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Resumo

Nesta dissertacéo de mestrado sdo apresentados resultados do efeito do campo dipolar
magnético em conjuntos formados por fios e microfios ferromagnéticos amorfos de
composic¢do Fezs 5Siis sB1s. Devido a estrutura de dominios peculiar destes fios magnéticos,
eles podem ser, em principio, aproximados a dipolos magnéticos, permitido a analise destes
campos magnetostaticos nestas estruturas macroscopicas. Os estudos foram realizados em
conjuntos de fios colocados lado a lado. As curvas de magnetizagdo foram medidas
variando-se o numero de elementos. Além disso, no caso de dois fios, medidas em fungfo
da separagdo entre os dois elementos foram realizadas. Estas medidas magnéticas foram
feitas empregando um magnetdémetro desenvolvido durante o projeto e também utilizado
um magnetémetro SQUID. Os resultados sfo explicados considerando o campo dipolar
gerado por cada fio do conjunto, que altera os valores do campo de inversdio da
magnetizagdo e faz com que platds sejam observados nas curvas de magnetizagéo.

Os efeitos do campo dipolar também foram observados em medidas de
magnetoimpedancia, onde a presenga do fio rico em Fe desloca as curvas de

magnetoimpedéncia de um fio amorfo base Co, de modo analogo a um campo bias.



Abstract

The results of the magnetic dipolar field in an array of amorphous ferromagnetic wires
and microwires of composition Fez75Sij2,sB1s are presented in this dissertation. Due to their
peculiar domain structure, in principle, they can be approximated to magnetic dipoles,
allowing the analysis of the magnetostatic field among these macroscopic entities. The
studiés were carried out in arrays of wires placed side by side. The magnetic loops were
measured changing the number of elements. Moreover, in the case of two parallel wires,
measurements as function of the distance between the wires were performed. The magnetic
measurements were carried out in an inductive magnetometer developed during this project
and also using a SQUID magnetometer. The results are explained considering the dipolar
field created by each wire in the array. The dipolar field changes the reversal field of the
wires, allowing the appearance of plateaus during the demagnetization.

The effects of the dipolar field were also observed in magnetoimpedance
measurements when .a Fe-rich wire in placed near an amorphous Co-based wire, its
presence dislocates the Co-based wire magnetoimpedance curves, analogously as a bias
- field.
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1. Introducio

As interagSes entre elementos magnéticos sfio amplamente estudadas, pois seus
resultados fornecem importantes contribui¢des para o avango da ciéncia basica e para o
desenvolvimento de novos dispositivos magnéticos voltados para aplicagdes. Além das
interagdes que ocorrem na escala atdmica, tais como as interagdes de troca ¢ RKKY
(acoplamento entre spins do carogo e da camada de valéncia), no estudo de materiais
magnéticos amorfos e magnetocristalinos, temos que considerar as interagbes entre
entidades magnéticas bem maiores. Estas entidades podem ser grios magnéticos que
aparecem numa dada liga granular, ou pequenas estruturas magnéticas fabricadas através de
técnicas avangadas, ou mesmo um conjunto de fios, microfios ou nanofios magnéticos que
constituem algum tipo de rede.

Um dipolo magnético € a entidade mais basica do magnetismo. Qualquer calculo ou
simulacéio utilizados para descrever o comportamento magnético de um dado sistema
emprega este conceito. Sendo assim, num sistema composto por elementos magnéticos, as
interagbes dipolares entre eles tém um papel importante no processo de magnetizagio de
todo o conjunto, pois o campo magnetostatico gerado por cada dipolo influencia o
comportamento dos dipolos vizinhos durante esse processo. Além disso, diversos
pardmetros estruturais do sistema a ser estudado também influenciam seu comportamento
magnético, tais como 6 ordenamento das entidades magnéticas e seus respectivos
tamanhos.

O notédvel avango da nanotecnologia traz consigo sofisticadas técnicas de fabricagdo
(incluindo processos quimicos, eletrodeposicio e litografia) que possibilitam a construgfo
de sistemas nanoestruturados com propriedades fisicas muito interessantes. Em particular,
atualmente é possivel construir conjuntos de fios magnéticos com didmetro de poucos
nanometros. Em tais sistemas, assim como em outros que poderfo vir a ser idealizados, a
regularidade dos dipolos permite que os efeitos causados por suas caracteristicas estruturais
sejam calculados através de modelos j4 existentes. Portanto, o conhecimento dos efeitos das
interagdes magnetostaticas torna-se fundamental para o entendimento do processo de
magnetizagio de tais estruturas.
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Um obstéculo intrinseco no estudo experimental das interagGes magnéticas é a extrema
dificuldade de isolar um unico ente magnético, mesmo utilizando as mais sensiveis
técnicas. Por outro lado, a comparagio dos dados medidos com simulagdes numéricas é
bastante complicada, trazendo a necessidade de introduzir muitas aproximagSes nos
problemas modelados. No entanto, um andlogo macroscépico para os momentos
magnéticos foi recentemente encontrado: conjuntos formados por diversos fios magnéticos,
que sdo os objetos principais do estudo desta dissertagdo de mestrado. Os campos locais
dos fios acoplam suas magnetizaces, alterando o estado magnético de cada elemento do
conjunto. Em principio, este sistema pode ser descrito experimentalmente e teoricamente.
Esses resultados podem ser comparados com simulagdes obtidas pelo método Monte Carlo
ou por simulagdes micromagnéticas. Embora estes sistemas parecam simples demais, eles
mostram uma vasta gama de propriedades interessantes que podem ser estendidas a outros
sistemas.

O interesse na interagéo entre dipolos nas matrizes de nanofios magnéticos tem se
tornado cada vez mais intenso nos ultimos anos, devido & sua importancia nos sistemas de
gravagdo magnética. A formacgfio cilindrica afeta fortemente a anisotropia de forma,
fazendo com que os fios nanométricos magnéticos sejam estdveis mesmo em temperatura
ambiente. Além das dificuldades nos processos de leitura, uma desvantagem significativa
deste sistema ¢ a presenca das interagdes dipolares, que podem ter um papel preponderante
nos processos de magnetizacdio devido as pequenas distdncias entre os elementos
magnéticos. Desta forma, é preciso estudar seu comportamento para tentar evitar seus
efeitos ou, a0 menos, controla-los.

Embora uma matriz composta por poucos fios ferromagnéticos pareca em principio um
problema bastante simples de ser estudado e modelado, € impressionante verificar o quéio
complicado se torna o estudo deste problema. Algumas investigag3es recentes tém tratado
da dinimica do processo de magnetizagfio, que pode incluir excitagdes localizadas e/ou em
modos coletivos, independentemente da paridade do sistema [1]. A dinimica da
magnetizacio também apresenta aspectos calticos [2-4] e, além disso, é possivel
acompanhar o valor da coercividade [5,6]. A complicacio no estudo das interacGes
dipolares se deve ao fato de que os campos magnéticos resultantes dependem do estado

magnético de cada entidade, que, por sua vez, depende do campo efetivo dos elementos
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vizinhos. Nesse contexto, simulagSes numéricas empregando o algoritmo de Monte Carlo
séo freqlientemente utilizadas na analise das configuragdes destes sistemas em termos de
aproximagdes tedricas bem estabelecidas (Modelos de Ising e Heisenberg) [1,7-8].

Sabe-se que as interagSes dipolares afetam consideravelmente o comportamento
magnético de sistemas compostos por fios e nanofios. Recentemente, Gérardin et al. [9]
mostraram os célculos para o caso de fitas muito estreitas de Permalloy que incluiam
interagdes dipolares. Eles encontraram uma concorddncia muito boa dos dados
experimentais de dependéncia da freqiiéncia com a susceptibilidade no regime linear. No
caso de nanofios de Co, uma notével inversdo no eixo ficil de magnetizagdo é observada
quando estudam-se esses fios. Esse fato também ¢é atribuido aos efeitos de interagGes
dipolares, campo desmagnetizante e anisotropia magnetocristalina [10]. Raposo et al.
desenvolveram cuidadosamente simulagSes que levam em conta as interagdes dipolares
entre nanofios de Co produzidos por eletrodeposigdo [7].

Em linhas gerais, existe uma extensa literatura onde o efeito das interagdes dipolares se
mostra evidente, principalmente no caso de sistemas de escala nanométrica. No entanto, é
bem dificil reproduzir perfeitamente microfios orientados, com uma estreita distribuicio de
didmetros e distdncias, o que pode ocultar os efeitos das interagdes magnetostaticas. Assim,
¢ muito conveniente estudar um modelo do sistema, o qual pode ser facilmente construido e
modificado, ¢ que suas propriedades magnéticas possam ser medidas por técnicas
convencionais. Estas caracteristicas sdo encontradas em fios e microfios amorfos, que
possuem dimensSes apropriadas para favorecer a confecgo de conjuntos onde os efeitos da
interagdio dipolar podem ser estudados, sendo possivel o teste das previsdes da teoria e das
simulag3es para verificar as melhores condigdes que otimizam o comportamento magnético
macroscopico para aplicagdes especificas.

Nesta dissertagdo, uma breve revisdo das caracteristicas magnéticas dos fios amorfos é
apresentada no capitulo 2, tais como as principais anisotropias envolvidas no processo de
magnetizacdo, sua estrutura de dominios e o campo dipolar gerado por estes elementos. No
capitulo 3 ¢ feita a descri¢do detalhada do sistema experimental desenvolvido para realizar
as andlises necessérias nos sistemas estudados. Os resultados para fios e microfios amorfos
sfio mostrados respectivamente nos capitulos 4 e 5, onde sdo apresentadas curvas de

magnetizacio de conjuntos formados por estes elementos. O capitulo 6 mostra o
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comportamento magnético dos microfios amorfos em baixas temperaturas, assim como 0s
efeitos da interagdio dipolar em medidas de magnetoimpedancia em fios amorfos. As
principais conclusdes e perspectivas para futuros trabalhos nesta linha de pesquisa sdo

descritas no capitulo 7.
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2. Fios Amorfos

2.1 Apresentacio e caracteristicas basicas

As ligas magnéticas amorfas surgiram em 1967 e sfio comumente fabricadas a partir de
técnicas de solidificagdio rdpida da fase liquida [11]. Os avangos neste campo tém sido
orientados para a descoberta de novos materiais magnéticos e efeitos fisicos, com énfase na
possibilidade de aplicagdes tecnoldgicas. O estudo de tais materiais tem sido um tépico
importante da fisica do estado sélido e € do interesse de fisicos, cientistas de materiais e
engenheiros em geral.

Os fios amorfos tiveram suas propriedades estruturais, mecénicas e elétricas
amplamente estudadas em muitos trabalhos a partir dos anos 70 [12-15]. Por outro lado, as
propriedades magnéticas s6 passaram a ser amplamente investigadas com a descoberta das
caracteristicas magnéticas peculiares dos fios amorfos [16]. Além disso, a descoberta da
magnetoimpedéncia gigante [17,18] também renovou o interesse em pesquisas sobre esses
materiais.

Ao contrario de um material cristalino, os 4tomos em uma estrutura amorfa nfo
apresentam simetria translacional de longo alcance. Os estudos tedricos iniciais nesta 4rea
buscavam entender como a auséncia de uma estrutura cristalina orientada afeta suas
propriedades magnéticas. Nos materiais magnéticos amorfos € possivel encontrar uma
ordem magnética de longo alcance, embora a ordem de longo alcance ndio exista na
distribuicdo dos atomos constituintes, que € o fator diferencial dos materiais amorfos e
desordenados. Todo material amorfo é desordenado do ponto de vista dos atomos
constituintes mas, por outro lado, pode ser muito bem ordenado do ponto de vista
magnético, ou seja, os momentos magnéticos dos tomos constituintes estéio organizados de
alguma maneira. J4 os materiais magnéticos cristalinos possuem uma ordem de longo
alcance com relagdo aos constituintes atdmicos, mas podem ser absolutamente
desordenados com relagdo aos momentos magnéticos, como no caso das solugdes sélidas
de elementos magnéticos onde as posi¢es atdmicas podem ser fixadas pela estrutura
cristalina enquanto a magnitude e direcio dos momentos magnéticos varia de forma

aperiddica e aleatoria [11].
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Materiais magnéticos amorfos sio produzidos nas mais variadas formas tais como
macicos (bulk), filmes finos, fitas, fios, microfios cobertos com vidro e em forma de pé
{19]. As aplicagbes tecnologicas envolvendo tais materiais se baseiam em suas
caracteristicas mecénicas, elétricas, magnéticas e quimicas. Mas as aplicagdes mais
relevantes levam em conta suas caracteristicas magnéticas "doces" (alta permeabilidade
magnética — em torno de 10°, baixo campo coercivo — da ordem de alguns A/m e alta
magnetizagio de saturagdo). Tais caracteristicas fazem com que esses materiais sejam 0s
mais “doces” dentre os utilizados em aplicagdes tecnolégicas [20]. Sdo exemplos dessas
aplicages os sensores magnéticos, cabegas de gravagdo magnética, blindagens magnéticas,
sistemas magnéticos de seguranga contra roubo (livros e CD’s), etc. A alta resistividade
(geralmente bem maior do que o material cristalino correspondente) torna os materiais
magnéticos amorfos ideais para aplicagdes em circuitos magnéticos como motores ou
transformadores, pois as perdas por correntes parasitas (eddy currents) sdo fortemente
reduzidas.

Nas proximas se¢des, serdo apresentados, de forma breve, os processos de fabricagdo
de fios e microfios amorfos, uma revisdo sobre as anisotropias magnéticas mais importantes
nesses tipos de materiais, as estruturas de dominios formadas e o processo de magnetizagdo

dos fios amorfos ricos em Fe.

2.1.1 Técnica de fabricacgio de fios amorfos

Fios amorfos sdo obtidos pela chamada “in-rotatfng—water quenching technique”
introduzida originalmente por Masumoto et al. em 1931 [211. Tal técnica consiste em
fundir a liga, através de uma bobina de indugéo, em uma atmosfera de argdnio e, pela agdo
de um pistio de ar, ejetd-la por um capilar de rubi, fixo na extremidade de um tubo de
quartzo, em uma calota com 4gua fria que esta girando em alta velocidade. O liquido
ejetado ¢ rapidamente solidificado na forma de um fio continuo. A Figura 2-1 ilustra
esquematicamente essa montagem. O disco giratério tem tipicamente 50 cm de didmetro e
sua velocidade de rotagdo é da ordem de algumas centenas de rpm. Na Figura 2-2 temos
uma fotografia ilustrativa do sistema. A profundidade da dgua refrigerante ¢ em torno de
alguns cm. As taxas de resfriamento conseguidas com esta técnica podem chegar a 10° Ks.
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Maiores informacdes e detalhes a respeito da técnica podem ser encontrados no trabatho

original de Masumoto et al., na Ref. [21].

1. Tubo de quartzo
2. Rubi

3. Liga derretida
4. ligaejetada

5. Formno elétrico
6. Pistdodear
7.Disco giratorio
8. Aguarefrigeradora
9. Gas argonio

10. Tubo da agua
11. Termopar

Figura 2-1: Ilustragio esquematica do aparato de in-rotating-water quenching technique [21].

Figura 2-2: Fotografia do sistema de fabricagdo de fios amorfos. Créditos Unitika Co (Jap@o).

