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gy P‘H‘Q TINAOY

Foram [eitas medidas de permeabilidade inicial (/1) ¢ de campos cri-
ticos (Hy) em fitas de liga amorfa de composicao nominal Cozg g 1°cy 6Sis130,
em fungao da temperatura e de campos magnéticos ac aplicados. Para isso
foi construido um forno que permite tratamentos térmicos a temperatura
constante e, a taxas de aquecimento constantes. As medidas de permeabili-
dade inicial foram feitas com campos magnéticos H constantes, variando-se a
temperatura entre a temperatura ambiente (Tamp) € a temperatura de Curie
(T¢) e vice-versa. Os campos criticos foram determinados através das cur-
vas de permeabilidade inicial em fungao de H, para uma dada temperatura
constante. As amostras foram analisadas com difratogramas de Raios-X, de-
pois de todos os tratamentos térmicos, para assegurar a amorficidade das
mesmas. Os resultados mostram que existe um sibita mudanca em g | a
temperaturas caracteristicas, dependentes do campo aplicado 1. Saltos na
permeabilidade inicial em valores caracteristicos de Hp nas curvas de u x H
também foram observados. Estes resultados podem ser explicados por meio
de fefiomenos envolvendo “pinning” de paredes de dominios, causados por

anisotropias locais induzidas por ordenamento de pares atomicos ¢ tensoes
localizadas.




ABSTRACT

Measurements of initial magnetic permeability (41) and critical fields
(Hp) were performed in ferromagnetic amorphous ribbons of nominal Compo-
sition Corg4Fey 6S1;5B10, as a function of temperature and applied magnetic
field. A furnace that allow thermal treatments at constant heating rate,
was contructed. The initial permeability measurements werce performed with
constant magnetic applied field H, and temperature varying from room tem-
perature (Tam,) to Curie temperature (T¢) and vice-versa. ‘The eritical fields
were found from the initial permeability as a function of applhied field cur-
ves, for a constant temperature. The samples were analysed with X-Ray
difratometer to ensure amorphicity. The results shown suden jumps in g
at characteristic temperatures which depends on the applied ficld H. Suden
jumps in the initial permeability at characteristic values of H, in the u x H
curves, were also observed. These results can be explain by domain wall

“pinning” effect caused mainly by local anisotropy induced by atomic pair
ordering and local stresses.
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Capitulo 1

Introducao

Embora a ciéncia dos vidros seja muito antiga, a histéria dos vidros
metalicos e de ligas amorfas é relativamente recente. Muitos pesquisado-
res estudaram ligas metalicas amorfas em suas buscas por “novos materiais”,
mas fol na segunda metade da década de 60 que os vidros metalicos surgi-
ram como material de pesquisa em laboratdrios. No final da década de 60,
surgiram as primeiras ligas ferromagnéticas amorfas [Tsuei ¢ Duwez 1966] .

As ligas ferromagnéticas amorfas , as quais se encontram em estado me-
tacstavel, sao produzidas utilizando-se técnicas de solidificacao ultra-rapida
da liga fundente onde as taxas de resfriamento obtidas sao da ordem de 10°
K/seg. Uma dessas técnicas é a chamada “mell spinning”, que consiste em
ejetar a liga metdlica fundente de umn cadinho sobre a superficic muito po-
lida de uma roda de cobre que gira em alta rotagao (figura 1.1). Devido ao
resfriamento ultra-rapido, consegue-se congelar a fase 3 liquida, que perma-
nece em um estado metaestavel (figura 1.2). Atualmente é possivel produzir
fitas amorfas com até quilémetros de comprimento, larguras ajustdveis entre
décimos de milimetros e dezenas de centimetros, ¢ espessuras de 10 a 600n,

ou ainda, ligas amorfas em forma de fio.
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Estes materials apresentam a caracteristica unica de combinar diversas
propriedades emn um dnico material, o que nao é observado em nenhum outro

material cristalino. Dentre elas podemos citar :

Resistividade Alta e Estavel, permitindo a aplicagao em disposi-

tivos que atuam em altas frequéncias;

— Alto limite Eldstico, sofrendo pouca deformagao plastica ao ser

manuseado;

— Excelente resisténcia a corrosao e oxidacao;

Excelentes propriedades magnéticas moles.

As fitas ferromagnéticas amorfas de magnetostrigao aproximadamente
zero tém uma importancia tecnoldgica destacada por possuirem excelen-
tes propriedades magnéticas moles tais como baixo campo cocrcitivo e alta
permeabilidade inicial, sendo amplamente utilizadas em dispositivos eletro-
cletrénicos e sensores de campos magneéticos ultra baixos [Mohri 1984] .

Devido a seu estado metaestavel, estes materiais podem sofrer alteragoes
em sua estrutura (relaxagdes estruturais) com o tempo, alteracoes estas que
podem influénciar em suas propriedades fisicas [Ohmura ¢ Masumoto 1978,
Iijgami 1978(a)] , como por exemplo, alterar as propriedades magnéticas.
Tais mudancas ocorrem por ativagdo térmica podendo inclusive, em algumas
l'gas, ocorrer a temperatura ambiente. Os dispositivos eletro-cletronicos que
empregam ligas amorfas, sio normalmente operados a temperatura ambicnte,
mas podem também experimentar variagoes na temperatura de operagao.
Isto significa que o estudo da influéncia da temperatura nas propricdades
magnéticas € muito importante.

