetostriccao de saturagdao e a maior componente da tensao armazenada. No
trabalho de Chiriac [27], podem ser encontrados detalhes sobre o calculo da distribuigao
de tensoes nos microfios recobertos por vidro. Como um exemplo, a Figura 4.3 apresenta
a distribuicao de tensoes calculada para um microfio a base de Ferro com niucleo metéalico

de 3,65um de diametro e espessura de vidro de 7,50um.

Chiriac avaliou a distribuicao das tensoes armazenadas durante o processo de producao
do microfio em funcao das dimensoes caracteristicas da amostra, considerando que o
nicleo metélico consistia de sucessivas camadas concéntricas com volume infinitesimal.

Além disso, somente as componentes da diagonal principal (radial o, circunferencial ogg
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e axial 0,,) do tensor de tensdes armazenadas eram relevantes. Sua proposta para as

componentes das tensoes com o raio no fio pode ser vista na figura 4.3.
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Figura 4.3: Distribui¢io das tensdes armazenadas na parte metdlica do microfio devido & solidificagao
e a diferenca entre os coeficientes de expansdo térmica do vidro e do metal. o, (O), ogg (A) € 04, (O)

[27].

Da anélise da figura 4.3 percebemos trés regioes distintas:

i. regiao 1: de r =0 até r onde o,, = 0, correspondendo a maior parte do microfio,

nesta regiao o,, ¢ dominante e positiva;

ii. regiao 2: corresponde a uma regiao muito pequena onde a componente o, ¢ domi-

nante e positiva; e

iii. regiao 3: corresponde a casca externa do microfio, dominada por altos valores ne-

gativos (compressao) de o,, e ogg.

A distribuicao de tensdes acima, associada a uma magnetostriccao positiva, conduz a

uma estrutura de dominios com um nucleo interno magnetizado axialmente e a uma casca

externa magnetizada radialmente, como mostra a Figura 4.4(a).

A alta energia desmagnetizante que surgiria de uma casca externa magnetizada radi-
almente é reduzida por dominios de fechamento axiais na superficie e proximos ao nucleo.
A anisotropia magnética em ambas as regides da estrutura de dominios é de origem mag-

netoelastica e o valor da constante de anisotropia ¢é diretamente proporcional ao produto
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entre a magnetostriccao e as componentes do tensor que representa a tensao interna em
uma determinada regiao do fio. Assim, o sinal e o valor da magnetostric¢ao e das compo-
nentes do tensor das tensoes internas sao importantes, nao somente do ponto de vista da

formacao da estrutura de dominios, mas também para as propriedades magnéticas do fio.

No exemplo de um fio com magnetostriccao negativa, o acoplamento entre a magne-
tostricgao e as tensoes internas conduz a uma energia magnetoelastica cuja minimizagao
determina uma estrutura de dominios com um ntucleo interno magnetizado radialmente e
uma casca exterior magnetizada circunferencialmente. Porém a magnetizacdo radial do
nucleo interno conduziria a uma elevagao nas energias magnetostatica e de troca, desfa-
vorecendo esta configuracao, consequentemente, a magnetizacdo nesta regiao também é
axial, pois ogg e o, também sdo relativamente grandes nessa regiao. A Figura 4.4(b)

mostra a estrutura de dominios para o fio com magnetostricgdo negativa.
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Figura 4.4: Estrutura de dominios dos microfios com (a) magnetostriccio positiva e (b) negativa
respectivamente.

4.4 Inducao de Anisotropias em Microfios Amorfos

Os materiais magnéticos geralmente possuem eixos ou direcoes onde a magnetizacao
M ¢ facilitada pelas energias de anisotropia. Nos microfios amorfos a anisotropia magne-
toelastica, proveniente do tensor de tensao residual, privilegia uma magnetizagao do tipo
ntcleo casca, conforme descrito na secgdo anterior. Uma maneira de alterar as tensoes
armazenadas na amostra é aplicar esforco mecanico ao seu eixo longitudinal. Isso alte-
rard as tensdes mecanicas internas e consequentemente a anisotropia das amostras ou,
entao, realizar tratamentos térmicos que acabem relaxando essas tensoes internas. Neste

capitulo serao explicados alguns detalhes dessas técnicas.
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4.4.1 Tratamento Térmico em Microfios por Aquecimento Joule

Uma das maneiras mais convenientes de tratamento térmico em microfios recobertos
por vidro é através do aquecimento por efeito Joule. A cobertura de vidro impede que o
material magnético fique exposto ao ambiente, prevenindo oxidagdes. Além disso, pode-se

aplicar com facilidade esfor¢cos mecanicos simultaneamente ao tratamento térmico.

Como a amostra apresenta uma resisténcia elétrica, haverd uma dissipagao de energia
na forma de calor quando da passagem de uma corrente. Parte da energia elevara a

temperatura da amostra e outra parte sera trocada com o meio externo.

A conveniéncia do aquecimento Joule é clara, resta no entanto a determinacao da

temperatura para uma corrente aplicada.

Chiriac e colaboradores [28, 29] calcularam a distribui¢ao radial da temperatura em
fios amorfos e também em microfios amorfos revestidos por vidro para uma corrente
aplicada. Eles consideraram um microfio amorfo revestido por vidro com nticleo metélico
de raio a e raio total (metal + vidro) b, como mostra a figura 4.5 e assumiram que a

transferéncia de calor relevante ocorre apenas na direcao radial.

ba] /o Capadevidro
%
Nucleo metalico %
v

2a

Figura 4.5: Diagrama esquemético de um microfio amorfo coberto por vidro, onde a é o raio do nticleo
metalico e b é o raio total do microfio (metal + vidro).

A equagado de condugao de calor de Fourier para ambas as regides do fio (metal e

vidro) sao dadas por:

i. para o metal (0 <r <a):

Sl (42)

ii. para o vidro (a <r <b):

. (4.3)

onde o indice m refere-se ao nicleo metélico e g a capa de vidro, j é a densidade de

corrente aplicada ao fio metalico, p a resistividade e K sua condutividade térmica. B é
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um coeficiente que depende do calor gerado no microfio devido ao efeito Joule. As solugoes

gerais para as expressoes 4.2 e 4.3 em cada regiao é dada, respectivamente, por:

15%p ,
Tp(r)=C— =2 L2, 4.4
(ry==C il (4.4)
Ty(r)=A+Blnr, (4.5)

onde A, B, C sao coeficientes que podem ser determinados através das condigoes de

contorno, ou seja, o calor na interface metal vidro deve ser continuo:

T, . dT,

Além disso, na interface metal-vidro, as temperaturas de ambas regioes devem ser
iguais:

Tn(a) =T4(a). (4.7)

Como a superficie externa do fio estd em contato com o ambiente, as trocas de energia

na forma de calor ocorrem apenas por radiagao, ou seja:

dTm ogp 4 4
— =——(T7(b) - T, 4.
dr —b kg ( ( ) O)v ( 8)

onde o é a constante de Stefan-Boltzmann, ¢ a emissividade e Ty a temperatura ambi-

ente. Desenvolvendo esta expressao (o que pode ser verificado em detalhes no trabalho
[28]) chega-se & expressdo para a temperatura, tanto para nicleo metalico quanto para a

cobertura de vidro, em fun¢do dos parametros da amostra:

120 ™2 ko (b L 2p \M*
T =—F|1—( - 2—1In| - 5 +——— 4.9
m(r) 47T2a2/€[ (&) + ky n(a)] +< 0t Sratboe) ¢ @I
]2,0 b A ]2p 1/4
T, =————1In|(- Ty +—5— 4.10
o(7) 2m2a’k, . (7’) * ( 0+ 2ma’boe ’ (4.10)

onde I = jma?.

Astefanoaei [30] avaliou a evolugao temporal das distribuigoes radiais das temperatu-
ras para diferentes valores de correntes elétricas na amostra. O resultado pode ser visto

na figura 4.6.

Nesta figura, observamos o aumento da temperatura com o tempo a medida que a
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Figura 4.6: Evolucio temporal da temperatura no centro do microfio amorfo recoberto por vidro [30].

corrente elétrica passa através da secao reta da amostra até alcancar o valor maximo de
equilibrio. Pode-se notar que para valores maiores de corrente, mais rapido a temperatura
estimada para o tratamento alcanga seu valor de equilibrio. Além disso, em tempos
relativamente curtos a temperatura de equilibrio é atingida. Astefanoaei [30] também
avaliou como as temperaturas se distribuem ao longo da secao reta da amostra, o que

pode ser observado na figura 4.7.
reo 1=17.8 mA
2483235
248.300
24827

248.250

vidro v (pm)

=5 10 12.5 I3\ 173
248.175

Figura 4.7: Distribuigdo das temperaturas no equilibrio térmico para a segdo transversal do microfio
[30].