2.1.2 Técnica de fabricacio de microfios amorfos com capa de vidro

Com o desenvolvimento de novas técnicas de fabricagdo, em particular o método
Taylor-Ulitovsky [22-24], surgiu uma nova familia de fios amorfos: microfios amorfos com
capa de vidro. Estas amostras sdo formadas por um nucleo metalico amorfo e por uma capa
de vidro que envolve o niicleo. Esta protegdo de vidro € colocada durante o processo de

fabricacfo, que & ilustrado na Figura 2-3. No método em questdo, os constituintes metélicos
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que irdo se transformar no carogo metalico do microfio séo colocados dentro de um tubo de
vidro pyrex (SiO,, 80,1%; B203, 12,3%; Nay0, 5,3%; Al,O3, 2,1%; Ca0, 0,3%) com uma
extremidade selada. Um forno de inducBio a alta freqiiéncia funde quase que
simultaneamente tanto os constituintes metalicos quanto o tubo de vidro. Através de um
sistema mecénico de rotagéio, o fio € extraido e, logo apds, um jato de agua resfria o
material fundido formando um composto muito fino que possui um caro¢o metalico interno
€ uma cépa isolante de vidro na parte externa, ambos amorfos. Para evitar a oxidagdio do
material, dentro do tubo onde estd a liga derretida, tem-se uma atmosfera de gas inerte
(geralmente argbnio). Maiores detalhes a respeito deste método, tais como o controle do
didmetro metalico bem como da espessura da camada de vidro, cuidados antes, durante ¢
depois do procedimento podem ser encontrados na Ref. [25]. Durante a fabricacdo é
produzido um fio uniforme que pode ter centenas de metros de comprimento. O didmetro
do centro metalico esta faixa de 1 a 35 m enquanto que a espessura da camada de vidro
esta no intervalo entre 5 € 25 m, sugerindo assim, a denominag¢io de microfios. A capa de

vidro garante isolamento elétrico e protege a parte metalica da corrosdo.

Tubo de vidro

/———Liga metalica derretida
I | L Bobinas de alta Frequéncia

Jato de agua para
resfriamento

Microfio com capa de vidro

. I—l Tensdo
NV

Figura 2-3: Esquema do processo de fabricag@o dos microfios amorfos com capa de vidro usando a
técnica Taylor-Ulitovsky [22-24].
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Figura 2-4: (a) Sistema de fabricacdo de microfios amorfos [26]. (b) imagem de microscopia
eletrénica de um microfio amorfo com sua capa de vidro, aumentada 300 vezes.

2.2 Anisotropias Magnéticas

Os processos de magnetizagdio de amostras ferromagnéticas dependem da resposta da
estrutura de dominios magnéticos com o campo magnético aplicado, resultando assim na
forma da curva de magnetizacdo até atingir a saturag¢do. Esta estrutura de dominios estd
associada a distribuicdo de diregcdes preferenciais locais na amostra, conhecidas como
anisotropias magnéticas, as quais sdo representadas por suas energias correspondentes. A
minimizacdo da soma dessas energias resulta na formag@io dos dominios presentes no
material.

As anisotropias podem ter diversas origens. No caso de solidos cristalinos, temos a
contribuigdo dos efeitos da simetria do cristal, que ¢ denominada de anisotropia
magnetocristalina. Para materiais amorfos, a auséncia da ordem de longo alcance permite
desprezar a anisotropia magnetocristalina. Em materiais onde existe um acoplamento
elastico entre tensdes ou torgdes aplicadas por um agente externo ou que sdo inerentes de
seus processos de fabricacdio, teremos a chamada anisotropia magnetoeldstica, também
conhecida como anisotropia magnetostritiva, que tem papel muito importante na andlise de
materiais magnéticos de ligas amorfas.

Outras fontes de energia magnética também podem dar contribui¢des significativas nas
respostas magnéticas de solidos amorfos ou cristalinos. Podemos citar a energia
magnetostatica resultante do actmulo de pdlos magnéticos nas extremidades de uma
amostra saturada, anisotropias induzidas por tratamentos térmicos com ou sem campo

aplicado e energias associadas as paredes de Bloch. Devido & complexidade dos termos
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envolvidos e seus diferentes comportamentos com o campo aplicado, o processo de
magnetiza¢io depende fortemente das caracteristicas do material estudado.

Nas se¢des seguintes é feita uma breve descricdo dos termos mais importantes na
formagdo da estrutura de dominios. O sistema de unidades cgs foi empregado nestas
deducdes. Uma descri¢do mais extensa e detalhada sobre as anisotropias magnéticas pode

ser encontrada nas seguintes referéncias: [27,28].

2.2.1 Anisotropia Magnetocristalina

Considerando um sélido cristalino, o processo de magnetizagdo apresenta campos de
satura¢do diferentes para cada diregdo medida, sendo assim, podemos definir a anisotropia
magnetocristalina.

A energia associada a esta anisotropia pode ser escrita em termos das constantes
fenomenologicas do material (K e K3) e dos cossenos diretores entre a magnetizagéo € os

eixos cristalinos (a;,02,0:3). No caso de uma estrutura cibica temos, por exemplo:

&, = K, (¢lal +dlol +0lal)+ K, (af03a]) +... @2-1)

2.2.2 Anisotropia de Forma

Num sélido composto por grios policristalinos sem direcéio preferencial de orientagéo
(sem anisotropia magnetocristalina), pode-se verificar que sua curva de magnetizagio
depende da forma geométrica deste s6lido. Por exemplo, em um experimento onde sdo
comparadas as curvas de magnetizagéo axiais de déis cilindros de mesmo volume e
diferentes razdes didmetro por comprimento, pode-se verificar que o cilindro mais longo ¢é
magnetizado mais facilmente. Essa diferenca ¢ atribuida ao campo gerado pelos pélos
magnéticos que aparecem nas extremidades do cilindro. Este campo se opde a

magnetizacfo no interior do mesmo e é conhecido como campo desmagnetizante, dado por:
H,=-N,M, (2-2)
onde Npé o fatpr desmagnetizante que depende somente da geometria da amostra.
Da mesma maneira que o campo aplicado se acopla ‘com a magnetizagiio (efeito
Zeeman), o campo H , tem também sua energia associada, conhecida com energia

magnetosttica ou auto energia:
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£ =—%ED M. (2-3)

ms

O fator Y% aparece porque cada spin é contado duas, uma vez como fonte de campo ¢

outra sujeito ao campo. Quando a amostra esta saturada, H b€ M ¢ sdo antiparalelos, logo:

&

ms

=—%ND M} . (2-4)

O campo desmagnetizante é uniforme somente em amostras com formas de elipsoide,
onde os fatores desmagnetizantes associados a seus eixos principais podem ser avaliados.
Aproximacdes devem ser introduzidas em outras geometrias ou quando a amostra nio estd
saturada. No caso dos fios e microfios estudados nesta dissertagdo, que sempre sdo

magnetizados axialmente, o fator desmagnetizante € dado por [29]:

N, =4LL:(1n(% )-1), 2-5)

onde L e r sd0 respectivamente o comprimento e o raio do fio. Usando valores tipicos para
esses tipos de amostras (fios: r = 100 pm, L = 10 cm; microfios: r = 5 pm, L = 5 mm),
temos um fator desmagnetizante da ordem de 107,

2.2.3 Anisotropia Magnetoelastica

A magnetostri¢do ¢ um fendémeno relacionado a variagdo das dimensdes lineares do
material em fungdo de sua magnetizagdo local. O coeficiente de magnetostrigdo, 4, ¢
definido como a variagdo do comprimento da amostra magnetizada dividida pelo seu

comprimento quando ndo magnetizada:
A== (2-6)

Os comprimentos devem ser medidos na dire¢fio da magnetizagéio. Esta grandeza é
geralmente considerada isotrpica no caso de materiais amorfos e depende fortemente de
sua composic#o. Este coeficiente varia com o campo aplicado e na saturagéio 4 = As.

Quando aplicamos tensGes mecénicas nas amostras, temos o efeito reciproco, que
provoca mudangas na magnetizago do material. Estas mudangas sdo interpretadas 2 luz da
chamada anisotropia magnetoelastica. Considerando a tensfo externa aplicada, o, € que Ag

¢ independente das diregdes, a energia magnetoelastica € dada por [27]:
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C

& = —-;—/ls o cos’ @, (2-7)

onde 6 é o angulo entre a tensdo aplicada e a magnetizagdo. Vale a pena observar que,
dependendo do sinal de As, a magnetizagiio pode ser favorecida ou dificultada com a
aplicagdo de tensdes externas. O efeito oposto ocorre na aplicagdo de pressdes sobre a
amostra.

Este tipo de anisotropia é extremamente importante em amostras amorfas que foram
fabricadas com técnicas de resfriamento répido, as quais induzem altas tensdes residuais no
interior da amostra. Além disso, devido & auséncia da anisotropia magnetocristalina, esse
termo geralmente domina os processos de magnetizagdo. Neste tipo de material podemos
utilizar a equagdio (2-7), considerando as tensdes internas da amostra. Existem na literatura
diversos trabalhos apresentando o célculo das tensdes internas de sélidos amorfos. Para o

caso particular de microfios com capa de vidro: [30,31].

2.3 Tensdes internas e estrutura de dominios magnéticos

Com ja foi dito anteriormente, a anisotropia magnetocristalina pode ser desprezada
quando consideramos sélidos amorfos de alta permeabilidade magnética [20]. Portanto, as
principais anisotropias consideradas nesses tipos de amostra sdo a anisotropia
magnetoelastica e a de forma. Esta iltima, em fungfo da geometria dos fios e microfios,
favorece a magnetizagio na diregdo axial, permitindo a formagdio de um monodominio
central.

Por outro lado, as altas taxas de resfriamento do processo de fabricagdo dos fios e
microfios deixam fortes tensdes residuais no interior das amostras. Devido ao acoplamento
entre essas tensdes e a magnetostrigdo, a anisotropia magnetoeldstica tem destaque na
formagdo da estrutura de dominios magnéticos destes materiais. Sendo assim, dependendo
da magnitude e do sinal da constante de magnetostri¢do de saturagdo, As, teremos uma
resposta magnética diferente.

Feitas estas consideragdes, para podermos explicar o comportamento magnético
derivado das estruturas de dominios propostas por varios autores, o conhecimento das
tensdes internas presentes nos fios e microfios se torna absolutamente necessario. Tal

investigagdio, do ponto de vista teérico e experimental, tem sido objeto de varios trabalhos
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ao longo dos ultimos vinte anos, como pode-se comprovar nas referéncias [32,33], no caso
dos fios amorfos e nas referéncias [30,31,34,35], no caso dos microfios com camada de
vidro. Em particular, este tltimo caso, ¢ mostrado na Figura 2-5, foi considerado um
microfio rico em Fe com As = 2 107, com didmetro do nucleo metalico igual a 7,3 pm e
com espessura da capa de vidro igual a 7,5 pm (Ref. [30]). As componentes das tensdes
internas foram calculadas numericamente usando as caracteristicas fisicas dos microfios e
os pardmetros do processo de fabricagdo para determinar os gradientes de temperatura
durante a solidificagdo do microfio. Como, nesse caso, a constante de magnetostrigdo de
saturagdo, As, ¢ positiva, numa regifio onde a tensfio € positiva, teremos uma diregéo de
facil magnetizagdio associada & direc8o da tensdio. Na Figura 2-5 temos o valor das
componentes das tensdes em fun¢do da coordenada radial (r). Podemos observar que a
tens#o axial (o) predomina até aproximadamente » = 3,0 um. No intervalo compreendido
entre 3,0 € 3,2 um a tensdo radial (o;,) predomina. Para » > 3,2 um até o limite do nicleo
metalico, as componentes axial (oz,) e azimutal (ogg) s80 as mais intensas. Entretanto, como
estas ultimas s3o negativas e possuem intensidades aproximadamente iguais, a diregéo fécil
associada a essa regido é ortogonal a estas componentes, ou seja, radial. Os resultados desse

calculo estdio de acordo com os dados experimentais.

2000 . . i ' . '
DUDDDDDD noBoEot
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Figura 2-5: Célculo numérico das componentes axial (o), radial (o) e azimutal (ogg) das tensGes
internas de um microfio base Fe [30].
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No caso de fios ricos em Co, que possuem As < 0 (e As ~ 0), a estrutura de dominios
resultante ¢ semelhante, pois o nicleo central aparece novamente. Entretanto, os dominios
da regiio mais externa possuem agora dire¢cdes circulares, estrutura conhecida com
“dominios tipo bambu”. A Figura 2-6 [36] mostra, simplificadamente, as estruturas de
dominios resultantes para os casos onde As > 0 e As < 0. Vale destacar que até hoje nfo
existe uma comprovagio experimental direta dessas estruturas de dominios, e portanto, as
estruturas mostradas na Figura 2-6 s&o meramente esquematicas, e representam o melhor

modelo para descrever as propriedades magnéticas desses sistemas.

circular radial

Figura 2-6. Diagrama simplificado da estrutura de dominios pelo modelo "carogo-camada” para fio
de magnetostri¢éo (4s) positiva e negativa [36].

Na Figura 2-7 s@io mostradas as diferencas entre curvas de magnetizagio entre fitas (a),
fios (b) e microfios (c), todos produzidos a paﬁir de uma liga amorfa rica em Fe. Os dois
ultimos possuem curvas de histerese aproximadamente quadradas. Esse formato da curva
esta associado & presencga de saltos Barkhausen gigantes do monodominio central mostrado
anteriormente. Este comportamento também € conhecido como bi-estabilidade magnética,
uma vez que a magnetizacdo do fio (ou microfio) sempre estd entre seus dois estados
remanentes. No caso dos microfios (Figura 2-7-c), o campo coercivo € aproximadamente
uma ordem de grandeza superior do que no caso dos fios (Figura 2-7-b). Essa diferenca é
resultante das altas tensBes internas induzidas durante seu processo de fabricagdo dos

microfios, que s@o maiores do que as induzidas nos fios.
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Figura 2-7: Comparagio entre as curvas de histerese para amostras amorfas tipicas ricas em Fe: (a)
fita, (b) fio e (c) microfio.

Nas extremidades dos fios e microfios, devido ao acimulo de cargas magnetostaticas,
uma estrutura de dominios de fechamento se estende para o interior do fio por uma
distincia efetiva Lr. Esta estrutura aparece para minimizar a energia magnetostatica
associada 4 concentra¢iio dos pdélos magnéticos. A distancia Ly pode ser interpretada como
o comprimento de correlagio entre as energias magnetostitica ¢ magnetoeldstica. A
existéncia desta estrutura de fechamento nas extremidades do fio determina um
comprimento critico L¢, definido como sendo o dobro de Lr (Lc = 2 Lg), para que se possa
observar o éomportamento magnético bi-estavel das amostras, j& que tal comportamento
exige a existéncia de um monodominio [20]. No caso onde o comprimento do fio € inferior
ao comprimento critico, as estruturas de fechamento se superpdem e a bi-estabilidade
magnética nfo € observada.

2.4 Processo de magnetizacio axial.

A bi-estabilidade magnética é observada espontaneamente em amostras caracterizadas
por uma forte anisotropia magnetoelastica com eixo facil longitudinal, isto €, para uma
combinagdo de altos valores de magnetostrigio (|4 > 10) [37] e tenses internas. Tais
caracteristicas sdo encontradas em fios amorfos a base de Fe ou de Co com alta
magnetostri¢do, independendo de seu sinal. Para microfios amorfos (cobertos por vidro), a

bi-estabilidade € observada em amostras a base de Fe com magnetostri¢8o positiva mesmo
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quando o valor desta é muito pequeno (~107%) [22]. Isto se deve as altas tensdes internas
provenientes do método de fabricagfio que tais microfios apresentam.