Recentemente, foi reportada a influéncia da histdria termomagnética na
permeabilidade inicial de ligas amorfas de magnetostrigao aproximadamente
zero [Turtellli e Machado 1989] . Neste trabalho de Sato Turtelli e Ma-

chado, foi verificado que, na amostra de Cozg.4Feq 65115810, 0 comportamento



da permeabilidade inicial com a temperatura e frequéncia, é fortemente in-
fluénciado pelo tratamento térmico feito anteriormente, ou seja, o compor-
tamento da permeabilidade inicial, depende da histéria termomagnética da
amostra. Foi sugerido, baseado nesse comportamento, que amostras submeti-
das ao tratamento térmico (com campo magnético ac , com certa intensidade
e frequéncia), apresentam um efeito de memorizagao em frequéncia.

A figura 1.3 mostra o comportamento da permeabilidade inicial u em
funcao da temperatura T, de uma liga amorfa de composicio nomimal
Co7p.4l'e4 65115B1o submetida a varios ciclos de tratamento térmico sob um
campo de 10 A/m, 500 Hz. A figura 1.4 mostra o mesnio tipo de medida,
agora sob um campo magnético de 10 A/m, 20 kllz. Verifica-se que o com-
portamento u X T sao diferentes, isto ¢, o segundo caso, para altas temperatu-
ras, apresenta um pico bem definido, para a mesma intensidade de exeitagao.
Tratamentos sucessivos com campos de [requéncias difercntes. resultam em

comportamentos distintos de permeabilidade inicial.
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Figura 1.3: Comportamento da permeabilidade inicial em uma liga amorfa
de composicao Cozgalies 65115819 para um campo aplicado de 10 A/m, 500
Hz. As setas indicam a diregao da histéria termomagnética (aquecimento e
resfriamento) [Sato Turtelli e Machado 1989]
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Figura 1.4: Comportamento da permeabilidade inicial em uma liga amorfa
de composigao Corg4Feq 65115B1o para um campo aplicado de 10 A/m, 20
kHz. As setas indicam a diregao da histdria termomagnética (aquecimento e

ves{riamento) [Sato Turtelli e Machado 1939]
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Figura 1.5: Efeito de Memorizacdo da Permeabilidade Inicial em liga amorfa

[Sato Turtelli e Machado 1989)]



O efeito de memorizagao é portanto mostrado na figura 1.5. A amostra foi
submetida a um aquecimento a 20 kHz, seguido de um resfriamento também
a 20 kHz (curvas | ¢ 2 em 1.5). A seguir, a amostra foi submetida a um
aquecimento sob 500 Hz, e o comportamento observado (curva 3) foi muito
semelhante ao comportamento anterior, ou seja, ao comportamento tipico
de uma frequéncia de 20 kHz. O resfriamento seguinte, também feito a 500
Hz, mostrou-se semelhante ao comportamento tipico de um campo de 500
Hz. Isto foi sugerido como sendo o efeito de memorizagao e a interpretagao
da existéncia deste efeito foi baseada no fenomeno da relaxagao da perme-
abilidade inicial em tempo [Sato Turtelli e Machado 1989]. A amostra, ao
atingir a temperatura de Curie T¢, perde as propriedades ferromagnéticas, ¢
logo abaixo dessa temperatura, a mobilidade das paredes de dominios € alta,
e o material é praticamente isotropico. A memorizacao é considerada como
sendo o estado de magnetizagao adquirido, logo abaixo da temperatura de
Curie.

Tendo em vista que a memorizagao depende da magnetizagao do mate-
rial sofrida perto de T¢, Sinnecker e Sato Turtelli [Sinnecker ¢ Sato Turtelli
1990] realizaram medidas de permeabilidade inicial fazendo o aquecimento
da amostra com campo magnético, até a temperatura de Curie, ¢ resfriando-
a rapidamente em nitrogénio liquido, para varias {requéncias. As medidas
foram feitas a 10 A/m, 20 kHz, e a temperatura ambiente. Neste trabalho,
a dependéncia da permeabilidade com a frequéncia do campo usado para o
tratamento é observada. No trabalho de Sato Turtelli e Hengeltraub {Turtelli
e Hengeltraub 1991] foi mostrado que o efeito de memorizacao esté releci-
onado nao sé com a frequéncia do campo aplicado, como também com a
amplitude do mesmo. Neste trabalho também fol mostrado a existéncia da
variacao brusca da permeabilidade magnética durante a medida de p x T,
para um dado campo aplicado, tanto durante o aquecimento como no resfri-
amento. Este fendomeno foi associado ao campo de “pinning”, isto é, a partir
de uma certa temperatura ha um destravamento ou travamento coletivo das

paredes de dominio. Um fenomeno semelhante também foi observado por



Montarroyos [Montarroyos, Tese de Doutorado 1991, U FPe] , na medida de
magnetizagao M em func¢do do campo aplicado H. Ao aumentar o campo
magnético observou-se, para um dado campo, uma queda abrupta na mag-
netizacao causando uma descontinuidade na curva M vs. H, e no retorno,
ao reduzir-se o campo, também foi observada uma variacio abrupta, porém
para um outro valor de campo aplicado. Essa descontinuidade na magne-
tizagao, neste caso, foi interpretada como uma transicao de fase de primeira
ordem pelo campo magnético aplicado. A diferenca fundammental entre os
trabalhos de Sato Turtelli e Hengeltraub 1991 ¢ Montarroyos 1991, é que
para os primeiros autores, a variagdo brusca de magnetizacao ¢ observada
para campos aplicados pequenos (permeabilidade inicial), enquanto que no
segundo trabalho, para altos valores de campo aplicado, para a nesma amos-
tra ferrmagnética mole de Corg4Fey SiisBio cedida pelo grupo do Prof. Dr.
F. Missel