Verifica-se que a diferenca entre as temperaturas do centro da amostra até a cobertura
de vidro é muito pequena. Assim, podemos considerar que a temperatura é praticamente
constante na secao transversal do microfio, garantindo a uniformidade do tratamento

térmico.

A equagao 4.9 permite determinar a temperatura de equilibrio da amostra para uma

determinada corrente aplicada. Ainda que possa haver diferenca entre a temperatura real
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da amostra e a calculada, testes das modificagoes magnéticas na amostra para diferentes
correntes sempre podem ser feitos e a reprodutibilidade dos resultados atesta a aplicacao

do efeito Joule para o aquecimento de microfios recobertos por vidro.

Neste trabalho, para a realizacdo dos tratamentos térmicos, as amostras sao fixadas
em um porta-amostras composto de uma pequena placa de fenolite para impressao de
trilhas de cobre para circuitos eletronicos. A fim de ser as conexoes elétricas, remove-se 0o

vidro das extremidades do microfio e fixa-se o mesmo a placa com tinta prata.

microfio

1 " Placa de fenolite

3

Figura 4.8: Diagrama de blocos, do sistema de tratamento térmico usado. O microfio estd colado a
uma placa de circuito impresso (1) por onde flui uma corrente gerada por uma fonte de corrente (2) e
medida por um amperimetro (3).

Nesse sistema, utilizamos uma fonte de corrente DC' com um amperimetro ligado em
série com a amostra. Através do amperimetro monitoramos a corrente que passa pela

amostra, como ilustrado na figura 4.8.

4.4.2 Aplicacao de Tensao Mecanica

A fim de induzir anisotropias via magnetostric¢ao, podemos aplicar diferentes tipos de
esforco mecéanico sobre amostras como, por exemplo, torcao, compressao e extensao. No
caso deste trabalho, foi escolhida a aplicacao de esfor¢co mecéanico sobre o eixo longitudinal
da amostra, ou seja, extensdao. Com essa tensdo mecanica aplicada sobre o microfio,
consegue-se mudar a energia magnetoelastica e consequentemente a estrutura de dominios

do material, influenciando por sua vez no processo de magnetizagao do material.

As amostras estudadas tem o produto da magnetostriccao por tensdo mecanica ne-
gativo (Aso < 0) o que leva a uma estrutura de dominios de configuragdo do tipo nucleo-
casca. O aumento da tensao axial produz um acréscimo no volume da casca com dominios

circunferenciais.
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Na figura 4.3, pode-se observar a distribuicao das tensées mecanicas para um microfio
amorfo. Com a aplicacao da tensao externa ha um aumento do o,, mas também de o,
e ogg, afim de manter o volume do fio constante. Isso por sua vez mudara o ponto de

equilibrio dessas tensoes, deslocando-se no sentido do raio.

Como a energia de anisotropia é quem determina a largura da parede de dominios e
essa energia, no caso, é a energia magnetoelastica, a largura da parede de dominio dg e a

energia associada £1gp0 podem ser reescritas em termos da tensao do microfio[31], como:

24
- 4.11
50 ™ 3)\50"6 ( )
A
e1s00 =4 3250 (4.12)

Destas expressoes podemos observar que as tensoes aplicadas ao material podem al-
terar tanto a largura da parede quanto a energia associada a mesma. Com o aumento da
energia da parede, ha uma diminui¢cao do comprimento da parede de dominio L,,, porém,

quanto menor for o comprimento maior sera a energia magnetostatica.

O L, é determinado pelo equilibrio energético entre a £1gpo € s [31]. Sendo assim,

podemos escrever uma expressao para &, em funcao do L,,, da seguinte forma:

ew(Lw) =v1€180° Loy + 72/ Ly, (4.13)

onde ¥ e 72 sao constantes. A condi¢do de equilibrio, a qual minimiza ¢, a fim de
determinar o comprimento da parede, é dado por de(Ly,)/dL, = 0. Sendo assim, temos

que:

Ly o 1/\/E1800 o< o /4, (4.14)

A expressao 4.14 mostra que a medida que aumentamos a tensao aplicada ao material

o comprimento da parede de dominio decresce minimizando sua energia associada.

A figura 4.9 apresenta um esquema de como ¢é aplicada a tensao mecanica na amostra.
Para este procedimento, o primeiro passo é fixar a amostra em um fio inextensivel, passa-lo

pelo porta-amostras e posiciona-l4 no centro de uma das bobinas sensoras.

Depois disso, fixa-se essa amostra ao porta-amostras que serd levado a uma posi¢ao

interna do solenoide DC, onde as bobinas sensoras e a amostra estarao imersas em um
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campo magnético uniforme gerado pela bobina DC.

N Fio inextensivel
colado a amostra

\ / roldana

amostra

= O
L/
Massas
aferidas
g--

ol

Figura 4.9: Esquema mostrando como é feita a aplicagao de tensido mecéanica no microfio.

Assim, corpos de massa aferida sao adicionados ao fio causando a extensao da amostra

e as propriedades magnéticas do fio sao avaliadas com o susceptometro.



5 Construcao de um Susceptometro AC

A implementacao da técnica de susceptometria AC tem um baixo custo financeiro, é
de facil construcao e mostra-se uma ferramenta poderosa para caracterizacdo magnética
tanto para materiais magnéticos quanto para supercondutores. Este capitulo explica
detalhadamente a construcao do aparato experimental, funcionamento e aquisicdo de
dados.

5.1 Revisao sobre Susceptometros

A técnica de susceptometria AC traz informagoes tanto da parte real quanto da parte
imaginaria da susceptibilidade magnética e estas estao relacionadas, respectivamente, a
processos dinamicos e de processos que envolvem dissipagao de energia, que ocorrem no
interior do material estudado. A técnica é 1util para medir diversos fenémenos fisicos
como: relaxagdo spin-rede em materiais paramagnéticos, rotacdo da magnetizacao em
ferrofluidos, dinamica de vértices em supercondutores e movimento de paredes de dominios
em materiais magnéticos. Existem diversas técnicas de susceptometria como: método de

forga, indugao e ressonancia [12], que serao rapidamente abordados abaixo:

i. método de forca: como exemplo desse método podemos citar a balanca de Faraday,
que consiste em uma pequena balanca onde a magnetizagao e a massa do material sao
contrabalanceadas por um pequeno gradiente de campo magnético. E especialmente
usado para solidos pulverizados, sais paramagnéticos e materiais diamagnéticos.
Esses aparelhos tem a desvantagem da necessidade de sensores de pressao de alta
resolucao e ferromagnetos de alto campo, além de nao possuirem a capacidade para

medir processos de relaxacao de magnetizacao;

ii. inducgao: existem basicamente trés tipos de medidas de susceptibilidade magnética

por inducao:
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— corrente continua: esse método consiste em um solenoide que gera um campo
magnético de baixa magnitude e no interior deste ha uma bobina sensora. A
amostra ¢ colocada no interior da bobina sensora e colocada em movimento
periddico. Espera-se que esse movimento induza uma forca eletromotriz na
bobina sensora que sera proporcional a susceptibilidade magnética por unidade

de volume;

— corrente alternada: neste método, um solenoide longo gera um campo mag-
nético alternado de baixa magnitude, o qual substitui o movimento mecanico
imposto a amostra, conforme descrito no método acima. Dentro deste sole-
noide ha um par de bobinas sensoras ligadas em série e oposicao de fase e a
amostra deve ser posicionada no interior de uma das bobinas sensoras. A vari-
acao do fluxo magnético no interior do solenoide modificara a magnetizacao do
material estudado e essa variacdo da magnetizacao induzira uma forga eletro-
motriz nos enrolamentos secundarios (bobinas sensoras), que seré proporcional

a magnetizagdo. Esse foi o sistema escolhido e serd descrito neste capitulo;

— radiofrequéncia: esse sistema ¢é baseado em um circuito RLC de alta frequéncia.
A medida de susceptibilidade é obtida da variagao na frequéncia de ressonan-
cia do circuito quando coloca-se a amostra no interior do elemento indutivo do
circuito RLC. A Limitagao imposta a esse sistema estd exatamente na estabi-

lidade do oscilador;

iii. ressonancia: os métodos mais usados com essa técnica sdo a ressonancia nuclear

magnética (RMN) e ressonéncia magnética eletronica (RPE).