Ao aplicar um campo magnético longitudinal e antiparalelo 2 magnetizagio de
remanéncia, os dominios de fechamento ja existentes nos extremos do fio, crescem para o
centro do mesmo. Quando o campo aplicado toma o valor do chamado campo de
reversibilidade da magnetiza¢o (switching field) uma das duas paredes de dominios das
estruturas de fechamento se desprende e se move irreversivelmente para o outro extremo do
fio, dando origem a uma repentina e brusca mudanga no valor da magnetizagdo. A
velocidade de propagagdo da parede depende da intensidade da anisotropia axial e toma
valores tipicos da ordem de 50-500 m/s [38]. Durante a propagagéo, a parede toma forma
quase-planar [39] ou conica [40]. Maiores detalhes a respeito da propagacio de tal parede
de dominio bem como sobre a dinimica da propagacio podem ser encontrados nas
referéncias [41,42]. A Figura 2-8 mostra esquematicamente a estrutura de dominios durante

0 processo de magnetizagfo reversa dentro do carogo interno do fio.

(@) K. —>

N

0) e — o c
(c) _><_\_> —

(d) > -~ )

¢

Figura 2-8. Representaco esquematica da estrutura de dominios (as setas indicam a orientagdo da
magnetizagdo em cada dominio) do carogo interno para os diferentes estigios do processo de
magnetizag&o e os correspondentes estigios na curva de histerese [20].

A bi-estabilidade magnética aparece em amostras com um carogo interno
magnetizado axialmente muito bem definido. O valor particular do campo de
reversibilidade, H*, depende tanto da histéria térmica do material quanto da eventual

aplicacdio de tensdio mecénica externa [43]. Tem sido provado que tal campo depende da
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densidade de energia armazenada nas paredes que definem a estrutura de fechamento de
dominios nas extremidades do fio e também do campo desmagnetizante efetivo, Hy [44], ou
seja:

H*=y (4K)'"*-Hy, 2-8)
onde y € um fator geométrico relacionado com as paredes, 4 ¢ a constante de trocae K é a
constante de anisotropia que determina a energia armazenada na parede.

Em resumo, a existéncia da biestabilidade magnética axial requer uma anisotropia
magnetoelastica suficientemente forte, com eixo facil na diregdo axial. Tal exigéncia ndo é
satisfeita em dois casos: (/) em fios amorfos com magnetostrigio muito baixa, para os quais
a fraca anisotropia magnetoelastica axial permite facilmente a formagdo de uma estrutura
de multidominios no carogo interno [45], e (i) em microfios amorfos cobertos por vidro
com alta magnetostricio negativa. Neste caso a alta anisotropia magnética circular ndo
permite a formagdo de um carogo interno suficientemente volumoso com magnetizagfio
axial [22]. Nestes casos, o processo de magnetizagio axial é dominado pelas rotagdes das
paredes de dominios que formam a estrutura de dominios transversal da camada externa.
Tal processo de magnetizagéio € caracterizado por uma curva de histerese quase linear que
apresenta um campo de saturagdio equivalente ao campo de anisotropia transversal da
camada metdlica proxima & superficie do fio. Um exemplo de curva de histerese
caracteristica de um microfio coberto por vidro a base de Co (magnetostrigio negativa) é

mostrado na Figura 2-9.
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Figura 2-9: Curva de histerese tipica de um microfio amorfo coberto por vidro. Composigdo:
Coes 3sF€4 4Sir2 25B1s, como fabricado, com 4, = -5 x 107

2.5 Modelo: acoplamento dipolar entre momentos.

Devido a presenga do monodominio central, um fio ou microfio ferromagnético bi-
estavel pode ser considerado como um dipolo magnético. Cada estado da magnetizaggo do
fio bi-estavel corresponde a uma orientagdio do dipolo magnético em relagdo ao campo
aplicado. Com o intuito de estudar o processo de magnetizagio de um conjunto de diversos
fios, o campo gerado por céda dipolo ¢ calculado nesta se¢do. Este campo dipolar, como
serd mostrado nos capi’w.los 4 ¢ 5, é o responsével pelo aparecimento de saltos Barkhausen
gigantes em diferentes valores do campo aplicado durante o processo de magnetizagéo de
um conjunto de N fios bi-estiveis. Entre estes saltos, regides bem definidas onde a
magnetizagiio é praticamente constante s3o observadas. Tais regides serdo denominadas de
platds e estdo associadas as configuragSes dos estados magnéticos do conjunto de dipolos.
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Tt

Figura 2-10: Ilustragio do campo gerado por um dipolo magnético.

A Figura 2-10 apresenta a ilustraggio de um dipolo magnético perfeito. A aproximacao
dos fios (ou microfios) a esta entidade ¢ justificada pela concentragéio de polos magnéticos
nos extremos dos fios. Desta forma, o campo gerado pelos mesmos pode ser calculado
facilmente. Em um ponto de observagdo a distancia r; do dipolo i e na linha perpendicular
ao seu eixo, o campo dipolar, Hp;, é dado por [27]:

HD,i = "'Ki,j M, (2-9)

1
3 b
e
i,j 4

onde V; , L; e M; sdo respectivamente volume, comprimento e magnetizaggo do fio i.

sendo K, ; =

No processo de magnetizagdo de um sistema composto por Vvarios fios, com
magnetizagdes M;, My, ... , My, dispostos paralelamente, além do campo aplicado, Hy, o
campo dipolar gerado por cada fio do conjunto deve ser considerado. Sendo assim, cada fio

estara sob a agdo de um campo efetivo:

M=M;(H4+Hp »+Hp3s+...+Hpn)
M~=MyH,+Hp +Hp3s+..+Hpn) (2-10)

MN=MN(HA+HD,1+HD,2+...+HD,(N.1)) .

Se o comportamento magnético de cada fio for conhecido previamente, este sistema de

equagdes pode ser resolvido iterativamente [2]. Este modelo néo é vélido quando r; — Oe
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se L; é menor do que o comprimento critico para a existéncia da bi-estabilidade. Nesta
secdo, sera considerado que as curvas de magnetizagiio dos fios sdo perfeitamente
quadradas, definidas somente pelos pardmetros M; e H;, respectivamente, magnetizagio de
saturacdo e campo de inversdo do fio i.
No caso particular de um sistema de dois fios paralelos e de mesmo comprimento, 0

sistema de equagdes (2-10) é reduzido a:

M=M(H4+Hp,>) 2-11)

M~=M,(H4+Hp)) .

Considerando M;= M, (portanto K; =K ;), entdio a ordem dos saltos dos fios serd dada
pela diferenga entre seus campos de inversio, denominados H*; e H*;, com H*/<H*,.
Sendo assim, sdo esperados trés estados magnéticos para este tipo de sistema. Dependendo
do campo aplicado, a magnetizagdo total destes trés estados sera: 2M; , 0 ou —2M;. Num
experimento onde o campo varia de seu valor maximo positivo para 0 maximo negativo, o
primeiro salto, do estado de magnetizagdio méxima (2M;) para o de magnetizacdo nula, H,
ocorre quando:

HY=H*-K;; M. (2-12)

O segundo salto, de magnetizagdo nula para seu valor méximo negativo (-2M;), H",
ocorre assim que:

H'=H*+K;  M;. (2-13)

Os sub-indices 2 nos valores dos saltos correspondem ao nimero de fios do conjunto.

Subtraindo a equagdo (2-13) da equagio (2-12), podemos calcular a largura do platd
com magnetizaco nula que aparece na curva de magnetizagéo do sistema:

P;=2K;2(M;) + H*— H*;. (2-14)

Se a condi¢dio H*;= H*, fosse satisfeita neste mesmo caso, em fungéio da simetria do
sistema (2-11), os fios saltariam simultaneamente e o platd onde a magnetizagéio total é
nula ndo seria observado. Como o aparecimento dos platds dependem das assimetrias no
sistema (2-11), nos casos onde existem diferengas entre os valores da magnetizagéio de cada
fio, os platds também sdo observados.

A Figura 2-11 mostra o resultado da solugdo do sistema (2-11), resolvido

iterativamente. Para isso, foi empregado o software Mathematica, onde foi considerado que
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ambos os dipolos esté.vam inicialmente orientados com um campo magnético positivo. Este
campo era reduzido de um dado passo de campo em cada iteragdo, na qual o campo dipolar
¢ as magnetizagdes eram calculados respectivamente com as equagles (2-9) e (2-11).
Quando o campo maximo negativo ¢ atingido, o sinal do passo de campo € invertido e
calcula-se novamente o campo dipolar e as magnetizagSes até o campo méaximo positivo,
fechando assim a curva de histerese simulada deste sistema. Os pardmetros usados nesta
simulagio sio mostrados na Figura 2-11. As setas sobre as regiées onde a magnetizagdo ¢
constante correspondem as configuragdes magnéticas. Unidades arbitrarias foram

empregadas para simplificar os pardmetros.

2+ J
1F l [ .
— [ i
(U: (4] L — -
=) P He=2206 |
= Al M=1ua.
H*-—200e
M—1ua
2k K12= .
-10 -5 0 5. 10

H (Oe)

Figura 2-11: Simulagio da curva de magnetizagiio de dois fios colocados paralelamente. Setas
correspondem as configuragdes magnéticas.



Disserta¢io de Mestrado 22

T | SN N R S B B A S e BN S S M S

3+ H*1= 2,2 Oe; RS ]
- M=1ua. t

2+ H*=2,0 Oe; 7
[ M=1ua. fit — ]
—~ I H*3=1,8 Oe; ]
© ol M=1ua I i
S [ K=t .
= i

= I_

1k —

i

-10 -5 0 5 10
H (Oe)

Figura 2-12: Simulagdo da curva de magnetizagio de trés fios colocados paralelamente. Setas
correspondem as configuragdes magnéticas.

3t

Este desenvolvimento pode ser facilmente aplicado a configuragdes compostas por
mais elementos. Na Figura 2-12 é apresentado o comportamento esperado para o caso de
trés dipolos, onde s3o observados trés saltos durante o processo de inversdo da
magnetizacdo. Nos capitulos 4 e 5 desta dissertagdo serfio mostrados resuitados
experimentais de conjuntos de microfios e fios, respectivamente. Estes resultados serdo

interpretados com base no modelo apresentado nesta seg@o.
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3. Técnicas Experimentais

3.1 Medidas Magnéticas

Os fios e microfios estudados foram feitos a partir de ligas metélicas que séo
magneticamente doces, ou seja, atingem a saturagdo magnética com baixos campos
aplicados (< 1000 A/m), e apresentam poucas perdas por histerese. Sendo assim, o
dispositivo mais versatil para tragar as curvas de histerese destas amostras € o
magnetometro de induggio. O sistema desenvolvido tem sensibilidade suficiente para medir
a maioria das amostras analisadas (107 emu) e possui uma resolugo muito alta do campo
aplicado (0,1 A/m). Além disso, é possivel adaptar o conjunto para observar a
magnetizagdo longitudinal das amostras aplicando nelas tensdo e/ou tor¢do mecénica,
corrente AC ou DC e durante medidas de magnetoimpedancia. Todas estas medidas s&o
feitas somente em temperatura ambiente. Resumidamente, para obter a magnetizag&o, este
sistema integra o sinal gerado, em modo quase-estatico, em um par de bobinas
compensadas (ligadas em série-oposigéo, com sinal nulo na auséncia da amostra) que estido
numa regido onde o campo magnético, produzido a partir de bobinas convencionais, varia
no tempo.

No caso especifico dos microfios, que possuem didmetros muito reduzidos, o sinal
induzido nos terminais das bobinas sensoras é da ordem de poucos milivolts. Para
conseguir uma boa relagfio sinal-ruido, fez-se necesséria a confecgdo de bobinas sensoras
com aproximadamente 1 mm de didmetro e em torno de 6000 espiras. Estas bobinas foram
montadas manualmente a partir de capilares de vidro. Tal tarefa exigiu muita paciéncia e
atengfio, mas por outro lado, rendeu importantes resultados para todo o trabalho.
desenvolvido.

Além do magnetdmetro de indugdo, o magnetometro SQUID (Superconducting
Quantum Interference Device, MPMS XL7 - Quantum Designs) também foi empregado
para medir as curvas de histerese dos elementos estudados. Com este equipamento €
possivel fazer medidas em temperaturas entre 2 e 380 K. As diferengas mais relevantes

entre este equipamento e 0 magnetémetro de indugdo estdo na sensibilidade de detecgéo do
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momento magnético, resolugio do campo aplicado e no tempo de medida. As curvas de
histerese medidas no SQUID n#o exibem ruidos ou deslocamentos, que aparecem no
fluximetro, entretanto, uma tinica curva toma cerca de 1 hora, enquanto que o outro sistema
leva aproximadamente 1 minuto. Além disso, o magnetometro supercondutor requer He
liquido para seu funcionamento. Na tabela 3-I € feita uma breve comparagio entre os dois

sistemas.

Tabela 3-1: Comparagdo entre os sistemas de medidas utilizados

Caracteristica SQUID Histeresigrafo
Sensibilidade do momento medido ! ;ﬂ;?";”mﬂ"(; 3570 %Ole) 110Z% emu
Sensibilidade do campo aplicado 0,5 Oe (=40 A/m) 0,1 A/m
Campo Maximo Aplicado 70 kOe 100 Oe
Comprimento maximo das amostras 9 mm 165 cm
Comprimento minimo das amostras 2 - 5cm
Faixa de temperatura 2-380K Ambiente
Tempo de medida 1 hora ® 1 minuto

1- Valores nominais.

2-O sinal detectado depende da 4rea da amostra. O valor fornecido ¢ para o caso de microfios base Fe
medidos no modo DC.

3-Para uma curva de magnetizag3o com 40 pontos.

Na préxima segiio deste capitulo é feita uma breve revisdo dos campos magnéticos
gerados pelas bobinas empregadas e em seguida ¢ descrito o funcionamento do sistema
indutivo que foi montado para medir os lagos de histerese das amostras estudadas nesta

dissertagdo.

3.2 Magnetometro de indugio

A representagio esquematica do magnetémetro de induc8o (histeresigrafo) apresentado
na segdio anterior é mostrada na Figura 3-1. Este sistema é basicamente dividido em trés
médulos: (1) Geragdo de campo, (2) Sistema de detecgio e (3) Controle do Sistema. Tais
médulos sfo explicados detalhadamente nas préximas sub-segOes. Na lista a seguir sdo

enumerados os equipamentos que foram utilizados em cada médulo.



Disserta¢iio de Mestrado

Integrador [ ——

R

Nases

|
Voltimetro é ii {
digital | ‘ !

GPIB

T

500 e

Fonte de
corrente

Figura 3-1: Representagdo esquemdtica do magnet6émetro de indugéo.

1. Geragéio de Campo Magnético
(a) Fonte de corrente: Kepco, modelo BOP 20-20 (A/=5 mA).

(b) Bobina de campo Helmholtz com 74 espiras (didmetro do fio = 2,15 mm), 6
camadas de 13 espiras cada e 12,5 cm de raio (AH=0.5 A/m) e fator de conversdo
corrente campo.

(c) Solendide com 18 espiras/cm dispostas em uma Gnica camada; 32 cm de
comprimento e 4 cm de didmetro.
(d) Gaussimetro LakeShore Model 460 3-Channels

2. Detecgéo
(a) Integrador: Magnet Physik, modelo EF 4 com drift de 107 Vs.
(b) Voltimetro digital Keithley 6 }; digitos.
(c) Bobinas sensoras (pares):

1. 1300 espiras (didmetro do fio 80 pm); 1,0 cm de raio; 1,0 cm de comprimento;
13 camadas com 100 espiras cada.