Outros resultados, obtidos por Montarroyos [Montarroyos. Tese de Dou-
torado 1991] vieram a sugerir que o efeito de memorizacio esta relacionado
com o “congelamento” de um estado energético obtido apds um tratamento
térinico. A instabilidade no comportamento da permeabilidade inicial, em
fungao do campo aplicado H, foi observada por Zhao-Hua e Dao-Sheg 1981.
Quando H atinge um certo valor caracteristico H,, ocorre um aumento brusco
no valor da permeabilidade inicial [Zhao-Hua e Dao-Sheng 1981]. Este va-
lor caracteristico H;, foi associado as tensdes residuais geradas durante os
processos de fabricagao. Mais tarde, foi verificado ainda que este campo ca-
racteristico Hy, é fungio da temperatura na qual ¢ feita a medida [Buttino
¢l al 1990]. O estudo do comportamento termomagnético da permeabilidade
inicial é portanto, muito importante, nao sé para a compreensao da estrutura
magnética e dos processos de magnetizacio inicial dos materiajs amorfos, mas
também do ponto de vista tecnoldgico, visando a obten¢ao de ligas com ca-
racteristicas magnéticas 6timas, e do conhecimento do comportamento destes
materials com a temperatura.

Este trabalho tem como objetivo continuar o estudo do comportamento



termomagnético da permeabilidade inicial ¢ dos processos de magnetizagao
inicial em ligas amorfas de magnetostri¢io proxima a zero. Com esse objetivo,
contruimos um forno para tratamentos térmicos, acoplado a wm controlador
programavel de temperatura, onde foram feitas medidas da histéria termo-
magnética de fitas amorfas de composiccao nominal Corpaliey 6Si15B1p . A
histéria termomagnética das amostras foi obtida registrando-se o compor-
tamento da permeabilidade inicial em fungao da temperatura com aqueci-
mento a uma taxa costante de 6K /min. Fizemos medidas de permeabilidade
a temperatura ambiente, em amostras tratadas termomagneticamente com
campos de diversas frequéncias (500 < f < 100 kHz). Obtivemos ainda os
valores de campos criticos, através das curvas de permeabilidade inicial, em
funcao de H. Foi feita também, a decomposicao harménica do sinal prove-
niente da amostra. As amostras forma medidas em seu estado *as-cast” e,
apos um pré tratamento & 400°C/20mnin. Para verificar a amorficidade das
ligas, fizemos difragao de Raios-X em todas as amostras, no inicio ¢ ao fi-
nal de cada série de medidas. Observamos que a histéria termomagnética
destes materiais depende sensivelmente das condicoes nas quais sao feitos
0s lratamentos térmicos, por exemplo, a frequéncia e amplitude do campo
magnético aplicado durante o tratamento térmico. Observaimos também que
os ciclos termomagnéticos apresentam uma variacao brusca de Ly em uma
temperatura caracteristica que é dependente do campo aplicado 11. Saltos na
permeabilidade inicial em valores caracteristicos de campo aplicado, também
foram observados nas curvas de ux H. Estes resultados (instabilidades) sao
analisados em termos da dindmica do movimento de paredes de dominio e
fenomenos envolvendo “pinning” de peredes de dominio, causados por ani-
sotropias locais geradas por gradientes de tensoes ¢ ordenamento de pares
atomicos.

Para a apresentagao destes trabalho, introduziremos no capitulo 2, al-
guns conceitos {isicos como tensoes resicuais, magnetostricio relaxacoes es-
truturais, campos de “pinning” e anisotropia, e faremos uma descricao dos

processos iniciais de magnetizagio nas ligas amorfas. Daremos também uma



breve descricao do trabalho de Zhao-Hua e Dao-Sheng [Zhao-Hua e Dao-
Sheng 1981] que faz uma estimativa do campo de “pinning”. No capitulo 3,
daremos uma descrigdo do nossos experimento, uma descrigao dos equipa-
mentos utilizados, e das caracteristicas das amostras utilizadas. No capitulo
4, mostraremos os resultados obtidos e os discutiremos bascados nos con-
ceitos apresentados no capitulo 2. Por fim, no capitulo 5, apresentaremos

algumas conclusoes e sugestoes para trabalhos futuros.
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Capitulo 2
Introducao Tedrica

Neste capitulo faremos uma revisao de alguns conceitos lisicos envolvidos
na compreensao dos processos de magnetizacio ¢ laremos uma breve des-
crigao destes processos que serao tbeis para a interpretacio dos resultados
observados neste trabalho. Faremos também uma breve exposicao do traba-
lho desenvolvido por Zhao-Hua e Dao-Sheng [Zhao-Hua e Dao-Sheng 1981]
que procura explicar a origem da variagdo brusca na permecabilidade inicial

pt com o campo aplicado em ligas amorfas.

2.1 Tensoes Residuais

Em um material sélido, existem zonas de compressao e de tensao que, no
caso de materiais magnéticos, podem influir nos processos de magnetizagao.

Estas tensoes internas podem ter duas origens :

(a) Tensoes Aplicadas

(b) Tensdes Residuais

Tensoes aplicadas sao aquelas geradas quando se aplica uma for¢a externa

ao material. Tensoes residuals sio aquelas existentes no material, mesmo nao

10



havendo aplicagao de lorcas externas. Podemos dividir as tensoes residuals
em dois tipos :

1. Macrotensao Residual

1i. Microtensao Residual

As macrotensoes residuais sio rasoavelmente constantes ao longo de vo-
lumes considerdveis do material. J4 as microtensées residuais variam rapida-
mente de intensidade e até mesmo de sinal (podendo assumir caracteristicas
de tensdo ou compressao) ao longo de pequenos volumes dentro do mate-
rial. A figura 2.1 mostra como tensdes residuias podem se comportar em um
pequeno volume de material.