5.2 Descricao do Equipamento Construido

O susceptometro construido consiste basicamente de um enrolamento primaério e duas
bobinas secundarias, ver figura 5.1. Pelo enrolamento primério flui uma corrente elétrica

alternada que gera um campo magnético AC de baixa magnitude, dado por:
h = hgcos(wt), (5.1)

onde hg é a amplitude e w é a frequéncia desse campo magnético.

Dentro do enrolamento primario estao duas bobinas secundarias ligadas em série e
em oposicao de fase. Com a variagao do fluxo magnético no interior da bobina primaria,

¢ induzida uma forga eletromotriz (es) nos terminais das bobinas sensoras.
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Bobina Primaria

Bobina de
compensagdo

Amostra Bobina Sensora

Figura 5.1: Esquema simplificado da composicio de um Susceptéometro. A figura mostra a bobina
g
priméria de indugdo do campo AC, e as bobinas sensoras.

Esse sinal de voltagem é composto pela soma da tensao induzida na bobina sensora
onde estd posicionada a amostra e pela tensao na bobina que compensa a variagao do
fluxo magnético do campo alternado. Sabendo que essas tensoes estao relacionadas a

variacao do fluxo magnético nas bobinas sensoras, a lei de Faraday pode ser escrita como:

_do1 | doo
“ = Tw Tt a
dH dM dH
= A (Gt )
H dH
= —nAi (X ) (A = An) 2
n 1<th)+n( 1—A) o (5.2)
amostra construcao

onde ¢ e ¢o sao os fluxos magnéticos nas bobinas sensoras. A amostra de magnetizagao
M esta posicionada no interior da bobina 1. Ay e As sdo as secgoes transversais das

bobinas sensoras e n o nimero espiras que deve ser igual para as duas bobinas.

Assim, podemos ver que a f.e.m (e5) gerada nas bobinas sensoras depende tanto da
construcao do conjunto de bobinas como do sinal magnético da amostra. A fim de anular
o segundo termo na equagao 5.2, deve-se construir as bobinas secundarias o mais idénticas
possivel. Obviamente isso ¢ dificil, pois dependem do fator de empacotamento, ou seja, as
bobinas secundarias devem ter o mesmo niimero de camadas, o mesmo niimero de espiras,

0 mesmo comprimento e a mesma sec¢ao transversal.

H& ainda outros fatores que causam descompensacao entre as bobinas, tais como

flutuacoes de temperatura e variagoes da auto-indutancia entre as bobinas primaria e
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secundarias. Essa descompensacao inclui no sinal de voltagem captada pelas bobinas
sensoras (€5) um residuo de tensdo, o qual chamamos de offset, que acaba levando a uma

informacgao errénea do comportamento magnético da amostra estudada.

Sine out
(Lockin)

Canal A
1 (Lock iny

r
A ptl,
r

) b
- (2femts
3 | r4

Figura 5.2: Esquema simplificado de como é feita ligacio elétrica do susceptémetro ao circuito com-
pensador

Com o intuito de cancelar esses efeitos indesejaveis, faz-se uso de um circuito de
balanceamento proposto por Gelfuso e colaboradores [32] figura 5.3. Esse circuito passivo
¢ derivado da ponte de Hartshorn [1], ou seja, um ramo em fase com a corrente de
excitagao e o outro em fase com sua derivada temporal, onde podemos ajustar o offset das
componentes real e imaginaria da f.e.m. O offset da componente real do sinal de voltagem
captado pelas bobinas sensoras referente a \’, estd em fase com a corrente que flui pela
bobina primaéaria e para zerar essa componente é usado um dos ramos do circuito 5.2, que
consiste no divisor de tensao formado por A; e ry. Para zerar a contribuicao de offset
referente a componente imaginaria de y, em fase com a derivada temporal da corrente
que flui pelo primario, é usado o ramo em quadratura com o sinal formado pelo capacitor

C e os resistores As,r3 € 74.

A figura 5.2, mostra o esquema elétrico do susceptéometro AC com o circuito balan-
ceador. O sinal alternado gerado pelo oscilador interno do amplificador lock-in passa por
um transformador para desacoplar o circuito de terra e impedir que correntes parasiticas
gerem ruidos indesejaveis. A corrente alternada que sai do secundério do transformador
flui pelo enrolamento primario e pelo circuito balanceador, com isso é gerado um campo
magnético oscilante que pode ser modulado de modo que a indutancia mutua entre as

bobinas primaria e secundarias seja zero.

Entao, a ultima providéncia antes de realizar as medidas é certificar-se que nao ha
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qualquer fonte de campo magnético perto do sistema e colocar o amplificador lock-in

configurado para o modo diferencial (A — B).

r1 —
A1 | mar
SSGe) b
.
A ¢
r‘a r‘

Figura 5.3: Inset da figura 5.2, mostrando o circuito passivo proposto por Gelfuso e colaboradores
usado para reduzir os efeitos da construgéo das bobinas sensoras [32].

Nesse modo, o sinal do canal A proveniente das bobinas sensoras é subtraido do canal
B, que esta ligado ao circuito compensador, onde ajusta-se os resistores A e Ao, figura
5.2, de forma que os offsets das componentes real e imaginaria, respectivamente sejam
anulados. Com o sistema inicialmente zerado, isto é, livre de residuos indesejaveis que
podem interferir e levar a informagoes erroneas sobre o comportamento da amostra, pode-
se aumentar o ganho do amplificador lock-in, que por sua vez aumenta a sensibilidade do

sistema.

5.3 Susceptibilidade vs. Campo Magnético x (H)

Para executar medidas de susceptibilidade em func¢do do campo magnético, usa-se
basicamente o sistema de bobinas descrito na figura 5.1, envolto por uma bobina externa
que gerara um campo magnético DC'. A figura 5.4 mostra o diagrama de blocos do aparato
experimental, que para ser explicado detalhadamente serd separado em duas partes: a

geracao do campo magnético DC' e a detecgao do sinal proporcional a susceptibilidade.

O campo magnético DC' é gerado pelo solenoide (1), que é alimentado por uma fonte
de tensao (2) que por sua vez é comandada por uma das saidas de tensdo auxiliares de
um amplificador lock-in (3). O campo magnético gerado pelas bobinas é medido por um

gaussimetro (4), que usa um sensor de campo magnético baseado em efeito Hall*(5).

*O efeito Hall foi descoberto em 1879 por E.H. Hall, que submeteu um condutor elétrico a um campo
magnético perpendicular a diregdo da corrente elétrica. Hall verificou que uma diferenga de potencial
elétrico aparecia nas laterais deste condutor na presenca do campo magnético.
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transt.

Bobina DC

Figura 5.4: Diagrama de blocos que mostra detalhadamente todo o aparato experimental do suscepto-
metro em fungdo do campo magnético em temperatura ambiente.

A segunda parte é composta pela bobina priméria AC (6) ligada em série a um
transformador desacoplador (7) e ao circuito compensador (7), ambos ligados a saida

senoidal do lock-in (3) (conforme o diagrama da figura 5.2).

O sinal de tensao proporcional a susceptibilidade é medido pelo lock-in (3), que recebe
dois sinais de tensao, no canal A a tensao das bobinas sensoras referente ao comportamento
magnético da amostra e no canal B a correcao do offset que vem do circuito compensa-
dor (7), ligados em forma diferencial A — B com a malha de terra flutuante, isto é, as
malhas dos cabos coaxiais sao usadas como blindagens contra ruidos eletromagnéticos

indesejaveis, mas nao fazem parte do circuito elétrico sensor.

O amplificador lock-in e o gaussimetro est@o interligados ao computador (8) através
de uma interface GPIB. Um programa desenvolvido na plataforma HP Vee® adquire os

dados dos instrumentos, além de controlar o campo magnético.

Os parametros escolhidos para as medidas sao: uma onda senoidal com frequéncia de
100H z e amplitude de 0,5V. Essa voltagem AC passa pelo transformador desacoplador
e a parcela de voltagem que chega a bobina primaria fica em torno de um décimo da
voltagem inicial, gerando um campo magnético alternado com amplitude de aproxima-
damente 0,10e. Os parametros como a sensibilidade e tempo de integracao variam para

cada amostra, ajustando-se a melhor combinagao para cada medida.

O programa desenvolvido para realizar as medidas funciona da seguinte forma: é
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estabelecido o valor de campo magnético que se deseja medir a y e o programa eleva a
tensao da saida auxiliar (por uma relagdo de Volt/Oe), que por sua vez controla a fonte

de tensao.