2. 6000 espiras (didmetro do fio 56 um); 0,5 mm de raio; 16 cm de comprimento; 2
camadas de enrolamento.

3. 1200 espiras (didmetro do fio 56 um); 0,5 mm de raio; 3,0 cm de comprimento; 2
camadas de enrolamento.

4. 900 espiras (didmetro do fio 56 um); 4 mm de raio; 3,0 cm de comprimento; 2
camadas de enrolamento.

3. Controle
(a) Interface de comunicagdo GPIB.
(b) Programa de aquisigdo automatizado (LabView — National Instruments).
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3.2.1 Geraciio de Campo Magnético

Como as amostras so fios com comprimento méaximo de 12 cm e o campo magnético
necessario para saturi-las é pequeno, podemos utilizar bobinas convencionais para
conseguir os campos desejados e, escolhendo devidamente as dimensSes da bobina,
podemos garantir uma 6tima homogeneidade ao longo de toda a amostra. Para isso foram
confeccionadas bobinas de Helmholtz com raio de 12,5 cm e um solendide com 32 cm de

comprimento e 4 cm de didmetro.

3.2.1.a Bobina de Helmholtz

A bobina de Helmholtz ¢ formada por dois grupos de espiras circulares ligadas em
série. Estas espiras possuem raio a e estdo dispostas num eixo comum. Os dois grupos de
espiras estdo separados pela distincia a (Figura 3-2), que € escolhida para otimizar a

homogeneidade do campo nas vizinhangas do centro do conjunto [46].

Figura 3-2: Esquema da bobina de Helmholtz.

O campo no eixo de simetria z gerado por cada espira com centro na coordenada z €
dado por [46]:

H (z,zo, é

[(Z Zo 2]% " &b
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onde I é a corrente que passa pela espira (dada em Ampéres), a € o raio da espira (dado em
metros) € # € o vetor unitario normal ao plano da espira.

Em bobinas onde temos muitas espiras, formando diversas camadas, devemos
considerar o didmetro d do fio usado. Portanto, em um par de bobinas de Helmholtz com

raio g, que contém m camadas e n espiras por camada, o0 médulo do campo total gerado €

dado por:

b ]

H(z,—.a-(gﬂ)d +z'd,a—————-—-———(m;1)d +jd)+

Htotal(z)= sz:

. (G2
i=l j=] - + +1 d R (
' H z,f—M+id,a————(m ) + jd
2 2 i
1.4 r
1.0'5 fEEEY IR ERY -E
0.9 ]
IE 0.8 ;
~ 1 4
T ] Campo gerado ]
0.7 o Gaussimetro ]

- ==Fio L=a

0-6_: ’ a=125cm _

LN S S B S S R e e LA SR B IR A e E

1.0 0.5 00 05 1.0
Z/a :

Figura 3-3: Perfil espacial do campo gerado pela bobina de Helmholtz usada no histeresigrafo.
Sendo z a distancia percorrida no eixo de simetria a partir do ponto médio e a o raio das espiras.

A bobina construida possui m =6, n =13, d = 2,15 mm e a = 12,5 cm. A Figura 3-3
mostra o perfil do campo gerado conforme equagio (3-2). Observa-se que num fio de
comprimento L igual ao raio da bobina, a variagfio da intensidade do campo € inferior a 6%.

A mesma figura também mostra os valores de campo medidos com um gaussimetro
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comercial, que foram usados para calibrar a bobina, pois 0 mddulo do campo produzido €

diretamente proporcional a corrente elétrica aplicada na mesma:
H=11. (3-3)

A constante de proporcionalidade A foi determinada experimentalmente usando um
gaussimetro calibrado (LakeShore Model 460 3-Channel) e vale 427,3 + 0,2 m. O erro na
medida de H estd diretamente associado ao erro na medida de corrente. A imprecisdo na

corrente € de 0,1 mA, o que proporciona um erro de ~ 0,05 A/m no campo.

3.2.1.b Solendide

Algumas medidas em microfios foram feitas em amostras com comprimento maior do
que 12 cm. Neste caso, para deixar 0 campo mais homogéneo ao longo das bobinas de
sinal, substitui-se a bobina de Helmholtz por um solendide de 32 cm de comprimento. A
Figura 3-4 mostra valores normalizados do campo magnético no eixo de simetria das

respectivas bobinas. Estes dados foram medidos com um gaussimetro calibrado (LakeShore
Model 460 3-Channel).

1.02- S L L R L B R R
' —O— Solenbide
-3¢ Helmholtz
;g 1.004 e Qe @@ O, 1
£ 0.98+ R .
5 ]
Eoe{ ¥ - 3
Z ;
Q K 3 7
Q.
§ 0.94 -
X x
0.92 T l L R A l L

10 8 6 4 2 0 2 4 6 8 10
Posigo (cm)

Figura 3-4: Perfil das bobinas de geragdo de campo magnético usando um solenéide e bobinas de
Helmbholtz.
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Tabela 3-II: Fator de conversdo das bobinas de geragdio de campo magnético. Os valores da

ultima coluna sdo para as mesmas bobinas com um conjunto de resistores em paralelo

(R=90mQ).

Bobina A(m?) A (m?) com Rg
Helmholtz 4273+0,2 57,3+0,1
Solenoide 1970+ 2 32,2+0,1

O solenéide possui um fator de conversdo campo corrente, A, cerca de quatro vezes
maior, como mostra a tabela 3-II. Assim, usando a mesma fonte de corrente (Kepco BOP
20-20), temos a resolugéio do campo magnético diminuida quatro vezes, o que pode ocultar
efeitos interessantes nas curvas de magnetizacdio a serem medidas. Para resolver esse
problema e aumentar ainda mais a resolu¢éio do sistema, pode-se adicionar um banco de
resistores em paralelo ao solendide. Estes resistores, dependendo de seus valores, desviam
uma fracio da corrente aplicada para gerar o campo. Desta forma, escolhendo
apropriadamente as resisténcias, temos passos de corrente 50 vezes menores aplicados a
bobina de campo, aumentando assim a qualidade das medidas. Esta técnica é analoga a
utilizada para aumentar o fundo de escala de um amperimetro. Na Figura 3-5 temos a
comparagédo dos resultados quando usamos o banco de resistores (Rs=90mQ). Os degraus
onde a magnetizagdo ¢ constante aparecem porque a resolugcdo da fonte de corrente é
inferior ao passo de corrente desejado. Assim, a corrente ndo varia e o fluxo também nio,
mantendo a magnetiza¢io constante. Os mesmos degraus sdo verificados quando é usado
um sensor Hall para detectar o campo. Empregando-se o banco de resistores em paralelo, o

passo de campo € diminuido, melhorando a resolugdo do sistema.
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Figura 3-5: Curvas de magnetizagiio em fungéo do campo mostrando a melhora na resolugéo obtida
com o uso do banco de resistores (R=90m(2).

3.2.2 Sistema de Detecgiio
O sistema possui duas bobinas sensoras com mesmas dimensdes € mesmo numero de
espiras. Estas bobinas estio ligadas em série-oposi¢do (Figura 3-6), de modo a anular o

fluxo magnético ¢ através delas quando dispostas numa regiéo onde o campo € uniforme:

¢=N[wa1§-ﬁda+ mezé-ﬁda]=0, (3-4)

sendo N o niimero de espiras em cada bobina sensora, B o vetor de indug8io magnética, da
o elemento de area e 7 € 0 vetor unitario normal a segfo transversal de cada bobina com

sentido dado pelo enrolamento das bobinas.
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Figura 3-6: (a) esquema das bobinas sensoras mostrando o sentido do enrolamento de cada uma e
como séo conectadas. (b) bobinas sensoras com amostra

As bobinas sensoras possuem érea de se¢do reta constante 45. A introdugéo de um fio
magnético longo na bobina 1 (Figura 3-6.b) com sego reta 4re magnetizagio A paralela &
inducio B gera uma mudanga no fluxo total:

= NIH(4, — 4, )+(H + M)A, —H A1 = p,NMA4, . (3-5)

Da lei de Faraday, temos a forga eletromotriz induzida & nos terminais das bobinas

sensoras:

a=—'——t-=—,uoN —_. 3-6)

A magnetizagiio da amostra M é obtida através da integragéo de & no tempo. Para isso
é empregado o integrador comercial Magnet Physik modelo EF 4. Este passo também pode
ser feito por integragéio numérica da forga eletromotriz induzida nos terminais. Para isso ¢
preciso digitalizar o sinal induzido usando um voltimetro bastante preciso conectado ao
computador.

O sistema anteriormente disponivel no LMBT possuia bobinas sensoras com o0
diametro de 20 mm e era empregado na medida de fitas amorfas. Comparando o didmetro
destas bobinas com o didmetro dos fios a serem medidos, que estfio no intervalo de 30 a

150 micrometros, temos um fator de preenchimento muito pequeno (= 107%). Desta forma, o
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sinal era muito fraco nas tentativas de medir os lacos de histerese de tais amostras. A
solucdo foi refazer as bobinas sensoras em capilares com didmetros da ordem de 1 mm,
sendo que com essas novas bobinas, o fator de preenchimento passou para a ordem de 10
O sinal induzido também depende diretamente do nimero de espiras da bobina sensora.
Assim, as novas bobinas foram confeccionadas com nimero elevado de espiras (até 6000),
para fazer com que o sinal induzido em seus terminais chegasse na ordem de dezenas de
milivolts, possibilitando a integragdo analogica.

Diversas tentativas foram feitas para conseguir um grande numero de espiras em um
tubo extremamente sensivel: em torno mecénico e manualmente. Além disso, para
maximizar o numero de espiras, o fio de cobre empregado no enrolamento tinha um
didmetro de 0,056 mm, o que também dificultava o manuseio durante a confec¢do das
bobinas, e vérias bobinas foram quebradas pelo simples manuseio.

As primeiras bobinas foram confeccionadas usando um torno mecéanico, onde os
extremos do capilar eram devidamente fixados no torno, e o fio de cobre era enrolado na
regiio entre os pontos de fixagdo. Entretanto, dada a sensibilidade do capilar e a
necessidade de uma tensdo minima no fio de cobre para organizar o enrolamento, ndo era
possivel enrolar bobinas com mais do que 4 cm de comprimento usando essa alternativa.
Essas bobinas tinham por volta de 1000 espiras, que eram contadas com um sensor
infravermelho ligado ao torno. Mas esse numero ainda nfo era suficiente, pois os resultados
das medidas apresentavam niveis consideraveis de ruido. A solugdo foi montar as bobinas
manualmente em capilares de cerca de 20 cm de comprimento com 6000 espiras cada uma.
Essas bobinas apresentaram um sinal mais intenso e possibilitaram a realizagdo das
medidas desejadas. A Figura 3-7 mostra essas bobinas sobre o suporte que se encaixa no

interior da bobina de campo.

1cm

S SR St

Figura 3-7: Ilustragdo das bobinas sensoras ligadas em série-oposigdo, ambas enrolamento com 16
cm de comprimento.
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Vérios pares de bobinas detectoras foram confeccionados a fim de estudar a
magnetizagdio de fios e microfios. Medidas com tensdo mecénica aplicada também foram
realizadas e além dessas, foram medidos lagos de histerese simultaneamente com medidas
de magnetoimpedincia, acoplando as bobinas sensoras e o fluximetro a outra montagem
disponivel no laboratério. Também foram feitas medidas onde as bobinas sensoras foram
ligadas em série e no interior de cada uma foi colocado um fio base Fe bi-estavel. Assim foi
possivel analisar efeitos de interagdio entre os fios variando-se a distdncia entre as duas
bobinas sensoras. Todos esses tipos de medidas realizadas ilustram a grande versatilidade

do sistema para analisar o comportamento magnético de fios.

3.2.3 Controle do Sistema

O histeresigrafo montado é automatizado e funciona através de um programa que
controla os dispositivos por computador através da placa de comunicagéo padrdo IEEE 488
(GPIB). Este programa foi desenvolvido usando-se a linguagem de programagio LabView
(National Instruments). |

Para a obten¢dio da curva de magnetizag@io (M) em fun¢éo do campo aplicado (H), o

sinal induzido nos terminais do integrador é medido por um multimetro digital durante a
variagdo do campo aplicado [47]. Este sinal é proporcional a I [e(t)+c}ar . A constante ¢ é
resultante das tensdes residuais que surgem nos terminais do integrador. Para remover este
deslocamento do nosso sinal, temos que subtrair a reta b + ¢ ¢ , onde as constantes sdo

escolhidas de forma a simetrizar a curva de magnetiza¢iio em relagéio ao eixo M. (Figura
3-8a,bec).
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Figura 3-8: Etapas de tratamento dos dados: (a) campo H(?), (b) medida de ®(?), (c) corregéo do
deslocamento ‘drift’ (¢ > 0 ), (d) curva M x H sem corregéo do campo da Terra (H,), (e) curva M'x
H com correg@o do campo da Terra [47]. :

Também deve ser feito um ajuste no eixo H para remover ¢ campo magnético terrestre
(H.) e outros campos espurios do laboratério. Para isso deslocamos toda a curva de forma a

centralizar o ponto médio dos campos coercivos da curva original (Figura 3-8 (d) e (¢)).
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3.3 Suportes para alinhamento

3.3.1 Microfios

Devido a suas dimensdes reduzidas, e por suas tensdes internas, o manuseio dos
microfios ¢é bastante complicado. Esse fato exigiu uma montagem especial para alinhar
corretamente os fios. Esta montagem foi produzida com apoio do grupo do Laboratério de
Microfabricagdo do Laboratério Nacional de Luz Sincrotron. A Figura 3-9 ilustra
simplificadamente uma montagem para o caso particular de trés fios. A montagem &
constituida de dois suportes que mantém os microfios alinhados. Em cada suporte, séo
feitos furos micrométricos de acordo com o nimero de microfios e a configuragio

geométrica desejada.

suportes

7N

| I microfios

Figura 3-9: Representag3o de suportes para a confecgo de um matriz com trés microfios.

Na Figura 3-10 temos o exemplo de trés fios eqiiidistantes. Os microfios sdo passados
pelos pequenos orificios do suporte, que tem didmetro de 50 micrometros. Estes suportes "
foram confeccionados a partir da resina fotossensivel SU-8 sobreposta por uma méscara

impressa num fotolito [48].



Dissertagéo de Mestrado 36

Figura 3-10: Idealizago do suporte para alinhar equidistantemente 3 microfios.

Apbés a exposi¢do e a revelagdo do material fotossensivel, temos os suportes
desejados. Na Figura 3-11 é mostrada a fotografia (ampliada 250 vezes) de um desses
suportes. O didmetro dos furos e a distancia entre eles s@o de aproximadamente 50 um. Esta
distdncia é a menor conseguida devido a limitagfio imposta pela resolugdo da mascara
disponivel.

Com os suportes em mios, os microfios eram passados cuidadosamente pelos
orificios. Para alinhar os dois suportes opostos, uma base metalica foi confeccionada de
modo que estes suportes fiquem separados de 5 mm. A Figura 3-12 mostra toda a
montagem. No detalhe desta ilustragdo sfo mostrados dois microfios dispostos

paralelamente.

Figura 3-11: Fotografia dos suporte usado para montar uma matriz de trés microfios. Dimenséo dos
orificios ~50pum.
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Figura 3-12: Fotografia da montagem empregada para alinhar dois microfios paralelos.
Comprimento dos fios: 5 mm.