NI B e ~ . .
L . C h o B (48
Figura 2.1: Tensoes residuais

O arranjo estrutural dos amorfos pode ser descrito através de parametros
locais, como os niveis de tensdes residuais locajs [Egami 1981]. Segundo
Egami, variagdes nos niveis de tensio local, em relagao a um estado amorfo
1deal isotrépico e homogéneo, representam defeitos estruturais. Iixistem trés
tipos de defeitos, p, n, e 7, onde os tensores dominantes sio respectivamente

compressao, tragdo e cisalhamento. Estes defeitos sio identificados como

11



regides onde os valores locais diferem dos seus valores médios. Fin principio,
qualquer perturbagao estrutural pode ser descrita por esses parametros locais

em termos de dois tipos de rearranjos estruturais :

1. Rearranjos conservativos, onde hd uma conservacio da distribuicao es-
tatistica macroscépica dos parametros locais. A densidade total de

defeitos nao se altera mas estes podem individualmente migrar, alterar

sua natureza ou aniquilar-se.

2. Rearranjos nao conservativos, onde a densidade total de defeitos se

altera através de aniquilagio ou recombinacio de deleitos.

2.2 Relaxacao Estrutural

Um aspecto caracteristico em ligas amorfas, é o seu estado metaestivel, e
portanto, a existeéncia de fenémenos de relaxa¢ao estrutural. Tais fendmenos
sao termicamente ativados, podendo inclusive ocorrer a temperatura ambi-
ente.

Durante a relaxagao estrutural, a liga amorfa passa de estados menos
estavels para outros mais estdveis, sem no entanto deixar de permanccer no
estado metaestdvel amorfo. Os mecanismos de relaxacio estrutural sio cha-
mados de processos de ordenamento de curto alcance, sendo possivel separa-
los em mecanismos reversiveis e irreversiveis [Gibbs ef al 1983, Kronmiller
1983, Bourrous e Kronmiller 1989, Santos e Missel 1989]. Relaxagdes es-
truturals reversiveis se devem a ordenamentos quimicos de curto alcance
(CSRO). enquanto que mudancas irreversiveis ocorrem por ordenamentos

topoldgicos de curto alcance (TSRO).



2.2.1 Ordenamento Topolégico de Curto Alcance -
TSRO

Muitas propriedades dos amorfos dependem de detalhes geométricos da
sua estrutura e do grau de aleatoriedade da mesma. Egami denominou este
tipo de ordem de ordem topoldgica de curto alcance (TSRO) [Egami 1978(b)].
Algumas mudangas irreversiveis podem ser, segundo Egami, explicadas em
termos da redugao dos segundos momentos de parametros locais, como as
tensoes locais. Em geral, a média volumétrica das tensoes locais é nula,
e portanto o estado de tensoes deve ser caracterizado por seus segundos
momentos ((p®)e(r?)). Através de tratamentos térmicos, (p?) solre relaxacoes
de forma irreversivel e portanto algumas propriedades fisicas tambén.

Um segundo modelo, baseado em sistemas de dois niveis, foi desenvolvido
por Kronmiller [Kronmiller 1983]. Neste modelo, Kronmiiller se baseia na
concepcao de Anderson [Anderson et al 1972] para sitemas vitreos. Segundo
esta concepgao, os sistemas vitreos possuem atomos ou grupos de dtomos
que podem se acomodar igualmente bem em posi¢oes distintas apresentando
desta maneira diferentes estados metaestdveis possiveis, ou diferentes confi-
guragoes topoldgicas. Estas configuragoes sao representadas por minimos de
energia em um diagrama potencial, como mostrado na figura 2.2. Transicoes
entre as diferentes configuragdes sao possiveis por ativacao térmica sendo que
Q representa a energia de ativagao dos diversos processos ¢ ALl a dilerenga
de energia entre as configuragoes.

PROCESS03
, REVERSIVEIS

PROCESS0S
REVERSIVEIS

Figura 2.2: Diagrama de Energia

13



As transigoes entre as diferentes configuragoes energeticamente diferentes,
(AE > kT) sao irreversiveis. No processo de relaxacao estrutural, os atomos

ou grupos de atomos transitam de um minimo a outro por processos difusivos.

2.2.2 Ordenamento Quimico de Curto Alcance - CSRO

A maioria dos materiais amorfos sao ligas e portanto o arranjo quimico de
seus componetes é um fator importante. Variagdes de uma propriedade fisica
de uma liga para outra podem ser explicadas supondo-se arranjos quiniicos
diferentes. O ordenamento quimico de curto alcance (CSRO) descreve a
troca de atomos entre sitios na estrutura amorfa. I analogo ao ordena-
mento quimico nas ligas cristalinas. No diagrama de energia mostrado na
ligura 2.2, 0 CSRO é caracterizado por minimos de energia, energeticamente
equivalente, ou seja, AE < kT. Assim, podemos ter difercntes configuragoes
quimicas sem no entanto afetar a estrutura total na liga. A figura 2.3 mos-
tra algumas configuragbes que representam ordem quimica dilerente, mas

energeticamente equivalentes.

Figura 2.3: Configuragées mostrando diferentes ordens quimicas. cnergetica-
mente equivalentes

A configuragio mostrada na figura 2.3 (a) é energiticamente equivalente

a configuracao (b). Em (a), existe um acoplamento entre os dtomos A e B,
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que formam um “par ordenado”. Um campo magnético aplicado na diregao
r, faz com que os atomos A e C se acoplem formando outro par ordenado.
Este par define uma diregio de facil magnetizagao diferente da anterior, mas
energeticamente equivalente. Note que nao ha necessidade de haver uma
mudanga estrutural significativa para se obter diferentes ordenamentos na
estrutura amorfa. Isto caracteriza os ordenamentos quimicos de curto al-

cance, e portanto, as mudangas reverssiveis.