Apés o valor de campo desejado ter se estabilizado, a sonda Hall faz a leitura do
campo. A seguir, é feita a leitura dos dados de tensao referente ao sinal de susceptibilidade
pelo amplificador lock-in e os valores de campo magnético e tensao sao salvos na memoria
do computador. Terminada essa etapa, o programa envia o préximo valor de campo para

o lock-in e toda a rotina é novamente seguida até a curva de histerese ter sido concluida.

5.4 Susceptibilidade a Baixas Temperaturas

5.4.1 O Controle de Temperatura

Para realizar essas medidas, primeiramente a amostra precisa estar em contato com
um reservatério térmico de baixa temperatura. A figura 5.5, mostra um esquema do
criostato usado para esse tipo de medida, o qual é constituido de um reservatorio de gas
Hélio (He) e uma bomba mecénica que comprime esse gas. Na figura, podemos ver a
entrada de gas Hélio que flui por um encanamento interno chegando ao chamado "dedo

frio", localizado no centro da camara de vacuo, onde ocorre a expansao livre do gas.

/— Susceptometro

Sensor de temperatura y 4

(Diodo)
Aquecedor
4-—/

Dedo Frio
x -4——— Garrafa
Saida de
Hélio
Passador
Elétrico ——— .
(conexdes) !
o | -
fa == 7 Entrada
) de Hélio

Figura 5.5: Esquema do criostato usado no trabalho, que mostra onde e como estdo localizados os
dispositivos internos e externos

O vacuo na camara torna-se imprescindivel para que o reservatorio térmico nao tro-
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que calor com o meio por conveccao e conducao, garantindo que a temperatura chegue ao
minimo previsto para o sistema, de 8K. Como o criostato sé resfria o sistema, no extremo
superior do dedo frio foi instalado um aquecedor que esta ligado a um controlador de tem-
peratura através de um passador elétrico. O sucesso da medida em baixas temperaturas
depende muito do controle da temperatura, pois se a variagao da temperatura ocorrer
abruptamente os detalhes do comportamento magnético que devem ser observados pela

susceptibilidade serao perdidos.

Levando em conta a necessidade do controle de temperatura, fez-se uso de um con-
trolador de temperatura comercial, que faz o controle de temperatura por método PID
(proporcional, integral e derivativo). O controle PID calcula um valor de erro como dife-
rencga entre a variavel do processo de medida e um valor desejado e tenta minimizar esse

erro pelo ajuste dos controles de entrada.

()

+i v -y -

igura 5.6: O esquema mostra o sensor de temperatura de estado sélido. O controlador injeta corrente
Fig 5.6: O t de t tura de estado s6lido. O controlad t t
por +i e -i e mede a ddp entre +v e -v, onde esse Av é proporcional & temperatura.

O controlador recebe informagoes sobre a temperatura dentro do criostato através da
medida de tensdo (4 pontas) em um sensor de temperatura de estado sélido (diodo), es-
quematizado na figura 5.6, e posicionado no dedo frio (ver figura 5.5). De posse desse sinal

de tensao, o controlador faz o calculo PID e manda pulsos de corrente para o aquecedor

fixo ao extremo do reservatério térmico (cold finger).

Na figura 5.7, pode-se observar o resultado dessa competicao entre o aquecimento
gerado pelo resistor e o resfriamento proveniente da expansao do gas no "dedo frio".
No caso da figura 5.7, a temperatura escolhida foi de 20 K e mostra que o controle é

satisfatorio.

5.4.2 O Susceptometro para Baixas Temperaturas

O susceptometro foi construido de forma que permitisse a realizagao de medidas a bai-

xas temperaturas. Sendo assim, seu conjunto de bobinas, de tamanho reduzido, teve que
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Figura 5.7: O grafico mostra a variagio temporal da temperatura no porta-amostras, que esté localizado
no "dedo frio".

ser confeccionado com um material que mantém suas dimensoes praticamente constantes

frente a variacdo da temperatura.

A figura 5.8 traz a vista em corte transversal das principais partes do susceptometro
para baixas temperaturas. A parte (a) mostra as bobinas secundérias (sensoras) ligadas
em série e oposicao de fase, constituidas com 3500 espiras de fio de cobre AWG44 e
na figura 5.8(b) a bobina AC, com duas camadas de fio AWG16. Os carretéis dos dois

conjuntos de bobinas foram construidos com Teflon®.

Contato térmico

T

Bobinas
sensoras Bobina AC Porta amostra
(@) (b) ()

Figura 5.8: O esquema mostra como e montado o susceptometro e o porta amostras.

A parte (c¢) da figura 5.8 exemplifica como é o porta-amostras. Ele é composto por
uma regiao de grande area que faz contato com o reservatorio térmico e por uma regiao

que consta de um pequeno cilindro, onde a regiao hachurada representa um chanfro na
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estrutura e designa a posicao em que a amostra deve ser fixada. O porta-amostras, feito
de latao preenche o interior das bobinas que formam o susceptometro, levando a amostra

até o centro de uma das bobinas sensoras.

Assim, como o porta-amostras estd em contato com o dedo frio, ele entrard em equi-
librio térmico com o mesmo e por consequéncia a amostra também. Desta forma pode-se

realizar dois tipos de medidas de susceptibilidade magnética:

i. em fun¢do da temperatura com campo externo fixo; e

ii. em fungdo de um campo magnético externo na temperatura desejada.

A fim de aplicar campo a amostra adicionamos uma bobina externa ao criostato ligada

a uma fonte de tensao.

Essas medidas de susceptibilidade em funcao do campo magnético externo a uma tem-
peratura (T) traz informagdes complementares para outras pesquisas em desenvolvimento

no Laboratério de Magnetismo e Materiais Magnéticos (LMMM-UFSM).

Para esse tipo de medida, foi desenvolvido um programa adicional na plataforma
H PV€6® para controlar a temperatura. Esse programa comanda o controlador de tem-
peratura e nele podemos inserir parametros como a temperatura desejada, a poténcia e
o tempo para estabilizar a temperatura. Ha também a possibilidade de fazer rampas de
aquecimento, onde relacionamos a razao de aquecimento (K /min) e o controle PID fica

encarregado de manter a temperatura o mais estavel possivel.

Essa rampa pode levar o aquecimento a uma situacao quase-estatica, onde determi-
nando uma rampa de pequena razao, 1K /min por exemplo, podemos varrer os limites de

temperatura (8K < 7T < 350K) em até 6 horas.

Com a temperatura estabelecida, a rotina para aquisicao dos dados e controle do
processo da medida é iniciado. Essa rotina de aquisicao é a mesma desenvolvida para

realizar as medidas a temperatura ambiente.

5.5 Medidas de Susceptibilidade AC

As medidas de susceptibilidade por método indutivo sao étimas ferramentas para o
entendimento das propriedades magnéticas dos materiais. No método AC, a medida de

susceptibilidade ¢ uma medida da variacao da magnetizagao em fungao de uma variavel
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extrinseca escolhida, como por exemplo, a temperatura, o campo magnético externo, a

tensdo mecanica, entre outras.

Tomando como exemplo uma medida da susceptibilidade em fun¢ao do campo magné-
tico externo, essa fornecerd informacoes sobre modificagoes na magnetizagao do material

na forma da relagao:
dM
H)=—— :

onde dM ¢ a variagdo da magnetizacdo do material com relagao ao campo magnético

aplicado.

H=h,cos(wt) H=H ,.+hycos(wt)

Figura 5.9: Esquema representando o sinal de susceptibilidade em fungio do campo magnético para
uma amostra isotrépica.

Para elucidar como essa medida é feita, a figura 5.9 mostra graficamente o com-
portamento de uma amostra posicionada dentro de um susceptometro AC' imerso em
um campo magnético externo DC'. Partindo do caso em que a amostra estd saturada
magneticamente, regiao A da figura 5.9, pode-se imaginar os momentos magnéticos su-
jeitos a um campo magnético composto por uma parte alternada e uma parte continua,
(H = Hpc + hocos(wt)) e, embora as duas sejam paralelas, a amostra esta saturada mag-
neticamente e a variacao de fluxo magnético causada pelo campo AC nao consegue alterar
a sua energia interna, consequentemente a magnetizacao nao varia, resultando em uma

x—0.