Com os microfios devidamente alinhados na montagem, aplica-se uma pequena
quantidade de resina acrilica para fixar os microfios. Assim, € possivel retirar os suportes,
cortar as extremidades desalinhadas dos microfios e efetuar as medidas magnéticas
desejadas.

A grande desvantagem do uso desses suportes € que € preciso gastar uma quantidade
consideravel de fio para prender suas extremidades. Além disso, uma outra complicagdo é
que € preciso extremos cuidados para ndo tensionar em demasia os microfios, induzindo

anisotropias € alterando suas propriedades magnéticas.

3.3.2 Flios

Os fios ferromagnéticos estudados possuem 132 m de didmetro e comprimentos entre
8 ¢ 12 cm. Por estas dimensdes, o alinhamento de um conjunto formado por alguns fios no
mesmo plano pode ser feito dispondo-os sobre uma placa delgada ndo-magnética, como
ilustrado na Figura 3-13 para o caso de 5 fios. A fixagdo dos fios ¢ feita através de fita
adesiva em diversos pontos no decorrer do comprimento dos fios. A distdncia entre os fios
¢ ajustada manualmente, ¢ com o auxilio de um microscopio 6ptico é possivel alinhar

paralelamente todos os fios. Apés o alinhamento, o conjunto todo € levado para o intetior
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das bobinas sensoras. Neste caso, a bobina sensora utilizada possui um didmetro interno de

5 mm.

Figura 3-13: Ilustragio esquematica para o alinhamento de um conjunto de fios.

Este procedimento permite um bom alinhamento dos fios e se faz necessario pelo fato
dos fios estudados apresentarem uma suave curvatura resultante de seu processo de
fabricagfio. Além disso, este suporte auxilia o posicionamento das amostras no interior das
bobinas sensoras, fazendo que os fios fiquem sempre na mesma regifo, minimizando assim
os erros relacionados a medi¢3es realizadas em diferentes pontos das amostras. Vale
destacar também que os fios sdo bem mais resistentes que os microfios, facilitando bastante

o manuseio dos mesmos.
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4. Resultados: Microfios Amorfos

4.1 Introducio

Microfios ferromagnéticos amorfos apresentam propriedades magnéticas muito
interessantes para o estudo de interagdes dipolares, pois gragas a presenga do monodominio
central remanente, um campo de acoplamento é gerado nas vizinhangas dos microfios.
Sendo assim, como ja foi visto no capitulo 2, estes elementos podem ser considerados
como dipolos magnéticos. As propriedades magnéticas desse tipo de amostra dependem de
suas caracteristicas estruturais. A coercividade aumenta substancialmente (1 a 10 Oe) ¢ a
remanéncia diminui (1 a 0,45 T/uy) quando a razdo entre o raio do nicleo metélico € o raio
total do fio diminui (0,63 a 0,16). A magnitude das tensGes internas induzidas na fabricagéio
dependem desta razfo, e o eixo facil da anisotropia magnetoelastica correspondente
determinam o valor da coercividade (da ordem de centenas de Ampéres por metro) ¢ da
remanéncia nestes microfios [49].

Os microfios utilizados nestes experimentos foram produzidos pelo Prof. M. Vézquez
(CSIC — Madrid — Espanha) e gentilmente cedidos para estes estudos.

Nesta se¢do serdo apresentados os resultados de medidas magnéticas feitas em
microfios ferromagnéticos amorfos. A razdo entre o raio do nicleo metélico e o raio total
foi mantida fixa. A maioria das amostras tinha comprimento de 5 mm, sendo assim, as
medidas foram realizadas no magnetdmetro MPMS-XL7 (SQUID) da Quantum Design.
Este magnetometro foi empregado devido a falta de sensibilidade do histeresigrafo para
medir amostras tdo pequenas, apesar de intimeros esforgos que realizamos no sentido de
melhorar a sensibilidade do sistema. Foram analisados conjuntos formados por mais de um

microfio, onde o papel das intera¢des entre os microfios é investigado.

4.2 Resultados Experimentais e Discussido
A Figura 4-1 mostra a curva de um microfio Fe75Si7 sB;s com comprimento L=5mm,
didmetro metélico d,,=9,2 pm e espessura da capa de vidro #;=9,7 um. Esta curva ¢ um

exemplo tipico de uma curva de histerese quadrada com saltos Barkhausen gigantes
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caracteristicos. Este comportamento, denominado de bi-estabilidade magnética, ¢
interpretado como o processo de magnetizagiio do nicleo magnético entre dois estados
remanentes [39]. Este nicleo magnético € constituido principalmente por um unico dominio
axial com uma estrutura de fechamento nas extremidades do fio. Para fios muito curtos
(com comprimento inferior a um dado comprimento critico Lc), as estruturas de
fechamento se sobrepdem, destruindo a bi-estabilidade magnética. O comprimento critico
para observar a bi-estabilidade nos microfios analisados ¢ de aproximadamente 5 mm. Este
valor depende da constante de magnetostri¢do e das caracteristicas de fabricagéio de cada
amostra. No caso apresentado na Figura 4-1 ainda observa-se a bi-estabilidade magnética, e
portanto para os microfios aqui analisados Lo < 5 mm. A aplicagio de um campo
magnético contrario & magnetiza¢cdo do microfio desprende a parede de dominio de uma
das pontas da amostra, e esta se propaga rapidamente ao longo do fio, resultando no salto
da magnetizacgdo [39].
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Figura 4-1: Curva de magnetizagdo tipica de um microfio Fe;; sSij; sB;s a temperatura ambiente.
L=5mm, £,=9,7 ym e d,=9,2 pm.

O campo onde ocorre a inversdo da magnetizagio (H*) ¢ igual a 2,5 Oe (=200 A/m).
Em diferentes medidas, até no caso de um mesmo fio, pequenas diferengas no campo de

inversédo sio observadas quando o campo aplicado € positivo ou negativo. Existem diversas
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justificativas para a origem destas flutuagdes. No caso de amostras diferentes, as diferengas
em H* podem estar associadas a diferentes anisotropias magnetoelasticas induzidas nas
pontas dos fios quando foram cortados. Desta forma, como a inversdio da magnetizagiio se
inicia nas paredes de dominio das extremidades, diferentes paredes alteram o valor do
campo necessario para ocorrer o salto na magnetizagdo. Além disso, outra fonte para
diferentes valores de inversdo € a influéncia das flutuagdes térmicas, que ocorrem mesmo
quando um mesmo fio ¢ medido diversas vezes. Outra possivel origem dos desvios também
pode ser a presenga de campos magnéticos remanentes no sistema de medidas. Estes sdo
minimizados no processo onde o campo é levado a zero no modo oscilante, entretanto,
ocasionalmente pequenos campos residuais do magneto supercondutor resistem a essa
técnica. Finalmente, temos que considerar também que apés cada inversio da
magnetizag8o, os dominios das extremidades do fio assumem uma configuraggio diferente
que também pode gerar flutuagdes no campo de inversdo. De acordo com a referéncia [8], o
valor das flutuag3es encontradas para o caso dos microfios Fey7,5Si7 sB;s é da ordem de 0,1
Oe. O estudo dessas flutuagSes ndo foi realizado no caso dos microfios devido ao
consideravel tempo gasto em cada curva de magnetizagfo feita no magnetdmetro SQUID.
Esta mesma estatistica poderia ter sido feita com um pedago de microfio longo no
histeresigrafo, mas isso influenciaria no valor de H*, que varia com o comprimento da
amostra [50]. Entretanto, tal estudo foi realizado para o caso dos fios ferromagnéticos que
serdo apresentados no préximo capitulo. Estes fios tém a mesma composicdo e possuem
uma estrutura de dominios semelhante & dos microfios.
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Figura 4-2: Curvas de magnetizagdo de dois microfios em 300 K e 200 K. As setas ilustram a
configuragdo magnética. Caracteristicas dos fios: liga Fes75Sii;sB1s com L=5mm, £~9,7 um e
d=9,2 pm.

Para o caso de dois fios paralelos, separados por uma distdncia igual ao dobro da
espessura da camada de vidro (=20 pm), a curva de magnetizagio € mostrada na Figura 4-2,
onde aparecem dois platds bem estreitos para as medidas realizadas em 300 K € 200 K. O
lago de magnetizagio medido mostra dois saltos Barkhausen gigantes para cada diregdo do
campo aplicado. Entre estes saltos existe uma regido na qual a magnetizagdo total € muito
préoxima de zero. O aparecimento desta regido estd associado a4 configuragdo onde as
magnetizagSes dos fios sd0 opostas. Além disso, podemos observar que. o primeiro salto
ocorre num campo inferior a0 campo de inversdo H* (2,0 Oe @ 300 K) enquanto o
segundo ocorre num campo maior que H* (4,0 Oe @ 300 K). O aparecimento desses dois
saltos est ligado a um acoplamento que ocorre entre os campos dipolares de cada elemento
durante o processo de magnetizagdo. Este resultado é também verificado em medidas
semelhantes efetuadas em fios de mesma composigéo. No capitulo 5 serdo mostrados esses
resultados e serd aplicado o modelo apresentado na sego 2.5, que considera o campo

dipolar gerado pelos fios durante o processo de magnetizagéo dos fios.
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Figura 4-3: Curvas de magnetizacio de dois microfios em 100 K e 10 K. O comportamento bistavel
da magnetizagido desaparece e os platds ndo sdo mais observados. Caracteristicas dos fios: liga
Fe77,58112,sB1s com L=5mm, £,=9,7 pm e d,=9,2 um.

Para temperaturas mais baixas do que 200 K, os fios perdem a bi-estabilidade e os
platés ndo sdo mais observados, pois o campo de acoplamento, que depende da
magnetizacgio dos fios, fica muito pequeno. A perda de bi-estabilidade ocorre em fungéo da
induggo de tensdes nas amostras pela diferenga de coeficientes de expanséo térmica entre a
amostra e a fita que prende os fios. A Figura 4-3 mostra medidas de lagos histerese feitas
nessas temperaturas, onde as amostras néo atingem mais a satura¢o magnética devido ao
aparecimento de uma anisotropia induzida pela forca resultante da diferenca entre a
dilatagdo dos fios e da fita adesiva. Em outras medidas feitas em fungéio da temperatura,
muitas vezes este comportamento atipico da magnetizaggo dos fios era atribuido a diferenca
entre os coeficientes de expansfio térmica do nicleo metélico e da capa de vidro dos
microfios. Entretanto, uma investigagfio da magnetizagio em fun¢do da temperatura foi
feita em fios onde a camada vitrea foi removida através de ataque quimico. Os resultados
mostraram que o comportamento da magnetiza¢io ndo muda. Esta analise serd discutida na
se¢do 6.1 desta dissertagdo.



Dissertacdo de Mestrado 44

S. Resultados: Fios Amorfos

5.1 Introducio

Assim como os microfios ricos em Fe discutidos no capitulo anterior, os fios amorfos
ricos em Fe, também apresentam a bi-estabilidade magnética e podem ser empregados no
estudo das interagdes dipolares. Além disso, em fun¢éio de suas dimensdes, 0 manuseio de
tais amostras é bem mais facil do que os dos microfios. Os resultados obtidos sdo bastante
semelhantes aos dos microfios de mesma composigdo: saltos Barkhausen gigantes, baixos
campos coercivos e valores elevados de magnetizagio de saturagio.

As medidas magnéticas nestas amostras foram realizadas empregando o histeresigrafo
desenvolvido durante o projeto. Este sistema basicamente faz a integrag@o do sinal gerado
em um par de bobinas compensadas durante a variagdo temporal do campo magnético
aplicado. Uma descri¢cdo mais detalhada deste sistema é encontrada no capitulo 3. |

Os fios estudados foram produzidos pela Unitika Co. (Japdo) e doados pelos Prof. H.
Chiriac (ITP — Iasi — Roménia). A composi¢do dos mesmos é Fey;5SijosBis € estes
possuem comprimentos maiores que 8 cm e didmetro igual a 132 pum. Como o
comprimento critico (Lc) para o aparecimento da bi-estabilidade magnética é
aproximadamente 8 cm [39], as caracteristicas dos fios estudados proporcionam o
comportamento bi-estavel destas amostras (presenga de dois estados remanentes) [20]. Esta
caracteristica peculiar, aliada a vantagens no manuseio das amostras e ao fato de
produzirem campos dipolares mais intensos, sendo que a intensidade destes depende
diretamente da magnetizagio [27], facilita o estudo do efeito das interagdes dipolares em
uma cadeia de fios.

Neste capitulo sdo mostradas medidas de magnetizagio que foram realizadas em
cadeias de fios iguais. O nimero de elementos nas cadeias variou de 2 até 7 fios. Estes
resultados séo discutidos levando-se em conta o campo de acoplamento dipolar gerado
pelos fios, apresentado na segfio 2.5. Todas as medidas de magnetizagdo deste capitulo
foram feitas com o campo aplicado na diregdo do eixo de simetria do fio e em temperatura

ambiente,
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5.2 Resultados Experimentais e Discusséo

Na Figura 5-1 € mostrada a curva de magnetizagdo de um fio amorfo Fe775Si;5B1s com
10,5 cm de comprimento. Esta curva mostra o comportamento esperado para esse tipo de
amostra: baixos campos de saturacdo e presenga de salto Barkhausen gigante na inversdo da
magnetizagdo, caracterizando uma curva de histerese aproximadamente quadrada. Além
disso, também ¢ observada uma ligeira diminuicdo da magnetizagio antes dos saltos
Barkhausen gigantes. Considerando a estrutura de dominios proposta na segfio 2.3, esta
diminui¢do suave da magnetizagdo estd ligada a orientacdio dos dominios da estrutura de
fechamento e da camada radial [44].
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Figura 5-1: Curva de magnetizagio do fio amorfo de composigio Fey; sSii, sBys , comprimento 10
cm e didmetro 132 um.

A inversdo da magnetizagio ocorre quando o campo aplicado € de aproximadamente 8
A/m, valor bem menor do que o observado para os microfios de mesma composigdo. Esta
diferenca, de acordo com as estruturas de dominios propostas, deve-se a diferentes tensdes
internas oriundas das diferentes técnicas de fabricagdo de cada tipo de amostra. Em
diversos fios, cortados de um mesmo pedago mais longo, foi verificado que o campo de

inversdo, H*, apresenta flutuagSes de aproximadamente 5 A/m. Como foi dito no caso dos
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microfios, estas flutuagdes aparecem principalmente devido & indugdo de anisotropias
quando as amostras s8o cortadas do pedago inicial. Essa observagio foi verificada em
diversos pedagos de fios de comprimento variando entre 8 e 12 cm, todos originados de um
mesmo pedago inicial. Além disso, pequenas variagdes no comportamento da magnetizagéo
para cada sentido do campo aplicado também estfo relacionadas a diferentes anisotropias
induzidas quando a amostra ¢ cortada. Isso pode ser observado na Figura 5-1, onde existe
uma diferenca nos valores das magnetizagdes ligeiramente antes dos respectivos saltos
Barkhausen gigantes para cada diregdio do campo externo.

No caso de medidas numa mesma amostra, as flutuagdes nos valores do campo de
inversdo séio de cerca de 0,2 A/m. Tal valor foi extraido de 40 curvas de histerese,
mostrando que a configuragio de dominios fica ligeiramente diferente ap6s cada ciclo,
gerando assim pequenos desvios no campo de inversdo. O histograma destas medidas é
apresentado na Figura 5-2. Além disso, é importante ressaltar que a posi¢do dos fios no
interior das bobinas sensoras é substancial nesse tipo de investigagio e deve ser
considerada nesse tipo de anélise. De acordo com o modelo apresentado na segdo 2.5, as
flutuagdes no campo de inversdo tém papel relevante no estudo da influéncia das interagdes

dipolares entre diversos fios.
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Figura 5-2: Histograma para valores do campo de inversdo H*.
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Figura 5-3: Curvas de magnetizacdo de 2 fios colocados paralelamente. As setas representam a
configuragdo magnética dos fios associadas aos valores da magnetizagdo total.