2.3 Magnetostricao

Quando um material ferromagnético é magnetizado, ocorrem mudancas,
muito pequenas, em suas dimensoes. Esse efeito, chamado de magnelostrigao
[Cullity pag.248], foi descoberto por Joule em 1842. A fracao que relaciona
a mudanca na dimensao Al pela dimensao [ é a magnetostrigao A

=2 (2.1)
[

O valor de A medido na magnetizagao de saturagao ¢ chamado de mag-
nelostricio de satura¢do e é representado pelo simbolo A,. O efeito inverso
também ¢ observado, ou seja, um material ferromagnético submetido a forgas
externas, tem sua propriedades magnéticas alteradas. A magnetostricao se
origina da interacido entre os momentos magnéticos atomicos. ¢ a anisotropia

magnética. A magnetostrigao tem portanto, virias consequéncias praticas.

2.4 Anisotropia

Um material é considerado anisotrépico quando suas propricdades fisicas
dependem da direcdo em que sao medidas. O grau de anisotropia pode ser
medido pela energia de anisotropia e pelas constantes de anisotropia.

Anisotropia pode ter varias causas. Cristais apresentam, intrinsicamente,

uma anisotropia magnetocristalina devido ao acoplamento spin-orbita de seus

v
[



fons magnéticos. Além disso, a forma do material pode gerar uma anisotro-
pia de forma. Um material submetido a tensoes apresenta cixos de facil
magnetizagao gerados pelas tensoes, ou scja, uma anisolropia por lensao.

Ligas amorfas ideals ndo apresentam qualquer anisotropia macroscépica
uma vez que sao homogéneas e isotropicas. Entretanto, materiais amor-
fos reais nao correspondem a essa situacao, apresentando diversos graus de
anisotropia [Graham e Egami 1978]. Fitas amorfas produzidas por resfria-
mento rapido, sofrem resfriamentos diferenciados ao longo de sua estrutura e
1sso gera tensoes residuais distribuidas de forma inomogénca. Fssas tensdes,
através de interagoes magnetoeldsticas, geram anisotropias magnéticas loca-
lizadas.

A anisotropia por tensao é medida pela energia de anisotropia por tensao
que é descrita por [Cullity pag.273] :

Ene = I, -sin®0 (2.2)

. Magnetizacao de Saturacao M,
onde : § = angulo entre :

Tensao Residual o

I, = constante de anisotropia por tensao dada por :

o

No=--A, -0 (:

Lo |
[
o
=

Na escala atomica, a anisotropia magnética existe mesmo cin ligas amor-
fas ideais. Cada fon magnético experimenta um campo elétrico anisotrépico
devido a seus fons vizinhos. A intensidade ¢ direcao de tal anisotropia varia
de posicao a posi¢ao na estrutura amorfa. Se nao houver uma distribuicao
randomica dos arranjos locais, podemos ter uma anisotropia macroscépica de
origem puramente microscopica. O ordenamento de pares atomicos, também
pode servir como fonte de anisotropias. Quando pares alémicos interagem,

estas interagoes definem diregdes de ficil magnetizagao locais, que muitas
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vezes diferem da direcao média ao longo da estrutura amorfa, definindo ani-

sotropias locais.

2.5 Processos de Magnetizacao em Fitas A-

morfas com )\, ~

2.5.1 Processos de Magnetizacao

De acordo com a teoria de magnetizagao, quando materiais magnéticos
moles sao submetidos a uma campo magnético crescente, sua magnetizacao
M cresce a atinge a magnetizacao de saturacao Mg. Tal processo é chamado
de processo de magnetizagdo. No inicio da magnetizacio, o intervalo onde a
magnetizagao sofre a mudanca reverssivelmente, a permeabilidade ¢ chamada
de permeabilidade inicial. Neste intervalo existem dois processos reversivets

que governam a magnetizagao em campos muito baixos :
o Rotagao da magnetizacao local.
¢ Movimento de paredes de dominio.

Geralmente, nesta regido de permeabilidade inicial em materiais ferro-
magnéticos moles, é considerado como processo dominate, o processo de des-
locamento de paredes de dominios. A contribuigao do deslocamento de pare-
des de dominio ou de rotagao para a regiao de baixos campos ¢ inteiramente
dependente do particular estado da estrutura de dominios. da permeabilidade
micial ¢ da magnetostrigdo. Nas particulas com mono-dominios. por exem-
plo, o processo de magnetizagao por rotagao ¢ predominante. Os materiais
amorfos aqui estudados, apresentam caracteristicas magnéticas tais, que os
processos de magnetizagao por rotacdo também podem ter uma grande con-
tribuigao comparados com os processos de magnetizaciao por deslocamento de
paredes. Estes materiais amorfos praticamente nao apresentam anisotropia

cristalina, sua magnetostrigdo é aproximadamente zero ¢ a permeabilidade
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magnética inicial é ~ 10%. Estas propriedades sao semelhantes as das li-
gas cristalinas de Fe-Ni 21 % submetidas a tratamentos térmicos especiais
[Chikazumi pag 263]. O alto valor da permeabilidade inicial na liga foi in-
terpretado como sendo devido aos processos de magnetizacao por rotacao
incoerente predominante ao movimento de paredes.

Existem duas outras razoes pelas quais a rotacao da magnetizacao local
pode participar do processo de magnetizacdo inicial nestas ligas amorfas, no
estado “as-cast” :

1. A teoria cldssica prevé um cocliciente ¢, de perdas por corren-
tes de Focault (“eddy currents”) sem levar em conta qualquer
estrutura de dominios. O cdlculo deste coeficiente nas ligas
em questao, leva a um valor muito proximo do valor experi-
mental.