Reduzindo o campo aos poucos, exemplificado na regiao B da figura 5.9, a amostra
comeca a "sentir'a influéncia do campo alternado, o que gera uma pequena modificacao

da magnetizacao, aumentando Yy.
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Ainda ha uma regiao de baixa indugdo, exemplificada pela regiao C da figura 5.9,
onde ocorre uma grande influéncia do campo AC sobre os momentos. Pensando que a
susceptibilidade pode ser descrita pela equacao 2.18, pode-se fazer a referéncia de que
h4 uma fracdo de momento magnético representado por x' que acompanha o campo
magnético oscilante e outra representada por x” que estid em fase com a derivada temporal
da corrente elétrica, sendo proporcional as perdas de energia do sistema e referentes a

processos dinamicos.

Nessa regiao de baixa inducao, temos ainda informagoes sobre a magnetizacao rema-
nente M, e campo coercivo H. da amostra estudada. Nesse caso a amplitude do campo
alternado (hg) é a chave para uma medida correta, pois se a amplitude do campo magné-
tico AC for maior ou comparavel ao campo coercivo H,, essa medida trard uma informagao

errdnea sobre esses parametros da amostra.

5.6 Composicao da Medida

Conforme descrito anteriormente, o sinal da susceptibilidade é dividido em duas com-
ponentes: real (') e imagindria (x”) e a susceptibilidade total é dada pela soma vetorial

dos dois termos, assim:

(5.4)

dM/dH(u.a.)

-6k -4k -2k 0 2k 4k 6k

H (A/m)

Figura 5.10: O grafico mostra as componentes real e imaginaria da susceptibilidade magnética em
funcdo do campo magnético de uma fita amorfa de Niquel.
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Como exemplo, a figura 5.10 mostra as componentes real e imaginaria da suscepti-
bilidade magnética de uma fita amorfa de Niquel. Pode-se obter a curva de histerese

magnética da amostra integrando o médulo quadrado (equacao 5.4) da susceptibilidade:
M(H) = /dM - /XdH. (5.5)

A parte superior da figura 5.11 apresenta o moédulo quadrado da susceptibilidade
magnética de uma fita amorfa de N7 enquanto a parte inferior da figura mostra o resultado
da integracdo no campo de x(H), que é a histerese magnética. A curva de histerese
representa o modo mais convencional de se estudar o comportamento magnético de uma

amostra magnética.

Figura 5.11: O grafico mostra o comportamento magnético de uma fita amorfa de Niquel (Ni). A parte
superior da figura mostra a susceptibilidade magnética e a parte inferior o lago de histerese magnética,
calculado da integracao da susceptibilidade magnética.



6 Resultados e Discussao

Neste capitulo serao apresentados e discutidos os resultados experimentais de suscepti-
bilidade magnética em microfios amorfos recobertos por vidro, obtidos através do aparato
experimental construido, a fim de avaliar sua sensibilidade. A composi¢ao nominal dos
microfios estudados é Cogg 25F'€12,25514 5815 € Ferr 5514 5815, fios com magnetostricgao
negativa e positiva, respectivamente. Esses microfios tem didmetros do nicleo metalico e
espessura da cobertura de vidro variados trazendo uma gama de variaveis a serem estu-
dadas, as quais sao influenciadas por esses fatores, tanto a temperatura ambiente quanto
a baixa temperatura. Na tabela 6.1 estdo caracterizados os microfios estudados nesse

trabalho.

Tabela 6.1: Microfios amorfos recobertos por vidro estudados

microfio composicao diametro do nicleo didmetro total razdo entre os didmetros
nominal D, (um) Oy (pm) do niicleo e total (4)
1 Cogg 25Fe12,25514 5B15 25 43 0,58
2 Cogs,25Fe12,25514 5B15 17 43 0,39
3 0068,251:‘612,2581475]315 10 25 0,4
4 Fer7 5514 5B15 25 47 0,53

6.1 Avaliacao da Magnetostric¢cao

Os microfios amorfos recobertos por vidro ricos em cobalto tém uma estrutura de
dominios magnéticos conforme mostrada na figura 4.4(b). Alguns pardmetros ligados a
fabricacao dessas amostras, como o resfriamento imediato e a espessura da cobertura de
vidro, levam a essa estrutura de dominios magnéticos também chamada de bamboo [24],
que é uma maneira representativa de exemplificar o nicleo longitudinalmente magnetizado

envolvido por uma casca de dominios circunferencialmente magnetizados.

Como esses microfios sao amorfos, sua estrutura de dominios magnéticos é predo-

minantemente provida pela competicao entre as densidades de energia magnetoeléastica
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e magnetostatica. Através da densidade de energia magnetostatica (€,,s), expressa pela
equacao 6.1, observamos que ela depende de parametros como a razao entre o raio e o
comprimento do fio que leva ao fator desmagnetizante N da amostra e a magnetizagao de

saturagdo Mg, independentemente de tensdes mecanicas aplicadas [36].

_ NM?

= 6.1
€ms 2,“0 ( )

Em contrapartida, a densidade de energia magnetoelastica é diretamente influenciada,

pelas tensoes as quais a amostra esta sujeita, conforme a expressao:
3
Eme = 5)\50. (6.2)

Os microfios possuem uma tensao residual (og) proveniente do processo de resfriamento.
Dessa forma, com a aplicacdo de um esforgo mecanico adicional no eixo da amostra (ogpp)
gera-se também um acréscimo de tensao no sentido radial e circunferencial, como se o
fio estivesse sendo apertado, modificando o ponto de equilibrio energético e, consequente-

mente, a estrutura de dominios magnéticos.

162582 o— realfy } He & ,=144MPa

| —o—img{y }

Re{y } Im{x

T T T T T T T T T
-500 -400 -300 -200 -100 O 100 200 300 400 500
H (A/m)
Figura 6.1: Evolugdo do campo de anisotropia (H}) com a tensdo mecanica (o) e a sobreposicio

da parte imaginéria (x”) a parte real (x’), evidenciando o aumento de processos de magnetizagiao que
ocorrem por rotagdo na amostra 2 de microfio amorfo com 17um de didmetro de nicleo metélico.

Microfios ricos em cobalto com Ag < 0 possuem uma anisotropia predominantemente
transversal, logo o campo magnético necessario para saturar o fio corresponde ao seu

campo de anisotropia [37]. Pela susceptometria AC, podemos quantificar essa anisotropia
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uniaxial (Hj) através de uma medida de susceptibilidade em fun¢ao do campo magnético
aplicado e o campo de anisotropia sera aquele em que o sinal referente a susceptibilidade

deixa de variar.

Na figura 6.1, podemos acompanhar a evolucao do campo de anisotropia em funcao da
tensao aplicada. Essa figura também mostra a mudanca na estrutura de dominios magné-
ticos, ou seja, verifica-se um acréscimo da area abaixo curva correspondente a componente
. . Yl ! ’ . . . . . . ~
imaginaria (x”) que esta relacionada a processos dissipativos ligados a magnetizagao por
rotagdo em relagao a componente real da susceptibilidade (x’) ligada a processos de des-

locamento de paredes de dominios [38].

A
[ﬁ;:3ﬁf{ao+awm) (6.3)

S

A partir da evolucao de Hj, com a o, pode-se calcular a magnetostriccao de satura-
¢ao (As) usando a expressao 6.3, ou seja, a magnetostricgdo da amostra é proporcional
a inclinacdo da curva de Hjp X o, conforme mostrado na figura 6.2. A linha na figura
6.2 representa o ajuste linear aos dados experimentais que estdo mostrados em pontos
quadrados. Os valores de magnetostriccao dessas amostras podem ser comparadas com
os valores apresentados na literatura [39] [36], que para essa estequiometria sao negativos

e proximos de zero.

0- A\ =-2x10"

| |
0 100 200 300
Tensao Mecanica (MPa)

Figura 6.2: Grafico do campo de anisotropia (Hy) pela tensio mecénica aplicada (04pp) para o microfio
1, onde a inclinagdo da reta é proporcional & magnetostriccio de saturagdo (As), conforme equagao 6.3.
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De posse dos valores da magnetostric¢ao e da magnetizagao de saturagao (Mg =0.81T)
[24], pode-se calcular a tensao residual (op), isto é, a tensdo que o vidro exerce sobre o
nucleo metalico. Os valores obtidos para amostras a base de cobalto estudadas estao

apresentados na tabela 6.2.

Tabela 6.2: Tensao residual proveniente da fabricacdo dos microfios, calculada com a
expressao 6.3.