A Figura 5-3 mostra a curva de magnetizagio de dois fios colocados lado a lado e
separados por uma distdncia de 0,5 mm. Para cada sentido do campo aplicado, a curva de
magnetizac8o apresenta dois saltos Barkhausen gigantes e um platd onde a magnetizagéo
total é aproximadamente nula. Este dltimo representa o estado onde as magnetizagdes dos
fios sdo opostas, como no caso de dois microfios mostrado do capitulo 4. O campo onde
ocorre o primeiro salto (2,3 A/m) é menor do que H* (de um tnico fio ~ 8 A/m). Ja o
campo onde ocorre 0 segundo salto (18,2 A/m) é maior. A presencga destes dois saltos na
inversio da magnetizagdo total do sistema evidencia o desdobramento do campo de
inversdo em dois valores diferentes, que € justificado pela a¢do do campo dipolar de um fio
sobre o outro. A partir do estado onde o campo aplicado positivo € suficiente para saturar
ambos os fios (11), conforme este campo vai diminuindo para os valores negativos, em
funcéio da contribuigdo do campo dipolar, que intensifica o campo aplicado negativo, € ao
fato de que existem pequenas diferencgas nas propriedades magnéticas dos dois fios, um dos
fios (com menor H* ou Mj) terd sua magnetizago invertida primeiro, num campo aplicado

menor do que seu H* Com esta inversfo, € criada configuracdo em que a magnetizagéo
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total € bem préxima de zero (1N). Neste estado, a contribuigfio do campo dipolar do fio de
magnetizagio negativa passa a competir com o campo aplicado no outro fio, atrasando sua
inversdo até que o campo aplicado seja suficiente para vencer o campo dipolar ¢ orientar o
segundo fio (1), quando o campo aplicado maior do que seu H*. O processo inverso, do
campo méaximo negativo ao méaximo positivo é totalmente anilogo. Caso ambos os fios
fossem idénticos, aplicando os argumentos do mesmo modelo, a configuragdo de
magnetizagdo nula seria instdvel, uma vez que jamais um salto ocorreria antes do outro.

Na Figura 5-4 é apresentado o comportamento da largura do platd em fungio da
separagdo entre os dois fios. As medidas onde a separagfo entre os fios ¢ inferior a 3 mm
foram feitas com ambos os fios no interior de uma mesma bobina sensora. Os demais
pontos foram feitos com cada fio no interior de uma bobina sensora. Como foi discutido na
se¢do 2.5, a largura dos platds é uma medida da forga da interagéo magnetostatica entre os
dois fios. A variagio espacial desta grandeza fornece informagdes sobre a natureza dos
campos magnetostaticos criados por cada fio [51]. Este resultado sera discutido mais
detalhadamente na préxima sego.

Campo Magnetostatico (A/m)

o N O ©
T

0 5 10 15 20
Distancia entre fios (mm)

Figura 5-4: Campo magnetostatico (largura do plat6) em fungfio da separagdo dos dois fios
dispostos paralelamente. A linha continua serve somente como guia para os olthos.
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Nas Figuras 5-5 a 5-9, sdo apresentadas as curvas de magnetizacdo de 3, 4, 5,6 ¢ 7
fios. Em todas as medidas, os fios foram dispostos paralelamente num mesmo plano com a
disténcia entre primeiros vizinhos mantida aproximadamente constante. Além disso, esses
elementos apresentam um campo de inversdo H* médio de 5 A/m, pois foram originados de
um pedago diferente do empregado para fazer as medidas mostradas nas Figuras 5-3 ¢ 5-4.
Novamente, séo observados platés onde a magnetizagio é aproximadamente constate e
saltos Barkhausen gigantes entre os mesmos. Essas regides sdo associadas a cada
configuragio magnética do conjunto de fios magnéticos. Neste conjunto de medidas,
verifica-se que o niimero de saltos no processo de inversdo da magnetizagdo € igual ao
mimero de fios presentes no conjunto. Além disso, o campo onde ocorre o primeiro salto
fica cada vez maior conforme o numero de fios & aumentado, passando para valores de

campo positivo nos conjuntos com mais do que 3 fios.
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Figura 5-5: Curva de magnetizacdo de 3 fios dispostos paralelamente num mesmo plano. As setas
representam a configuragio magnética dos fios.
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Figura 5-6: Curva de magnetizacéo de 4 fios dispostos paralelamente num mesmo plano. As setas
representam a configurag3o magnética dos fios.
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Figura 5-7: Curva de magnetizagfio de 5 fios dispostos paralelamente num mesmo plano. As setas
representam a configuragdo magnética dos fios.
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Figura 5-8: Curva de magnetizagéio de 6 fios dispostos paralelamente num mesmo plano. As setas
representam a configuragio magnética dos fios.
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Figura 5-9: Curva de magnetizacdo de 7 fios dispostos paralelamente num mesmo plano. As setas
representam a configuragfio magnética dos fios.
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Tabela 5-I : Campos onde ocorrem as mudangas de configuragdes magnéticas,
representadas pelas setas, em conjuntos de N fios (N =2,...,7).

2 fios' |
™ T H)=H*-K,M -2,2
T A Hf=H*+ KM 7,1
3 fios
™t N1 ‘ Hi'= H* — (K; 7+K;5 )M 29
Nt Wr Hs" = H* + (K5, K3 )M -5,7
i«‘LT TTT H3m = H*3 + (K1,3+K3,2)M -15,0
4 fios
™M1 M H/=H*— 2K+ K)M 6,4
Mt 1 H{'=H* - (K- K;+ KM -0,3
YT T H”=H*+ K~ K;+ K)M -8,7
I AR H”=H*+ QK+ K)M -16,3
5 fios
M Mt Hy' = H*;— 2K+ 2K )M 10,6
Mt I Hy" = H* — (K~ K7+ Ks+ KOM 3.4
Tt g g 9 H{" = H*;— (K- K7+ K K)M 45
I I H{" = H*,+ QK- K+ Ks)M -11,8
N NS W H{' = H*, + 2K+ K+ K)M -16,9
6 fios
e o e A B H = H*,— 2K+ 2K+ Ks)M 11,5
M NN H{" = H* — (2K~ K7+ Ks+ K)M 5.9
N NN Hi" = H*s— (K- K+ K+ K+ K)M 0,2
NI NN Hs" = H* + (K- K+ K- K+ Ks)M 7,6
LWL WU Hg = H*s + (2K~ K+ K5+ KM -14,6
WL W H" = H*; + QK+ 2K+ Ks)M 21,3
7 fios ‘ I
MM MU H = H*,— 2K+ 2K+ 2K)M 12,0
Mt Mt H;'= H*— (2K~ Ky+ K+ Ko+ Ks)M 6,9
TTHNT NN H/" = H*,— 2K~ Kr+ K5~ K+ KM 0,5
NN NN H” = H*,— (K Ks+ K~ Ks+ K- KD)M 3,4
NI WM H; = H*, + (K- Ko+ K K+ K5+ KM -13,8
WL WU H" = H*; + (2K, + Ks+ KM -17,8
N R R R AR H'=H*+QK+2K+K; +K)M 23,9

1 —Par de fios diferentes dos das Figuras 5-3 e 5-4.

A tabela 5-1 mostra os valores dos campos onde ocorrem as mudangas entre as
configuracdes magnéticas' dos conjuntos, representadas pelas setas. Foi empregada a

seguinte notagio: Hyf, campo onde ocorre o k-ésimo salto numa configuracéio de N fios; K;,
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constante geométrica do campo dipolar entre os i-ésimos vizinhos. Nas equagdes do
modelo dipolar, foi considerado que todos o fios possuem a mesma magnetizagdo M. Os
valores dos saltos foram obtidos das Figuras 5-3 e 5-5 a 5-9. As respectivas expressdes
foram calculadas pelo modelo apresentados na segéo 2.5.

Para o caso de 2 fios, pelas equagdes para os saltos H; e H,", a média entre estes
valores deve resultar na média entre os campos de inversdo dos dois fios. O resultado
encontrado € 4,6 A/m, valor proximo do campo de inversio de cada fio medido
individualmente. Este mesmo raciocinio pode ser empregado nos conjuntos de 4 e 6 fios. A
tabela 5-II, mostra as médias dos saltos relativas as médias entre os campos de inversdo dos

respectivos fios, de acordo com as expressdes da tabela 5-1.

Tabela 5-1 : Médias entre saltos que correspondem as médias entre
os campos de inversdo.

YVo(Hy' +H,") 4,6 A/m
Vo(H{ +H/) 4,9 A/m
Vo(H," +H ™) 4,5 A/m
YVo(H4 +Hg") 4,9 A/m
Yo(Hg" +Hg") 4,4 A/m
Yo(Hs" +Hg™) 3,7 A/m

Na presente andlise, as distdncias entre os fios sfio muito menores que seus
comprimentos, sendo assim, considerando a defini¢8o da constante de acoplamento K; (K —
secdo 2.5), esta pode ter seu valor inalterado entre todos elementos vizinhos. Desta forma, a
partir das equagdes da tabela 5-I, sdo encontrados valores de campo de inverséio que estio
de acordo com os resultados esperados, assim como os apresentados na tabela 5-11I.

Os dados apresentados mostram que as interagdes dipolares entre os fios do conjunto
sdo as responsaveis pelo aparecimento de saltos em diferentes valores de campo aplicado e
que o campo total de cada fio das configura¢des depende do estado dos fios vizinhos. Além
disso, vale destacar que o modelo apresentado fica limitado em funcio das dispersdes
presentes no campo de inversdo dos diferentes fios utilizados nesta andlise. Por outro lado,

estes desvios também podem ser decorrentes de mau alinhamento dos fios do conjunto. No
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estudo em fung#o da distincia entre dois fios paralelos foi observado um répido decaimento

na largura dos platds, que continuam sendo observados para distdncias proximas a 20 mm.

5.3 Campo Dipolar em fung¢do da distincia

Considerando o modelo apresentado na se¢fo 2.5, o processo de magnetizagdo de um
conjunto de fios ou microfios (apresentados nas seg¢des 5.2 e 4.2, respectivamente) pode ser
explicado considerando as interagSes dipolares entre os elementos do conjunto. Entretanto,
quando este modelo é empregado para ajustar os efeitos do campo magnetostatico (dipolar)

em fun¢fo da distincia, grandes discrepéncias foram observadas.

18 LI R R S LA M N AL R AL BN

16 b~ _ 2 Fios ° gﬁ;ioaenmental ]

14k AN Fen,58|7,sB15 ..... eq. 29
ERS ™ N L=10cm - - - Velazquez ot al.

12 b STl ——D. Laroze etal. |

10}

Campo Magnetostético (A/m)

O N bHh O

Distancia entre fios (mm)

Figura 5-10: Dados experimentais comparados com resultados da equagdo (2-9).

Na Figura 5-10 é mostrada a comparagéo entre os resultados previstos pelo modelo da
equagdo (2-9). Pode-se verificar que o campo previsto pelo modelo tem um decaimento
muito suave em comparagdo com os dados medidos. O ajuste dos pontos experimentais,
mostrado na mesma figura, foi feito considerando-se a equagéo (2-9) com o expoente do
denominador de Kj; ¢ a magnetizagio M, como parimetros do ajuste. Os valores
encontrados desses pardmetros foram: (0,34 + 0,02) ¢ 96 10° emu/cm’, respectivamente.
Estes valores estdo em desacordo com o proposto pelo modelo, indicando que o modelo de

dipolos ¢ apenas uma forma qualitativa empregada para representar os fios e microfios
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magnéticos que apresentam bi-estabilidade magnética. Para descrever o comportamento
observado nos experimentos, é preciso considerar um modelo completo considerando a
distribui¢do dos pélos magnéticos ao longo de todo o fio [52]. Além disso, o modelo
fornece o campo dipolar num ponto central do fio vizinho (quando devidamente alinhados).
Entretanto, de acordo com a estrutura de dominios aceita, seria interessante conhecer o
campo nos extremos do fio vizinho, pois é nesse ponto que se inicia a inversio da
magnetizagio [20].

Na literatura sdio propostos novos modelos para o calculo do campo gerado por
momentos de dimensées finitas. Veldzquez et al. [51] propdem uma representagdo do fio
ferromagnético como um cilindro de comprimento L com discos em sua extremidade de
densidade magnética +M e —M. O campo ¢ calculado a partir da solugdio da equagdo de
Laplace. Além desse modelo, D. Laroze et al. [53] apresentam uma nova corregio para o
campo dipolar gerado por fios de pequenas dimensdes. O campo magnetostatico resultante
considerando as novas abordagens séio também mostrados na Figura 5-10. Ambos possuem
um decaimento mais rapido do que o previsto pela equagéo (2-9), porém ainda ndo ajustam

bem os resultados experimentais.
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6. Outros Resultados

6.1 Efeitos em baixas temperaturas
6.1.1 Introducio

Devido a diminuicdio da agitagBio térmica, materiais magnéticos apresentam um
aumento da magnetizagdio de saturagdo com a diminuigio da temperatura [27]. Em
microfios amorfos como os estudados neste trabalho, esse aumento na magnetizagio
poderia criar campos dipolares mais intensos nas vizinhangas das amostras, € com isso
poderiamos investigar mais profundamente os modelos propostos para interagdes dipolares
entre microfios ferromagnéticos.

Embora muitos estudos sobre os processos de magnetizacdo em materiais amorfos ji
tenham sido realizados, eles se restringiam principalmente & temperatura ambiente, devido
a conexdo com possiveis aplicagdes tecnoldgicas. Poucos estudos sobre microfios amorfos
foram feitos em baixas temperaturas [54]. Além disso, 0 aumento da magnetizagio abaixo
da temperatura ambiente altera o balango das energias magnetostaticas. Este Gltimo, por sua
vez, muda as estruturas de fechamento dos extremos da amostra, podendo alterar as
condi¢des para observarmos a bi-estabilidade magnética [55].

Com o objetivo de investigarmos este efeito, foram feitas medidas de curvas de
magnetizagio em diferentes temperaturas e da magnetizacdio em fungdo da temperatura
com campo aplicado. Essas medidas foram feitas em microfios amorfos com capa de vidro.
Diversas ligas foram analisadas e em um dos casos a capa de vidro foi removida através de
ataque quimico. As medidas de magnetizagdo em fun¢fo da temperatura (intervalo entre 5 e
300 K) e as curvas de histerese em baixas temperaturas foram feitas no magnetdmetro
MPMS-XL7 (SQUID). A Tabela 6-I mostra: as composigdes, valores da magnetostrigdo de
saturagdo a temperatura ambiente (As), espessura da capa de vidro (t) e o didmetro do
nicleo metdlico (dn). O comprimento das amostras medidas foi de 5 mm. Em todas essas
medidas, as amostras foram fixadas sobre um tubo plastico através de uma fita adesiva
apropriada (Kapton), diferente da forma descrita na segéo 3.2, uma vez que as medidas

foram feitas em apenas um microfio de cada vez.
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Tabela 6-I: Caracteristicas das amostras medidas.