1. Supondo que os processos envolvendo rotacao da magneti-
zacao local dominam o processo inicial de magnetizagao, e
utilizando entao a teoria cldssica de magnetizagao [Chikazumi
pag.260], o valor da permeabilidade inicial por ser calculado

pela relagao :

onde
B, = indugao de saturacao,
As = magnetostrigao de saturagao,
i = permeabilidade inicial,

o = tensodes residuais.

Para as ligas em questdo, temos experimentalmente :

B, = 7000,
A, = 1077,
p o= 2000.



e , desta forma obtemos :

o=43x10° 218
cm
[ste valor é muito préoximo de valores obtidos para outras ligas amorfas
(Egami et al 1975]. A magnetizagdo em materiais cristalinos. ocorre primeiro
por movimento das paredes de dominios, e depois por rotacao da magne-
tizagdo local. Ja no amorfos, a auséncia da anisotropia magnetocristalina e
a presenca de uma anisotropia localizada, faz com que o processo de mag-
netizagao por rotacao da magnetizagao local também contribua na magne-

tizacao inicial destes materiais.

2.5.2 Campo de “Pinning” H,,, Devido a Tensoes Re-
siduais

Durante a producao de fitas amorfas, a reprodutibilidade das amostras
é extremamente dificil, e mesmo numa mesma fita, pode-se obter taxas de
resfriamento nao homogéneas. Uma vez que as tensoes residuais sao fungao
desta taxa de resfriamento, sua intensidade varia de amostra para amostra.
Além disso, o sinal da tensao residual pode variar dentro da amostra, exis-
tindo areas de tensao e de compressao (ver figura 2.1). Portanto tratar os
processos de magnetizagao por meio da analise das tensoes residuais nao é
trivial. Como vimos na segdo anterior, tanto o processo de magnetizagao
por rotagao como por deslocamento de paredes pode ocorrer para o inicio
da magnetizagao, devido ao material ser aproximadamente isotrépico. Mas
devido a existéncia da tensao residual na fita amorfa, algumas paredes de
dominios ficam travadas, portanto a contribuigao dos processos por desloca-
mento de paredes torna-se predominante a partir de uma certa intensidade
de campo aplicado, onde se verifica uma mudanca repentina na magnetizagao
inicial do material. Assim, podemos fazer uma andlise de como o gradiente

destas tensoes influencia nos processos de magnetizagao.



Existe portanto uma mudanga repentina no processo inicial de magne-
tizagao com o campo aplicado, sendo que no campo critico H,, temos o des-
travamento de paredes de dominio no material. Devemos analisar o limite
do movimento destas paredes, para podermos determinar o valor do campo
necessario para move-las. Este campo é normalmente conhecido como campo
de “pinning”.

A estrutura de dominios nos amorfos ¢ complexa, assim como a dinamica
das paredes. Assim, temos que fazer uso de um tratamento mais simples
para podermos resolver o problema. Vamos supor entdo uma configuragao
de paredes de 180° (figura 2.4).

Quando aplicamos um campo H ao material. a parede que esta em e-
quilibrio na posi¢ao 1, se move para a posicao 2. Se considerarmos uma
unidade de area § perpendicular ao movimento da parede. a parede desloca

um volume s-dx ao se mover.

H MS EE MS
\ dx E::
1 2

Figura 2.4: Modelo de paredes de 180¢



O vinculo magnetostritivo dos dominios em cada lado da parede ¢ o
mesmo pois este nao depende do sentido da magnetizagao. Portanto, quando
a parede se desloca nao ha mudanga na energia magnetoclastica, seja qual
for a distribuicao de tensdes ao longo da liga. O tnico efeito de tensoes é

alterar a energia da parede. Esta energia pode ser escrita da seguinte forma

[Cullity pag.328] :

=2-hy, 0 (:

o
31
=

onde :
= tamanho da parede,

K, = anisotropia por tensao

Podemos escrever a equagao 2.5 como (usando 2.3 ) :

[

v o= ~)\-0}

(WA}
(%Y (%Y
> ol

Supondo uma variagao lincar das tensoes residuais ao longo da regiao por
onde se desloca a parede :

oc=g-x (:

{8
-1
—

onde ¢ ¢ o gradiente de tensoes.

I assim, de 2.6 e 2.7 :

y=3-6-Ag-ua (.

(8
o
~

Logo a variacdo da energia da parede ao se deslocar é :

1
o360y (2.9)

dr
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O campo aplicado H, ao mover a parede, altera a encrgia potencial da
mesma. A variagao total da energia potencial é :

dE, = -2 H-M, - dx (2.10)

A energia total de parede é:

Eparede = Ep T (2].1)

sendo que sua variagao é:

dEparcdc d Ep d’7

= — 2.12
dx dx t dx (2.12)
Assim, de 2.9, 2.10 e 2.12 , temos:
dE areae ;
—perede 2 H-My+3-6-A-g (2.13)
dz
No equilibrio :
2-H-Mg=3-6-X-¢ (2.14)

Uma vez que g é o gradiente de tensao, podemos escrever :

2-1’1-1\/15:3-6-,\-0—0 (2.15)
dx
Isolando H desta equagao temos :
3 86X Jdo
=== 2.
H 3 M. o (2.16)

O campo I da equagao 2.16 é o campo necessario para retirar a parede
do seu equilibrio. As tensdes nao obedecem uma distribuicio homogénea.
Existem regides com tensdo maxima +o e regides com compressio maxima
—o . Levando isso em consideragao, o valor maximo para o gradiente ¢ na
equacgao 2.8 é dado por :
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onde L é a dimensdo da regiao onde ha a variagao de tensao (figura 2.1).
Desta forma, usando 2.17 em 2.16 temos :

36N o
o204 0 2.18
Hy)min = W T (2.18)

Podemos estimar a ordem de grandeza deste campo de “pinning” pois

conhecemos os termos na equagao 2.18.