Microfio @, (um)  Pi(pum) 6 As oo(M Pa)
1 25 43 0,58 -2x1077 54
2 17 43 0,39 -3x1077 144
3 10 25 04 -3x1077 41
4 25 47 0,53 2,5x1076 12

6.2 Avaliacao da Estrutura de Dominios

Gudoshnikov e colaboradores [39] classificaram os microfios amorfos ricos em cobalto
de acordo com o comportamento de suas curvas de histerese magnética. Segundo eles,
existem os microfios ricos em cobalto do tipo A que exibem uma pequena remanéncia
magnética, fruto de uma estrutura de dominios que privilegia a magnetizacao por rotacao e
os do tipo B, que possuem uma magnetizagao de remanéncia finita, tipico de uma estrutura
de dominios do tipo bamboo e, ainda, os do tipo C, que exibem um comportamento
biestavel. KEsse comportamento é reportado a microfios com magnetostriccao positiva,
caracteristica de fios ricos em ferro. Esse efeito pode ser explicado por uma variagao local

da composi¢ao quimica da amostra.

1.0
E (a) m=0g ...0
] H"’"‘H-._ '|.
2 0.5 r '.l' -
2 .:"'.t" \
o ]
T 0.0 m=1g
E -
3 ~F
5-054 f"; ]
Q 4
— _rn-7
T 1o o ,-'r Ag =-3*10 ]
3 2 8 & &

0
H (Oe)

Figura 6.3: A figura mostra uma histerese magnética calculada para um microfio amorfo a base de
cobalto de 8um de nicleo metélico, onde a magnetizagao tem variacao linear com o campo magnético.
Figura retirada da referéncia [39)].
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Levando em conta essas informagoes, investigou-se os lacos de histerese magnética dos
microfios estudados, os quais foram obtidos através da integragao no campo do sinal de

susceptibilidade.

Abordando detalhadamente esses comportamentos, o primeiro tipo de microfio, cha-
mado de tipo A, apresenta uma pequena magnetizacao de remanéncia e uma variacao da
magnetizagdo quase linear com o campo magnético, ver figura 6.3. Esse comportamento é
uma consequéncia do fato de os fios estarem magnetizados circunferencialmente na ausén-
cia de campo externo. Gudoshnikov constatou essa dependéncia linear de M com H em
um fio com didmetro metalico de 8um e com uma tensao residual de aproximadamente

440MPa.

Avaliando o microfio 3, que possui 10um de didmetro de niicleo metalico, vemos que
ele possui uma tensao residual de 41MPa, ver tabela 6.2. Verifica-se que ele apresenta
comportamento de fios tipo A com um stress adicional oy, de aproximadamente 310

MPa, ver figura 6.3.

=350MPa
app

w054 g
s 0.0
05T —o—0,=41MPa
—O— 60+(sapp=35OMPa
1.0 oI o | | |
-600 -400 -200 0 200 400 600

H (A/m)

Figura 6.4: Comportamento magnético do microfio 3 obtido pela técnica de susceptometria AC, carac-
terizado por Gudoshnikov [39] como do tipo A.

Pode-se observar na figura 6.4, que para a amostra sem esfor¢o mecénico (o) possivel-
mente ha dois volumes compostos por magnetizagoes circunferenciais, caracterizados no
laco de histerese magnética basicamente por rotacao de magnetizagao ou, ainda na curva

de x(H) pelos patamares de x constante. Pode-se observar na figura 6.4 que quando



66

adiciona-se carga no eixo da amostra, curva (O), um dos volumes sobrepoe-se ao outro

compondo um tnico volume com anisotropia perpendicular ao eixo da amostra.

Os microfios do tipo B apresentam remanéncia finita nos lagos de histerese, con-
sequéncia de um ntucleo magnetizado longitudinalmente envolto por uma casca magneti-
zada circunferencialmente. A figura 6.5 exemplifica 0 mecanismo de magnetizagao de uma
amostra do tipo B, onde a histerese magnética da amostra sem tensdo mecénica (o) pode-
ria ser composta por um processo de rotacdo de magnetizacao (regiao 1- acompanhando
a seta da direita para a esquerda) e uma parcela por processos envolvendo dindmica de

paredes de dominio magnético (regido 2).

600

—0—0,=54MPa
I : ¢ —0— 60+58pp=390MPa

05 % —0—0,=54MPa
-600 -400 -200 0 200 400 600

H (A/m)

Figura 6.5: Comportamento magnético do microfio 1 obtido pela técnica de susceptometria AC, carac-
terizado por Gudoshnikov [39] como do tipo B.

Em outra palavras, o comportamento magnético da amostra pode ser explicado de
forma que uma vez saturada magneticamente na direcao do do eixo longitudinal, conforme
diminuimos o campo magnético externo, os dominios circunferenciais que estavam satu-
rados no sentido do eixo comegam a voltar para suas posigoes iniciais (perpendiculares ao
eixo longitudinal) e s6 depois ha o movimento de paredes de dominios que estao situadas

no nucleo axialmente magnetizado.

Na figura 6.5, a curva (O) representa a mesma amostra sob tensao mecanica. Ela tem
o mesmo comportamento da amostra tipo A. Com a tensado aplicada, cresceu o volume

com magnetizagao circunferencial as custas de um volume interno com magnetizacao
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longitudinal.

Finalmente para os microfios ricos em cobalto do tipo C, o comportamento magnético
é reportado a um laco de histerese quadrado. Esse tipo de curva indica que o microfio
tem um comportamento biestavel. O processo de magnetizacao é dado por um grande
salto Barkhausen (LBJ), ou seja, pelo movimento de uma tnica parede de dominio que

se propaga de ponta a ponta do microfio.

—O—0,=12MPa
—Co,+0, =130MPa

=O—0,=12MPa
-0 6“+Gapp=1 30MPa

-150 -100 -50

Figura 6.6: Comportamento magnético de um microfio 4, obtido pela técnica de susceptometria AC.

Geralmente essa caracteristica é tipica de microfios com composicao a base de ferro
ou Ag > 0, mas também aparece em microfios com g < 0. Uma possivel explicacao
para esse fato é a nao uniformidade da composi¢cado quimica nominal e entao localmente
a magnetostriccao que ¢é negativa e proxima de zero pode mudar de sinal, tornando-se

positiva.

O comportamento dos microfios do tipo C geraram uma certa curiosidade, visto que
nao foram visualizados em nenhum dos grupos de amostras a base de cobalto estuda-
das. Entao, para verificar tal comportamento, foi estudado um grupo de amostras de

Feq7.55i75B15 com 25um de didmetro de nicleo metalico (amostra 4) e A > 0.

Para o caso desses microfios a base de ferro, com o aumento de tensdo mecénica (o) no
eixo da amostra, ocorre um aumento do nicleo magnetizado axialmente, comportamento
contrario aos fios de cobalto. A figura 6.6 mostra as curvas de histerese magnética para

o microfio a base de ferro.
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Pode-se constatar que com o aumento de o4y, ¢ aumentado o campo de anisotropia

uniaxial, o que esta ligado ao campo coercivo (H.) da amostra.

A anélise desses microfios de ferro foi se restrita a uma tnica amostra. Isso deu-se
exclusivamente pela dificuldade da medida, imposta pelo comportamento magnético do
microfio. J& que a magnetizacao é dada pelo movimento de uma parede de dominio que se
desloca ao longo do microfio. A dificuldade estd em medir esse instante em que a parede

de dominio se propaga, uma vez que a medida de y AC' é um método quasi-estatico.

6.3 Avaliacao das Amostras Tratadas Termicamente

As mesmas amostras que foram estudadas nos topicos anteriores, foram também tra-
tadas termicamente por aquecimento Joule, conforme descrito na seccao 4.4.1. Para essas
amostras, os parametros que corresponderam ao tratamento térmico realizado, podem ser
vistos na tabela 6.3. Em suma, a proposta do tratamento térmico é avaliar as modifica-
¢Oes na anisotropia quando tratadas a uma temperatura equivalente a 523 K (250°C') por

20 minutos .

Tabela 6.3: Parametros usados para os tratamentos térmicos e a variagdo da magnetos-
triccao e da tensao interna com o tratamento térmico

Microfio 1 2 3

O (pm) 43 43 25

®,, (pom) 25 17 10
corrente DC (mA) 23,0 18,6 10,0
tempo (min.) 20 20 20
temperatura (K) 523 523 523

As (como feita) -2,0 x1077 -3,0 x1077 -3,0 x1077
\s (tratada) -2,0 x1077 -2,7 x1077 -1,3 x1077
oo (MPa) (como feita) 54 144 41

oo (MPa) (tratada) 14 101 148

A figura 6.7 é um grafico comparativo entre a amostra 1 como feita (sem tratamento
térmico) e tratada. Desse resultado percebe-se que o tratamento térmico a essa tempera-
tura apenas relaxou parte das tensoes residuais da amostra. Observa-se na prépria figura
6.7 que os campos de anisotropia (Hj) em fun¢do da tensdo diminuiram, mas a mag-
netostriccdo nao foi alterada. Isso significa que depois do tratamento térmico a amostra
precisa de um campo menor para saturar magneticamente, consequéncia de uma alteragao
da energia magnetoeldstica interna €pe int. Os valores de magnetostricgao e oo para as

amostras como feitas e tratadas podem ser observados e comparados na tabela 6.3.
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Figura 6.7: Grafico do campo de anisotropia (H}) pela tensdo mecénica aplicada (04pp) para o microfio
1 como feito e tratado termicamente.