Liga As f; (um) dy, (pm)
Fey75Si75B1s 210° 9,7 9,2
Cog7Cr-FesB14Sis -110° 99 23,4
Cogs 25F€s,55112,25B1s ~0(107) 6,5 26,0
6.1.2 Resultados e Andlise

Na Figura 6-1 s3o mostradas curvas de magnetizago do microfio Fes;5Si7sB1s em
diferentes temperaturas. A partir dessa figura € possivel verificar uma mudan¢a no
comportamento da magnetizacio. Nas temperaturas mais baixas, a saturagéio ocorre em
valores de campo maiores, conseqiiéncia de um aumento na anisotropia magnética induzida
pela diminuicdio da temperatura. Isto ocorre pelo fato da estrutura de dominios dos
microfios ser fortemente influenciada pela magnetostri¢do da liga e pela distribuigfio das
tensdes mecanicas.

A figura mostra a inversdo da magnetizagio oriunda dos saltos Barkhausen gigantes,
mesmo nas temperaturas de 10 K e 100 K, como mostra o destaque da Figura 6-1. Porém,
para essas temperaturas mais baixas, o salto ¢ aproximadamente 50% menor do que nos
casos de 200 K e 300 K. Isso corresponde a uma fragdo volumétrica menor envolvida na
inversdo da magnetizac8o. Considerando esse fato, € 0 modelo de estrutura de dominios dos
microfios com A4 > 0, podemos dizer que a anisotropia induzida com a diminui¢dio da
temperatura altera a estrutura de dominios magnéticos de tal forma a diminuir o tamanho do
dominio central. Além disso, como nas curvas de magnetizagfo para 7=10 K e 7=100K a
saturagdo € atingida mais suavemente, verifica-se que essa anisotropia favorece os
dominios da camada radial e os dominios da estrutura de fechamento, ambos apresentados
no capitulo 2. Esses dois conjuntos s&o responsaveis pelas variagcdes mais suaves da curva
de magnetizagio em campos proximos & saturagdo, uma vez que O processo de
magnetiza¢gdo dos mesmos estd associado a rotagio da magnetizagdio € a movimentos

suaves das paredes de dominio. A variagdo do valor do campo de inversdo de microfios



Dissertagéo de Mestrado 58

amorfos com magnetostriio positiva em diferentes temperaturas é tratada na literatura
[56].

1500 -1000 -500 0 500 1000 1500

H (Oe)

Figura 6-1: Curvas de magnetizagio do microfio Fey;sSizsBis em diferentes temperaturas. No
destaque sdo mostradas as mesmas curvas na regido de baixos campos aplicados.

A Figura 6-2 apresenta a curva de magnetizagio em funcdio da temperatura para o
microfio Fey,5Si7,sB1s com campo aplicado de 200 Oe. Verifica-se o aparecimento de um
maximo na magnetiza¢do 'quando T ~ 150-K.-Este- comportamento- é reversivel- e- estd- em
acordo com as medidas de magnetizagdo da Figura 6-1, onde, pela diminuigdo da
temperatura, uma anisotropia induzida faz com que o campo necessario para saturar a
amostra seja maior. Com isso, como o campo foi mantido constante durante esta medida, é

observada uma diminuigo da magnetizagdo em temperaturas inferiores a 150 K.
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Figura 6-2: Magnetizagdo do microfio Fe;;sSiysBis em fungio da temperatura. Campo aplicado:
200 Oe.

Na Figura 6-3 sf3o apresentadas as curvas de magnetizagdo da amostra
Co¢7CriFesB14Sis (A < 0) para diferentes temperaturas. Novamente, observa-se uma
mudang¢a no comportamento dessas curvas. Para T igual a 300 K e 200 K, a saturagéo da
magnetizagdo j4 ocorre com um campo da ordem de 10 QOe. Por outro lado, nas
temperaturas de 100 K e 10 K, a magnetizagio tem uma variagdo mais suave com o campo,
sendo necessarios até 1.000 Oe para atingir a saturagfio magnética. Neste caso, onde 4 <0,
a estrutura de dominios desse tipo de amostras também € influenciada pelas tenses
mecanicas, assim, 0 comportamento com a temperatura indica que temos uma anisotropia,
induzida em temperaturas menores do que 200 K, devido a tensdes exercidas por algum
agente externo. A Figura 6-4 mostra o comportamento do campo de saturagfio (Hs) e da
magnetizagdo remanente (Mz) em funcdo da temperatura. Estes dados foram retirados das
curvas de magnetizaciio medidas em diversas temperaturas (Figura 6-3).
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Figura 6-3: Dependéncia da temperatura nos lagos de magnetizagdo de microfios Cog;Cr/Fe.B14Sis.
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Figura 6-4: Comportamento do campo de saturagdo (Hs) e da magnetizagdo remanente normalizada
(Mg /Ms) com a temperatura.

O resultado das medidas de magnetizagdio em funcdio da temperatura para a mesma
amostra é exposto na Figura 6-5. Estas medidas foram feitas em dois valores de campo
aplicado, H. Para H = 5.000 Oe, que ¢ capaz de saturar a amostra em todas as temperaturas,
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temos o comportamento convencional da magnetizacio de saturagdo desses tipos de fios
nesta faixa de temperaturas. Porém, para H = 500 Oe, verificamos o aparecimento de um
maximo na magnetizagiio quando 7 ~ 130 K. Este comportamento € reversivel e estd
provavelmente associado & mesma anisotropia, dependente da temperatura, observada nos
microfios Fey75S8i7sBis. Esta ultima € conseqiiéncia de tensdes induzidas no nicleo
metdlico com a variagio da temperatura. Estas tensdes fazem com que os dominios
magnéticos externos (Figura 2-6) sejam favorecidos em relagdo ao monodominio central,
diminuindo assim a magnetizagiio axial. Observamos um comportamento andlogo aos

descritos anteriormente na amostra de Cogs 25Fe4 5Si12.25B1s.
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Figura 6-5: Curvas M vs. T do microfio Cog,Cr/Fe,B14Sis. H igual a 500 e 5.000 Oe.

De acordo com alguns trabalhos da literatura [16,57], a anisotropia induzida pela
variagdo da temperatura seria causada pela diferenca entre o coeficiente de expansdo
térmica do nucleo metélico e da capa de vidro. Assim, nas temperaturas mais baixas, o fio
ficaria tensionado. Considerando a estrutura de dominios dessas amostras (segéo 2.3), a
tenséo mecénica seria responsdvel pelas alteragSes na estrutura de dominios, descritas por
uma anisotropia dependente da temperatura, como relatado nos paragrafos anteriores. Esta

anisotropia alteraria o processo de magnetizagfio dos microfios em baixas temperaturas.
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Para verificar se essa dependéncia da anisotropia com a temperatura era de fato
causada pela tenséo efetiva da cobertura vitrea dos microfios, algumas amostras foram
atacadas com é4cido fluoridrico com o objetivo de remover a capa de vidro. Apés o
tratamento quimico, as amostras foram observadas num microscopio Optico com o aumento
de 200 vezes para certificar-se que a capa havia sido realmente removida. A Figura 6-6
mostra fotografias dos microfios Cog;Cr7Fe4B4Sis antes e depois do tratamento quimico.
Um problema desse tipo de tratamento quimico & que além do vidro, o 4cido também ataca
o nucleo metdlico, podendo gerar alteracdes estruturais que modifiquem os dominios

magnéticos na superficie metalica.

(@

Figura 6-6: Fotografias do microfio de composi¢io Cog;Cr,FesB14Sis observados num microscopio
optico. (a) como fabricado, (b) apés tratamento com acido fluoridrico.

Nas Figuras 6-7 e 6-8 temos as medidas andlogas as mostradas nas Figuras 6-3 ¢ 6-5.
Entretanto, o fio, de mesma composicio, estd sem a cobertura de vidro. Podemos observar
nestas ultimas figuras que os valores de magnetizagio estdio uma ordem de grandeza menor,
mas seu comportamento qualitativo ainda € analogo ao das medidas anteriores. A
diminuicio da magnetizagfio nas temperaturas mais baixas indica que a anisotropia

induzida pela temperatara nfo depende da presenca da capa de vidro.
% P P P ¢ P
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Figura 6-7: Lacos de histerese de um microfio Cos7Cr/FesB14Sis com capa vitrea removida por
ataque quimico.
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Figura 6-8: Curvas M vs. T do microfio Cog7Cr7Fe,B14Sis sem capa vitrea.
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Sendo assim, outra possivel causa das tensdes externas é a prépria fita adesiva que
prende o microfio. Devido & natureza distinta de cada material, com a diminui¢io da
temperatura, suas contragSes diferentes deixam o microfio submetido a tensdes mecanicas.
As direg3es das forgas associadas a tais tensGes nfo foram ainda elucidadas.

A solugdo para evitar esse efeito andmalo foi refazer as medidas com as amostras
colocadas no interior de um pequeno capilar de vidro. Os devidos cuidados foram tomados
para que o fio ficasse alinhado com o campo aplicado e nfo saisse da regifio onde sua
magnetizagdo ¢é detectada. Com esse procedimento, os fios ficam livres e no submetidos a
tensGes mecénicas geradas pela variagdo da temperatura.

Na Figura 6-9 temos as curvas de histerese do microfio Cog7Cr7FesB14Sig (com as
mesmas dimens3es) para diferentes temperaturas. Podemos observar que o campo para
saturar a amostra nfo varia mais com a temperatura. Somente a magnetizagdo de saturago
varia com a temperatura, caracteristica j4 esperada devido a natureza ferromagnética da
liga. O comportamento da magnetizagdo de saturagdo com a temperatura é mostrado na
Figura 6-10. Nesta figura, o maximo que aparecia por volta de 150 K nfo é mais verificado,
provando que a anisotropia observada nos outros casos foi causada pela tensio induzida

pela fita adesiva usada para fixar a amostra durante as medidas.
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Figura 6-9: Histerese do microfio Cog;Cr;FesB;sSis para diferentes temperaturas. Microfio no
interior de um capilar. Destaque: zoom na regido de baixo campo aplicado.
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Figura 6-10: Curva de magnetizagio em fungdo da temperatura. Microfio CogCr/Fe B ,Sis. A
amostra colocada no interior de um capilar.

6.1.3 Conclusoes

Os resultados apresentados nesta se¢do evidenciam uma dificuldade experimental com
o manuseio dos microfios ferromagnéticos amorfos. Suas dimensdes reduzidas e o forte
acoplamento entre as tensdes mecénicas e a magnetizagdio trouxeram efeitos inesperados
nas medidas em baixas temperaturas. Além disso, a solugfio encontrada para resolver esses
problemas ainda impede o estudo de interagSes entre diversos microfios, pois nenhuma
maneira eficaz de posicionar conjuntos de fios alinhados no interior de um capilar foi
encontrada. Mesmo empregando os suportes descritos na segfio 3.2, a resina empregada
também faz com que tensbes aparegam sobre as amostras, alterando novamente seu
comportamento magnético. Além disso, diversas vezes foram observados resultados
ligeiramente diferentes em medidas de magnetizagdio de microfios de uma dada composigéo
em funcdo de pequenas mudangas na maneira de fixar o microfio com a fita adesiva.

Por essas razdes, o estudo das interagSes magnetostaticas em baixas temperaturas nfo
pode ser realizado, pois exigiria a confec¢fio de suportes com dimenses muito apuradas e

que ndo exercessem tensdes sobre o conjunto de microfios em baixas temperaturas.
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6.2 Magnetoimpedincia Gigante e Interacoes Magnetostiticas
6.2.1 Introducio

Nesta secdo, serdo mostrados os resultados de medidas de magnetoimpedéncia
realizadas em um fio ferromagnético amorfo rico em Co com magnetostrigéo préxima de
zero (levemente negativa). As medidas de GMI foram feitas com um fio a base de Fe
colocado ao seu lado, sem nenhum contato elétrico. Também foram medidas curvas de
magnetizacdo, possibilitando o estudo do acoplamento dipolar entre dois fios de
composi¢Ses diferentes.

Este trabalho foi resultado da colaboragdio entre o grupo de magnetismo do LMBT
(IFGW/UNICAMP) com o Prof. Dr. Jodo Paulo Sinnecker (UFRJ). Os resultados foram
interpretados com base na interagdo dipolar entre os fios, mostrando que o campo gerado
pelo fio de Fe pode atuar como campo polarizante (campo de bias), deslocando a curva de
GMI com relagdo ao campo externo aplicado. Dependendo do valor deste campo
polarizante, seu efeito pode vir a assimetrizar ou linearizar uma curva de GMI em campos

proximos de zero.

6.2.2 Consideracgdes Gerais

A magnetoimpedincia consiste na mudanga da impedincia total de um condutor
magnético (normalmente ferromagnético) sob a aplicagdo de um campo magnético.
Ferromagnetos amorfos, tanto na forma de fitas, fios ou filmes finos constituem uma classe
de materiais excelente para se observar, estudar e aplicar o efeito da magnetoimpedéncia. A
variago relativa dessa grandeza pode atingir razdes de até 800%, € nesses casos, esse efeito
¢é chamado de magnetoimpedéncia gigante. (GMI, da sigla em inglés). A origem deste
fendmeno estd relacionada ao comportamento da permeabilidade transversal em altas
freqiiéncias (tipicamente acima de 100 kHz), alterando a profundidade de penetragéo da
corrente AC que atravessa o material [58].

Nos ultimos anos, o efeito GMI vem abrindo novos caminhos de pesquisa combinando
propriedades magnéticas do material gom a eletrodindmica cléssica, exigindo um profundo

entendimento das caracteristicas magnéticas de materiais moles e de sua dindmica de
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magnetizagdo. Apesar deste efeito ter sido originalmente observado em 1935 [59], foi
apenas em 1994 que a GMI passou a ser intensivamente investigada, principalmente pela
enorme potencialidade de aplicagdo em sensores magnéticos [60-63]. Atualmente, j4 existe
uma vasta gama de protétipos que fazem uso deste fenémeno, indo desde sensores de
campo a componentes passivos em circuitos de microondas e sistemas com aplicagBes
bioldgicas.

Em geral, o efeito do campo magnético externo é simplesmente provocar mudangas na
permeabilidade magnética efetiva do material. Esta tltima, por sua vez, determina a
distribuigéo de campos e correntes no interior das amostras. Quando o material em questdo
¢ magneticamente mole, sua permeabilidade pode ser alterada de vérias ordens de grandeza
por um campo magnético relativamente pequeno (centenas de A/m). Estas mudangas
provocam grandes variagdes nos campos internos € na densidade de corrente, e
conseqlientemente, na impedéancia da amostra. O efeito da magnetoimpedéncia gigante ¢
fortemente dependente da freqiiéncia da corrente que passa pela amostra (corrente de
sonda) e também das anisotropias magnéticas presentes no material, fatores que ddo origem
a novos e interessantes fendmenos magnéticos, como por exemplo a forte dependéncia da
GMI com possiveis tensdes ou tor¢des aplicadas sobre o material.