M, = 7000 G

A =1077

o =4.3 x10° dyna/cm?
L = (10-100)0

E portanto :

H, >~ (2-20) mOe

2.5.3 Campo de “Pinning” H,, Devido a Ordenamen-
to de Pares

O campo de “pinning” devido a ordenamento de pares atomicos, ¢ deserito

de acordo com a teoria de Kronmiuller para campos coercitivos em amorfos

(Kronmiller 1981]. De acordo com o modelo de Kronmiiller, o campo critico

devido a defeitos méveis (pares atémicos) pode ser descrito pela relagao

h(D) = = (ef£2) GL1) (219)



O fator G(t) descreve o comportamento de h com o tempo , pois ha
fenémenos de relaxagao envolvidos, que nao estiao sendo tratados aqui. As-
sim podemos reescrever a equagao 2.19 sem levar em conta as relaxacoes no
tempo :

C :
h=— (ef f* (2.20)
o (ef )
onde :
C = concentragao de defeitos,
(eff?) = energia de interacio entre os deleitos e M,,
k = constante de Boltzman.

[nformagoes diretas a respeito dos defeitos méveis podem ser obtidas pelo
termo h dado por 2.20, pois ele nao contém parametros relacionados com a
estrutura de dominios.

O termo (ef f?) descreve a cnergia de interacio entre os pares moveis,
incluindo interagdes de troca e acoplamentos spin-érbita, quando os efeitos
magnetoeldsticos sdo negligencidveis. Para temperaturas baixas (T < 200K),
os campos criticos devido a defeitos méveis sao muito baixos ¢ sio mascarados
por efeitos devido a anisotropias por tensao. Para temperaturas mais altas
(acima de 200K), temos uma relaxacio das tensoes locais, mas temos um
aumento da energia de interagao entre os pares moveis (¢ f[*). lsso pode dar

origem a grandes forgas de “pinning”, mesmo em temperaturas mais altas.

2.5.4 Anomalia na Permeabilidade Inicial

Lin Zhao-Hua [Zhau-Hua e Dao-Sheng 1981] observou que fitas ferro-
magnéticas amorfas com A, ~ 0, no seu estado “as- cast”, apresentavam uma
instabilidade no comportamento da permeabilidade inicial yi como funcao do
campo aplicado.

Seu experimento consistia em aplicar um campo senoidal ## = Hsinwt

na diregao longitudinal de uma amostra em forma de fita ¢ medir a indu-
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Gao magnética da amostra em uma bobina “pick-up™. A curva de inducao
magnética B em funcdo do campo aplicado H, para fitas de diversas com-
posigdes nominais, cresce lentamente com H até que esse atingir um valor
caracteristico H,. Acima deste valor (H > H,) a indugiao passa a crescer

rapidamente com H (ver figura 2.5).

INDUCTICN B (x5s)

B

40
FIFLD H (m0¢)

Iigura 2.5: Dependéncia com o campo da indu¢ao magnética B para uma
liga amorfa de Ay >~ 0 [Zhao-Hua e Dao-Sheng 1981]

Zhao-Hua observou ainda, que as curvas de permeabilidade inicial ¢ de
fatores de perda em fungéo de H eram independentes de H para Il < H, mas
que cresciam rapidamente para H > H, que sao mostradas nas figuras 2.6
e 2.7.

Iistes fen6menos sugerem que a partir do valor critico I, hd uma mudanca
repentina nos processos de magnetizagao destes materais. Uma ves que na
regiao inicial da curva de magnetizagao, a indugio cresce lincarmente com o
campo aplicado devido aos processos de magnetizagao que ocorrem principal-
mente por rotacao da magnetizagao local, é razoavel supor que, para H > H,
os processos dominantes de magnetizagao sejam agora, por movimento de
paredes de dominios, pois neste caso, para H=H, houve um destravamento

das paredes de Bloch.
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Teoricamente, em materiais cristalinos, qualquer campo nao nulo aplicado
ao material é suficiente para mover as paredes de dominio. Iim materiais onde
nao héd uma anisotropia magnetocristalina, a magnetizagao de saturacao é
alcancada com campos aplicados muito baixos. Em materiais reals, campos
dezenas ou centenas de vezes maiores sao necessarios para levar o material a
saturacdo. Isso ocorre pois existem defeitos estruturais, impurczas na forma
de precipitados, e anisotropias que bloqueiam o movimento das paredes de
dominio.

Em ligas amorfas, nao existem imperfei¢oes cristalinas, inclusoes ¢ tam-
pouco anisotropia magnetocristalina. Portanto, os deleitos que governam o
campo coercitivo nos cristais nao existem nos amorfos. Porém. se observa
um bloqueio ou “pinning” de paredes nestes materiais e consequentemente,
um campo coercitivo, ainda que muito baixo.

As altas taxas de resfriamento necessarias para se obter o estado amorfo,
nao permitem que impurezas presentes na liga formem precipitados (elas
permanecem em solugao mesmo apés a completa solidificacao do material).
Por outro lado, os resfriamentos diferenciados ao longo da estrutura da liga,
que ocorem durante sua fabricagao, geram tensoes residuails da ordem de 10°
dyna/cm?. Apesar de nas ligas em questao, a magnetostricao ser baixa (da
ordem de 10°7) o produto Ao pode chegar a 10 erg/cm® ¢ consequente-
mente, a anisotropia por tensao (equagoes 2.3 ¢ 2.2) desempenha um pa-
pel importante nos processos de magnetizagao nao podendo ser desprezada.
Aliada as anisotopias por tensdo, temos as anisotropias locais geradas por
ordenamentos de pares atdmicos. Assim, o bloqueio ou “pinning” das pare-
des de dominio nos amorfos pode ser , explicado por modelos hascados em

anisotropias locais.