Para as amostras 2 e 3, microfios com ntuicleo metalico de menor raio, o tratamento
térmico foi mais efetivo no que diz respeito a modificagdo nas propriedades da amostra. O
tratamento térmico além de relaxar as tensdes mecanicas internas acabou influenciando
também o Ag dos microfios, isto é, com a mesma temperatura as amostras apresentaram
mudancas mais severas, pois o produto Aso, determina a estrutura de dominios apresen-

tada pelas amostras.

A figura 6.8 mostra o primeiro quadrante do lago de histerese e a influéncia do trata-
mento térmico na amostra 2. Com o tratamento térmico houve uma leve modificacao na

magnetostricgdo, como pode-se observar na tabela 6.3.

Outra informacao relevante que pode ser extraida dessa figura é que o campo de
saturagdo diminui com o tratamento térmico. Para a amostra como feita (O) o campo de
saturacao fica em torno de 160 A/m e para a amostra tratada termicamente (o) o campo

de saturacao cai para 40 A/m.
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Figura 6.8: Primeiro quadrante do grafico de MxH do microfio 2, onde pode-se comparar o comporta-
mento magnético com tratamento térmico a 523K (o) e sem tratamento térmico (O).

6.4 Analise a Baixa Temperatura

Depois de construido o sistema experimental para medidas de x a baixas temperaturas,
usamos uma amostra policristalina de Y BasCusO7_4 cujo comportamento é conhecido,
para avaliar o funcionamento do susceptometro. Esses materiais sao supercondutores de
alta temperatura critica, onde nessa temperatura ha uma transicao de fase magnética que

pode ser descrita pela componente real x’ da susceptibilidade.

O grafico 6.9 descreve a transicdo da fase paramagnética para fase diamagnética.
Na fase paramagnética a susceptibilidade é positiva e bem préxima de zero e, com o
resfriamento da amostra, na temperatura critica o seu comportamento passa a ser dia-
magnético, caracterizado por ter susceptibilidade negativa, onde ha expulsao total das

linhas de campo que penetram o material, o chamado efeito Meissner.

Na figura 6.9, também ainda pode-se observar que a temperatura de transicao é mais
baixa que a conhecida para esses materiais. Na literatura a temperatura de transicao
fica em torno de 90K [12]. Esse comportamento possivelmente se deve a amostra estar
degradada e com pouca oxigenacao, o que nao compromete o objetivo inicial que era

avaliar a transicao de fase.
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Figura 6.9: Susceptibilidade em func¢do da temperatura para uma amostra de Y BaoCu3zO7_g, onde
pode-se observar a transicao supercondutora.

Quanto as medidas magnéticas, o objetivo principal é investigar a mudanca na es-
trutura de dominios referente a variagdo de temperatura. Dessa forma, decidimos focar
exclusivamente em medidas de susceptibilidade magnética x a baixas temperaturas em

funcao do campo magnético H, em microfios amorfos recobertos por vidro.

O estudo da x em baixas temperaturas com campo H revelou que os microfios exi-
biram um comportamento como se estivessem sendo tracionados mecanicamente. Esse
comportamento pode ser observado na figura 6.10 e quando comparado com a medida

representada na figura 6.4(b).

A curva (o), na figura 6.10 mostra a histerese referente ao comportamento magné-
tico do microfio a temperatura ambiente e as curvas (0,A) sdo as medidas & baixas
temperaturas, que mostram o comportamento magnético da amostra quando resfriada.
Nelas, podemos observar o acréscimo do processo de rotagao da magnetizacao evidenciado
pelo aumento do campo de saturagao da amostra e pela diminuicao da magnetizacao de

remanéncia M,..

Esse comportamento mostra que a energia magnetoelastica, principal componente da
anisotropia, aumenta com o decréscimo da temperatura. Esse resultado pode ser explicado
pela diferenca nos coeficientes de expansao térmica do metal e do vidro. Quando a amostra
é resfriada o vidro contrai e aumenta as tensoes radial e axial no nucleo, provocando as

mudancas nas curvas de M x H.
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Figura 6.10: Evolucio da magnetizagao com a temperatura para a amostra 1, onde pode-se ver que ha
um comportamento como se a amostra fosse tracionada mecanicamente.



7  Conclusoes e Perspectivas

O primeiro grande objetivo deste trabalho foi construir um susceptometro AC para
aplicagoes diversas, a fim de adicionar ao laboratério de magnetismo (LMMM/UFSM)
mais uma técnica de caracterizagdo de materiais. O dispositivo foi construido e mostrou-
se excelente para o que foi proposto, equiparando-se aos ja publicados em termos da

simplicidade de construcao, da operacao e da sensibilidade.

A construgao do instrumento proporcionou um estudo profundo de conceitos fisicos
envolvidos na técnica, tanto de cunho experimental quanto de ordem de fenémenos envol-
vidos na caracterizacao das amostras. Com isso, podemos observar que esse método pode
evidenciar a evolugao de processos dinamicos e dissipativos em funcao do campo magné-
tico aplicado e com isso pode-se obter importantes informacoes a respeito da estrutura de
dominios e dos processos de magnetizacao em materiais magnéticos macios. Em materiais
supercondutores, a técnica acaba por evidenciar transi¢oes de fase magnética em fungao

da temperatura.

Neste trabalho, os resultados mostraram a potencialidade do instrumento que ainda
deve ser aperfeicoado, tanto no sentido de aumentar a resolugao quanto no sentido da sua
exatiddo. Embora o aparelho tenha trazido apenas informacoes de relevancia qualitativa,
trabalhos futuros poderao trazer uma nova perspectiva para o uso do susceptometro, onde

uma sistematica de calibracao quantitativa tornara o instrumento melhor aproveitado.

Contudo, a simplicidade de operacgao aliada ao baixo custo de montagem desse equi-
pamento, mostraram que o estudo da susceptibilidade magnética pode ser viabilizado
em laboratorios e assim, complementando as informagoes magnéticas de um determinado

sistema em estudo.

Quanto ao estudo da susceptometria AC a baixas temperaturas, ele acabou sendo
pouco trabalhado pela demora na importacao do controlador de temperatura. Em vir-
tude disso, nao podemos testa-lo com muitos materiais, mas mesmo assim os primeiros

testes com esse instrumento superaram as expectativas. Em trabalhos futuros poderao
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ser estudados tipos diferentes de amostras como materiais supercondutores e/ou materiais

com transi¢oes de fase magnética entre 8K e 350K.

Quanto as amostras, o estudo sistematico concentrou-se em microfios amorfos. Essas
amostras foram escolhidas por ja terem sido estudadas no LMMM através de outras
técnicas e pela possibilidade de modificacao de suas propriedades com aplicacao de tensoes

mecanicas externas e tratamentos térmicos.

Do ponto de vista do entendimento dos processos de magnetizacao que ocorrem nesse
tipo de amostra, conseguiu-se caracterizar essas amostras conforme o esquema sugerido
por Gudoshnikov [39], em que o comportamento é classificado em trés tipos de curvas de

histerese.

O estudo da susceptometria AC em fungao da tensao mecénica aplicada (o) em tem-
peratura ambiente, nos microfios amorfos ricos em cobalto, trouxe a confirmacao de in-
formagoes a respeito da sua estrutura de dominios, que é formada por uma estrutura
nucleo-casca e que a influéncia do ¢ na sua configuragao leva a um aumento do volume

da casca que envolve o nucleo as custas do volume interno.

Com o tratamento térmico por aquecimento Joule esperavamos relaxar parcialmente
as tensoes internas provenientes da fabricacao das amostras, o que acabou acontecendo
para amostras mais espessas. O tratamento térmico refletiu em uma diminui¢ao da mag-
netostriccdo média das amostras mais finas, levando a uma configuragdo que privilegia

uma maior relevancia de processos de rotacao da magnetizagao.