Na maioria dos sistemas, a magnetoimpedancia gigante independe do sinal do campo
aplicado, resultando assim, numa curva simétrica em relagio ao campo aplicado. Porém sob
certas condi¢Ses podemos observar um comportamento assimétrico da magnetoimpedancia
gigante, como ocorre por exemplo com a aplicagio de um campo DC transversal (bias)
[64]. Esta assimetria é caracterizada pela diferenca entre os valores da impedancia quando o
campo externo passa pelos valores positivos e negativos do campo de anisotropia. A
assimetria pode ser usada para a linearizagio da GMI. Porém, outros métodos também
podem ser usados para gerar anisotropias e com isso induzir um comportamento linear da
GMI em baixos campos, tais como tratamentos térmicos apropriados [65-67] ou aplicagdo
de um campo de bias AC [68]. Este efeito ¢ bastante promissor em aplicagdes onde os fios
sdo empregados como elementos sensores, ja que um ponto crucial em qualquer sensor é
sua resposta linear. Uma discussdo bastante abrangente sobre a magnetoimpedancia
gigante, tanto do ponto de vista tedrico quanto fenomenoldgico, pode ser encontrada na
literatura [69-72].
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6.2.3 Técnicas Experimentais

A medida da magnetoimpedéncia € feita aplicando-se uma corrente AC e medindo-se a
tensdo sobre o material usando a técnica das quatro pontas que elimina o efeito da
resisténcia de contato. A GMI varia fortemente com a freqiiéncia da corrente AC. Nos
experimentos foi empregado um sistema para fazer medidas em fios ou fitas amorfas no
regime de freqiiéncias moderadas, que vai de 10 kHz até alguns MHz (faixa de RF).

Na Figura 6-11 temos a representagdo esqueméatica do sistema experimental utilizado.
A tensdo foi medida com o auxilio de um amplificador (lock-in) que permite medir as
componentes reais e imagindrias da tensdo sobre a amostra. A impedancia € calculada
dividindo o valor da tensfio medida pela corrente que atravessa a amostra, obtida por um
sensor comercial apropriado. Com esses valores, o mddulo da impedincia pode ser
facilmente calculado.

Relé

Amp Lock-in o

& -. Gerador AC
o, i
Sensor de corrente —
o o :
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Figura 6-11: Representagio esquematica do sistema experimental.

Como a impedancia da amostra varia com o campo, para manter a corrente constante, é
preciso usar um sistema que varia a tens3o sobre a amostra de modo a corrigir os desvios da
corrente. O campo magnético externo é gerado pela mesma bobina de Helmholtz descrita
no capitulo 4 e controlado por uma fonte de corrente, criando um campo uniforme na regifo

da amostra com intensidade de até¢ 8 kA/m (100 Oe). Todos os procedimentos do
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experimento sdo automatizados e controlados por computador via interface GPIB, tarefa
que foi parte do trabalho desenvolvido pelo entfo estudante de doutorado K.R. Pirota [69],
€ posteriormente aprimorado pelo estudante de doutorado J.G.S. Duque.

Nos experimentos que realizamos, foram utilizados um fio rico em cobalto
(CoroFesSiysBig; didmetro: 125 pum; As ~ —1x107) e um fio rico em ferro (Fe77,5Si75Bys;
didmetro de 132 um; As ~ 2x10'5), que serdo tratados como CB e FB daqui em diante.
Ambos os fios tinham 15 mm de comprimento. Em todos os experimentos, a corrente que
passa pelas amostras teve sua amplitude igual a 2 mA com freqiiéncias variando entre 100
kHz e 5 MHz.

As medidas de GMI foram sempre feitas no fio CB e em seguida, o fio FB foi colocado
ao seu lado e as medidas foram repetidas. Outro conjunto de medidas como este tltimo
também foi realizado com o mesmo fio rico em Fe tratado termicamente (FBann). O
tratamento térmico foi feito com o intuito de produzir estruturas cristalinas no interior do
fio amorfo, esperando-se com isso, conseguir um aumento da coercividade, e
conseqiientemente, os efeitos do campo magnetostitico poderdo ser observados numa
regifio mais larga de campos magnéticos. Este tratamento foi realizado em forno
convencional com atmosfera controlada, onde a amostra foi deixada 30 minutos a 870 K.

A magnetizacdo longitudinal dos fios também foi medida usando o mesmo
magnetdmetro indutivo apresentado no capitulo 4. Durante os experimentos, todos
realizados a4 temperatura ambiente, os fios foram dispostos paralelamente com
aproximadamente 0,2 mm de separagdo. Além disso, foi empregado um verniz apropriado

para evitar o contato elétrico entre os dois fios.

6.2.4 Resultados e discussio

Na Figura 6-12-(a) sdo mostradas as curvas de magnetizagio para os fios FB
(tridngulos), FBann (circulos) ¢ CB (quadrados). Cada fio foi medido separadamente. O fio
FB apresentou, devido ao seu comprimento inferior a0 comprimento critico, uma curva de
histerese sem bi-estabilidade magnética, que nfio se manifestou em fungfio superposigéo das
estruturas de fechamento criadas nas extremidades do fio, como previamente discutido no
capitulo 3. No caso do fio de cobalto (CB), verificou-se um comportamento quase

anisterético com Hc bem préximo de zero (Hc=0,75 A/m). Isso ¢ conseqiiéncia da estrutura
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de dominios complexa do material, resultante da baixa constante de magnetostri¢do (As ~ —
1 107). O fio rico em ferro tratado termicamente (FBann) mostrou um comportamento
bastante diferente dos apresentados no capitulo S, com alta coercividade e sem bi-
estabilidade magnética. Essas caracteristicas sdo conseqiiéncias da cristalizagdo parcial
causada pelo tratamento térmico, que modifica as tensdes internas, alterando
substancialmente a estrutura de dominios magnéticos e os processos de magnetizaggo.
Além disso, o comportamento magnético mais duro nio permitiu alcangarmos a saturagdo
magnética com o sistema de medidas empregado nos experimentos.

Na Figura 6-12-(b) sdo apresentados a curva magnetizag8o do par de fios CB e FBann
(triéngulos para baixo) e o resultado da soma matemitica das duas curvas de magnetizacio
medidas separadamente (tridngulos fechados). Comparando essas duas curvas, verificamos
diferentes coercividades. Além dessa diferenca, a remanéncia das amostras medidas
simultaneamente fica mais préxima de zero, conseqiiéncia da atuagio do campo dipolar
gerado pelo fio de Fe. Na regifio onde a magnetizagdo de FBann é positiva, seus p6los
geram um campo magnetostatico que faz com que o campo sentido pelo fio CB seja menor,
diminuindo assim a magnetizagiio total do conjunto nas vizinhangas da origem. A
assimetria observada na curva de magnetizagdo do par de fios (CB+FBann) ¢ justificada
pela assimetria de FBann, ‘que por sua vez, ¢ resultado da saturacdio parcial devido a
limitagdo do aparato experimental. A curva de magnetizago para altos campos é mostrada
na Figura 6-12-(c).

A mesma andlise do parigrafo anterior foi feita para o conjunto CB+FB, porém
nenhum resultado aprecidvel foi observado, uma vez que neste conjunto, as magnetizagdes
de ambos os fios sd0 muito pequenas em baixos campos, fazendo com que o efeito dos
campos magnetostaticos nio seja percebido.

Devido a algumas limitagSes do sistema de medidas, o estudo nio pode ser efetuado
com fios de Fe bi-estdveis. Isso facilitaria o entendimento do fen6meno, pois seria possivel
observar os saltos Barkhausen gigantes e fazer uma previsdo do campo magnetostitico
dentro das limitagSes do modelo dipolar. Além disso, os fios disponiveis tém um campo de
inversdo muito pequeno (H* ~ 8 A/m), restringindo a observagdio de efeitos magnetostéticos

numa regido muito estreita de campos magnéticos.
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Figura 6-12: (a) Curvas de histerese do fio as cast FB (tridngulos), do fio ap6s tratamento térmicos
FBann (circulos) e do fio CB (quadrados). (b) Soma matemética das magnetizacGes de FBann e CB
(tridngulos fechados) e magnetizagio do conjunto formado pelos dois mesmos fios (tridngulos para
baixo). (c) Magnetizagio em campos elevados.

A Figura 6-13 mostra as curvas GMI do fio CB sozinho (a), junto com o fio as cast FB
(b) e junto com o fio tratado FBann (c). A corrente AC de todas estas medidas tinha
freqiiéncia de 1 MHz. A curva para o fio CB sozinho mostra o comportamento padrdo para
esse tipo de amostra, com dois picos simétricos em aproximadamente 140 A/m e —140
A/m. Na medida do fios CB+FB, mostrada na F igura 6-13-(b), verifica-se o deslocamento
dos respectivos picos para aproximadamente 180 A/m e —~180 A/m. Quando substituimos o
fio as cast pelo fio tratado FBann, observamos o comportamento assimétrico da curva
GML, apresentado na Figura 6-13-(c). O valor minimo da GMI é deslocado para valores de
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campos positivos, passando de zero para aproximadamente 60 A/m. O perfil da curva
também foi alterado, mostrando que o pico da esquerda sofreu um afinamento.
Comparando as curvas das Figuras 6-3(c) e 6-3(b), podemos observar o efeito produzido
pela mudanca da coercividade do fio de Fe, que simplesmente foi colocado ao lado do fio
de Co. Vale a pena observar que na Figura 6-3(c), entre —30 ¢ 30 A/m, a impedéncia tem

um comportamento aproximadamente linear.
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Figura 6-13: Impedancia (Z) vs. campo aplicado (H) medidas no fio CB com corrente de 2mA e 1
MHz: (a) sozinho, (b) junto com o fio FB, (c) junto com o fio FBann.

A Figura 6-14 mostra a impedédncia do fio CB com o fio FBann ao seu lado para
valores de campo até +8 kA/m. Os dados foram normalizados pelo comprimento do fio CB
¢ a freqiiéncia da corrente foi de 5 MHz. No destaque temos o comportamento em baixos
campos. Os circulos cheios representam as medidas com o campo variando do maximo

negativo para o0 méximo positivo e os circulos vazios o sentido oposto. Podemos observar o
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comportamento assimétrico em fungfo da remanéncia magnética do fio rico em Fe.
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Figura 6-14: Medida GMI do fio CB ao lado do fio FBann. O destaque mostra a regido de baixos
campos. Circulos cheios para campo variando do maximo negativo e circulos abertos para o sentido
contrario.

Para ilustrar uma possivel aplicagdo do comportamento linear da magnetoimpedéncia
nas vizinhancas da origem, a magnetoimpedancia do conjunto de fios descrito (CB+FBann)
foi medida com os fios sob a agfio do campo terrestre. Na Figura 6-15 é mostrado um
grafico polar dessas medidas para diversas orientagdes do par de fios. A sensibilidade
encontrada foi de 7,8 10”° V/A/m e o menor campo detectado foi da ordem de 102 A/m.
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Figura 6-15: Gréfico polar da detecgdo do campo terrestre usando os fios CB e FBann como
elementos sensores.

6.2.5 Conclusédes e Perspectivas

A descoberta do efeito GMI assimétrico pela agdo de um campo estatico ja havia sido
introduzida anteriormente [64]. A novidade dos resultados mostrados aqui é a incorporaggo
de um segundo fio para provocar a assimetrizacdo ou linearizagdo da curva de
magnetoimpedéncia na regifio de campos baixos [72]. Foi mostrado que podemos utilizar o
campo magnetostatico, gerado por um fio tratado e com uma complexa estrutura de
dominios, para criar a assimetria da curva de magnetoimpedéncia, linearizando o efeito ao
redor da origem. Uma das vantagens desse procedimento em relagdo aos outros conhecidos
€ que ndo € necessdrio acoplar novos componentes para geracdo de campos magnéticos
suplementares (bias AC ou DC).

Pelos dados apresentados, podemos propor elementos sensores com interagSes
magnetostdticas para projetar dispositivos que utilizem o efeito GMI assimétrico. Tais
dispositivos usariam somente dois fios: um rico em Fe para gerar o campo de acoplamento
e outro rico em Co como sensor GMI. A interagdo dipolar age como um campo de

acoplamento entre os fios, alterando sua resposta magnética.
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7. Conclusdes e Perspectivas

Nesta dissertagdo de mestrado sdio apresentados resultados de medidas de
magnetizagdo feitas em microfios e fios ferromagnéticos amorfos. A bi-estabilidade
magnética foi observada em amostras ricas em Fe, assim como o comprimento critico para
seu aparecimento. Tais caracteristicas sdo resultantes da estrutura de dominios peculiar dos
fios e microfios amorfos ricos em Fe e permitem que estes elementos sejam considerados
como dipolos magnéticos.

Os efeitos do campo dipolar magnético no processo de magnetizacio de conjuntos de
fios e microfios bi-estaveis foram verificados. O campo dipolar gerado por cada fio altera o
campo de inversdo da magnetizagio do conjunto, criando assim platés na curva de
magnetizacdo. Estes platds estdo associados a diferentes configuragdes magnéticas do
conjunto. No caso especifico dos fios, conjuntos de até 7 fios dispostos paralelamente
foram estudados. A dependéncia de pequenos deslocamentos, da ordem do didmetro das
amostras, ndo foi verificada no estudo de conjuntos de varios fios. Nos conjuntos com mais
do que 3 fios, as distdncias entre os elementos sempre foram muito menores do que os
comprimentos dos fios, fazendo com que as variagdes no campo dipolar fossem muito
pequenas para serem mensuradas. Além disso, as flutuagdes dos campos de inversio dos
fios impedem uma andlise quantitativa da largura de cada plat medido, pois estas sdo bem
maiores do que as variagdes do campo dipolar entre primeiros vizinhos e vizinhos de ordem
superior.

O estudo mostrou que estas entidades podem ser utilizadas para compreender melhor o
campo magnetostatico gerado por momentos magnéticos com dimensdes considerveis. O
modelo de dipolos pontuais apresentado ndio descreve os resultados observados quando a
distdncia entre os dipolos, no caso fios ferromagnéticos, passa a ser maior do que alguns
milimetros. Modelos recentes da literatura sdo apresentados para resolver este mesmo
problema, entretanto, os resultados nio explicam os dados experimentais. Novas tentativas
para resolver este problema estio em andamento com a utilizacdo de ferramentas
computacionais que empregam o método de elemento magnético finito. Além disso, os

estudos realizados trouxeram consigo o desenvolvimento de técnicas experimentais muito
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Uteis para outras aplicagdes no estudo de materiais magnéticos. O histeresigrafo
desenvolvido ¢ freqiientemente usado por outros estudantes do grupo do LMBT devido &
sua versatilidade.

O efeito do campo dipolar deslocando a magnetoimpedancia de fios ferromagnéticos
que apresentam essa caracteristica também foi observado. Esse efeito é promissor do ponto
de vista de aplicag3es, pois possibilita a linearizagio da magnetoimpedéancia apenas com a
presenga de um fio de Fe, simplificando dispositivos que venham a empregar tal
propriedade.

Uma forte influéncia da maneira como os microfios so fixados ao porta-amostras nas
medidas em baixas temperaturas foi observada. As forgas exercidas pela fita alteraram
significativamente o comportamento magnético dos microfios estudados, impossibilitando
o estudo das interagSes dipolares em baixas temperaturas. Mesmo com a busca de outras
alternativas e técnicas de microfabricagdo este problema nio foi resolvido, tornando-se
mais um desafio para o estudo de materiais amorfos em baixas temperaturas.

As perspectivas de trabalhos futuros envolvem estudos da distribui¢do das cargas
magnetostaticas nos fios que apresentam a bi-estabilidade magnética. Novos modelos
explicariam o comportamento espacial do campo magnetostatico observado neste trabalho.
Além disso, o desenvolvimento de novas técnicas para aumentar o campo de inversdo dos
fios e microfios faria com que os efeitos das interagSes dipolares observadas neste projeto
se alargassem, o que conseqiientemente ampliaria os efeitos de linearizagdo das curvas de
magnetoimpedéncia e permitiria que modelos mais precisos fossem desenvolvidos,
contribuindo com os estudos sobre a influéncia dos cémpos magnetostaticos entre as mais

variadas entidades magnéticas.
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