Em baixas temperaturas o comportamento magnético dos microfios seguiu o modelo de
aplicagao de tensao, onde com o decréscimo da temperatura os processos de magnetizagao

por rotacao sao privilegiados, conforme podemos ver pelos lagos de histerese.

Esses resultados apresentados nessa dissertagao trouxeram a informacao de que o
sistema a baixas temperaturas tem uma sensibilidade que garante medir amostras como

os microfios amorfos e materiais que exibem transi¢oes supercondutoras.

Como trabalhos futuros, pode-se dizer que ainda faltam rotinas de calibragoes para
que os estudos tenham exatidao e quantifiquem as medidas. Em um futuro préximo, o
estudo sistematico de filmes finos trara para o laboratério um novo horizonte, no que
diz respeito ao entendimento dos processos de magnetizacao dos mais variados tipos de

amostras.
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APENDICE A - Projeto de construcao dos
solenoides dos susceptometros AC

Nesse apéndice sao descritos os detalhes da construcao dos dois susceptometros de-

senvolvidos para medidas a temperatura ambiente e para medidas a baixas temperaturas.

Os dois possuem basicamente a mesma configuracao, ou seja, um conjunto com trés
bobinas concéntricas: a primeira é a mais externa e capaz de aplicar o campo magneti-
zante, chamada de bobina DC'; a segunda, intermediaria é para gerar o campo alternado

(bobina AC); e a terceira é o par de bobinas sensoras.

A.1 Susceptometro a temperatura ambiente

A Bobina AC' desse susceptometro possui uma razao didmetro comprimento pequena
e ¢ capaz de produzir um campo homogéneo em uma regiao relativamente grande, o que

permite que amostras compridas sejam estudadas.

Ela é composta de onze camadas de enrolamentos feitos com fio de cobre 32AWG,
sobre um carretel de PVC, conforme a figura A.3c). Foi feito um isolamento com papel
vegetal e sobre ele enrolada a bobina DC. Os detalhes técnicos das bobinas estao na
tabela A.1.

O campo magnético gerado por esse conjunto de solenoides pode ser observado na
figura A.1. O campo H no interior do solenoide foi medido com um sensor de campo
magnético baseado em efeito Hall e pode observar-se que ele produz um campo mag-
nético homogéneo no seu interior em um comprimento de aproximadamente 12cm. De
posse dessa informacao procurou-se posicionar o porta amostra com as bobinas sensoras

exatamente nessa regiao de campo homogéneo.

A figura A.3 (sem escala) mostra detalhadamente o projeto dos carreteis das bobinas

do susceptometro para temperatura ambiente e o porta-amostras. A figura A.3(a) mostra
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o modelo dos carreteis das bobinas sensoras, feito de Teflon, que vai encaixado no porta-

amostras, figura A.3(b).

Tabela A.1: Caracteristicas técnicas do conjunto de solenoides construidos para medidas
a temperatura ambiente

Bobina DC'
Fio 26AWG
Diametro da seccao reta do fio 0.41mm
Camadas completas 11
Espiras por camada completa 1153
Resisténcia 126 Q2
Indutancia 11mH

Bobina AC'
Fio 32AWG
Diametro da secgao reta do fio 0.20mm
Camadas completas 2
Espiras por camada completa 2200
Resisténcia 1072
Indutancia 110mH

Bobinas sensoras

Fio 44AWG
Diametro da secgao reta do fio 0.05mm
Ntumero de espiras 3000
Resisténcia 3.5k(2

O porta-amostras foi confeccionado em nylon com chanfro na posicdo da amostra e
vazada no eixo longitudinal. Por esse furo passam os fios para conexoes elétricas das

bobinas.

A amostra é posicionada no chanfro (figura A.3(b)) e, quando for o caso, os fios de
tragdo mecanica saem no sentido contrario aos fios de conexao elétrica. Esse conjunto,
porta-amostras e bobinas sensoras é montado de forma que as bobinas sensoras fiquem
em uma posi¢do no interior da pega (c) e em uma regiao de campo homogéneo. Esse

arranjo pode ser visto na figura 4.9.

A.2 Susceptometro para baixas temperaturas

O principal problema a ser resolvido nesse susceptometro esta relacionado com as
dimensdes do conjunto. Ele deve ser pequeno o suficiente para caber dentro do criostato,

mas grande o suficiente para que amostras com dimensoes razoaveis possam ser estudadas.

Afim de obter uma boa regiao com campo magnético AC' homogéneo (o que vai deter-



80

Campo Magnético (Oe)

— 77
-5 10 5 0 5 10 15

Posigcao (cm)

Figura A.1: A figura mostra o campo magnético em fungio da posicio, varrido por um sensor de campo
magnético baseado em efeito Hall. As barras verticais indicam os limites do solenoide.

minar o tamanho das amostras) em um espaco limitado, a bobina AC' teve enrolamentos
adicionados nas bordas conforme a tabela A.2. A regidao de campo homogéneo produzida

pela bobina AC ficou em aproximadamente 2cm, conforme a figura A.4(a).

Tabela A.2: Caracteristicas técnicas do conjunto de solenoides construidos para medidas
a baixas temperaturas.

Bobina DC
Fio 16AWG
Diametro da secgao reta do fio 1.3 mm
Camadas completas 10
Espiras por camada completa 103
Resisténcia 4 Q)
Campo maximo 350 Oe
Bobina AC
Fio 32AWG
Diametro da secgao reta do fio 0.20mm
Camadas completas 2
Espiras por camada completa 220
Resisténcia 7€
Camadas de borda 10 4,2
Bobinas sensoras
Fio 44AWG
Diametro da secgao reta do fio 0.05mm
Numero de espiras 3500

Resisténcia 3.50)
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Figura A.2: A figura mostra o campo magnético em funcio da posicao, varrido por um sensor de campo
magnético baseado em efeito Hall. As barras verticais indicam os limites do solenoide.

A figura A4 (sem escala) mostra em detalhes os carreteis e o porta-amostras do
susceptometro para o criostato. A parte (a) da figura A.4 mostra o carretel para as
bobinas sensoras, feito de Teflon. A figura A.4(b) mostra o carretel da bobina AC. As

bobinas sensoras sao encaixadas na parte interna do carretel da bobina AC.

O porta-amostras foi confeccionado em latao conforme a figura A.4(c). A sua base é
fixa ao "dedo frio"e o cilindro possui um chanfro que serve para acomodacao da amostra. A
figura A.4(d) mostra a bobina que gerard o campo DC'. Ela é colocada por fora da regiao
evacuada e submete tanto o susceptometro quanto a amostra a um campo magnético

constante e homogéneo.
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Figura A.3: Esquema das pecas usadas para a fabricacdo do susceptometro a temperatura ambiente.
Onde (a) é o carretel das bobinas sensoras e vao encaixadas em (b) o porta-amostras que por sua vez vai
introduzido no centro de (c) o carretel para as bobinas AC' e DC.
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Figura A.4: Esquema do conjunto de pegas usadas para a fabricacio do susceptémetro & baixas tempe-
raturas. Onde (a) é o carretel para as duas bobinas sensoras, onde essa peca vai introduzida no interior
de (b) bobina AC. A amostra que serd estudada é posicionada na drea hachurada da pega (c) porta-
amostras, onde essa é fixada no "dedo frio"introduzida no interior nas pegas (a) e (b). A pega (d) envolve
todo o criostato.
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Ao longo do periodo de mestrado foram desenvolvidos alguns programas na plataforma

HPVee®. Estes tem como objetivo controlar instrumentos cientificos e fazer a coleta

de dados. Esses programas contribuem para as técnicas ja existentes no LMMM, assim

como para o instrumento construido.

O programa desenvolvido para realizar as medidas tem a seguinte sequéncia: sao

determinados os limites maximos de campo a serem aplicados na amostra, além de outros

quatro intermediarios. Isso permitird que se defina as variagoes do campo magnético

em faixas de campos diferentes (passo do campo magnético) e dessa forma adquirir mais

medidas na regiao de campos proximos ao campo coercivo ou regioes de transicao de fase,

onde a variagado da y com o campo ¢ maior.

A figura B1, mostra o "layout'do programa diretamente utilizados neste trabalho.

i Agilent VEE Pro - 52_crio_rafael.vee

Fle Edit View Debug Flow Device System IO Data Display Excel ‘Window Help

SEIES

Start -l

P R BRI EAR® A ERA BR[|y EHE S
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Figura B.1: "Layout"do programa usado para controlar e adquirir dados dos instrumentos usados para

0 susceptémetro.
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