Capitulo 3
Parte Experimental

Neste capitulo sera feita uma descrigdo dos equipamentos utilizados du-
rante o desenvolvimento deste trabalho, das amostras utilizadas, ¢ dos pro-

cedimentos experimentais adotados.

3.1 Equipamento

Foram utilizados diversos equipamentos de medida, ¢ foram construidos
um forno, para tratamentos térmicos, ¢ dois suportes de amostras, para re-
alizacao deste trabalho. A seguir daremos uma hreve desericao da cada

aparelho utilizado e do método experimental empregado por uos.

3.1.1 Suporte de amostras (SA)

Os suportes de amostras, como o préprio nome diz, sao dispositivos onde
sao colocadas as amostras durante o experimento. Utilizamos dois suportes
de amostra no decorrer dos experimentos. O primeiro suporte (SA-1) foi
utilizado nas medidas de permeabilidade incial, ¢ de seu comportamento
com a temperatura. Ele é composto por dois tubos de pirex de didmetros
diferentes sobre os quais foram enroladas bobinas. O tubo de diametro maior

(¢ = 1.2cm) possui a bobina excitadora, enquanto a bobina sensora, esta
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no tubo de diamentro menor (¢ = 0.7cm). Dstes tubos foram montados
em geometria uniaxial. Ambas as bobinas sao feitas com um [io especial,
recoberto com uma fina camada de material ceramico, para poder suportar
as altas temperaturas de tratamentos as quais sao submetidas durante o
experimento. A bobina excitadora é composta de 40 espiras, ocupando Scm
de comprimento. A bobina sensora é formada por 50 espiras, ocupando 0.9cm
(figura 3.1). Este suporte nao possul compensa¢ao para o campo induzido
do ar. Isto se mostrou problemdtico nas medidas de campos criticos, pois
este campo é de baixa intensidade. Assim, construimos um segundo suporte
(SA-2), que difere do primeiro somente na bobina sensora. Iiste segundo
suporte possui duas bobinas sensoras ligadas em contra-fase, montadas sobre
dois capilares de Imm de didmetro. A figura 3.1 mostra os dois suportes com
algum detalhamento.

Um resistor de 600 § ligado em série com a bobina excitadora, ¢ outro
de 5 k), com a bobina sensora, garante o casamento de impedancias destas
bobinas com a aparelhagem. Trabalhamos com [requéncias de excitagao entre
500 Hz e 20 kHz. Como nosso sistema de bobinas constituen um circuito
RL série, com R > X[, podemos afirmar que as corentes que passam pelas

bobinas sio simplesmente as correntes que passam pelos resistores em série :

Assim, o campo magnético gerado pela bobina excitadora pode ser ex-
presso por :

N-V
ll(A/lll):ﬁ (3.1)
onde :
N=Numero de espiras da bobinas,
V=Forc¢a eletromotriz aplicada a bobina.
¢ = Comprimento da bobina,

R = Resistor em série com a bobina.
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Figura 3.1: Suportes de Amostra. (a) Suporte SA-1, sem hobina de com-

pensagao; (b) Suporte SA-2, com bobina de compensacéo
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A aplicagao de uma forga eletromotriz a bobina excitadora produz, por-
tanto, um campo magnético na dire¢ao axial. A intensidade do campo, dada
por 3.1.

Uma forga eletromotriz induzida é gerada na bobina sensora devido a
variacoes de fluxo magnético. O suporte SA-1 sente variagoes devido ao
“AR” e devido a amostra, enquanto que o suporte SA-2, sente variagoes
basicamente da amostra (pois o sistema é compensado). A lor¢a cletromotriz
induzida é proporcional a variagao de fluxo magnético ¢ no iterior da bobina

com N espiras :

do

g = —N— 3.2
- dt (3:2)

O fluxo magnético ¢ é dado por :
¢ = ¢ar + ¢amostm (33)

onde :

(/)zu' = Bar - Alobina (34)
¢am05tra = Bamostra : Aémluslrz\ (35)

Levando 3.3 em 3.2 temos :

dqsar + d¢amuskra

© dt dt (3.0)
Usando 3.4 e 3.5, temos :
d Bar d3 amostra
c¢=-—-N[A obina™ , Aamos "a—‘—_ 3.7

Mas B, pode ser escrito como:

B = Bgsin(wt)
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e portanto :

B . dsin(wt) 5o
d_t =1 OWT (J.b)

Levando 3.8 em 3.7, e deconsiderando a dependéncia temporal, temos :

€= _Nw(AbobinaBar + Aamosthamosl‘ra) (39)

Podemos escrever:

B, = poll
13&[“051]‘2\ = /Lillll()?ill'hll

ou seja,

£ = —NHw(Apobinatto + Aamosuaftaimostra) (3.10)

Da equagao 3.10, podemos isolar p

amostra -

Lamostra = € _ Abol)inn/l() (‘3 1] )
IVIN 1\ amostra Ai\lll()s“'ﬂ
onde H é expresso em A/m.
Podemos usar a equagao 3.1, e teremos :
amanse = SR Anbinal' (3.12)
WVNHNBAamosLm Aanmsu‘a

A equacgao 3.12 da o valor da permeabilidade inicial da amostra em [uncao
das dimensoes das bobinas e das forgas eletromotrizes aplicada (bobina ex-

citadora) e lida (bobina sensora).
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O sistema de bobinas possui um termopar de Cromel-Alumel (Tipo K)
que permite a monitoragdo da temperatura da amostra durante o experi-
mento. Este termopar é magnético e possul uma transi¢ao magnética em
150°C. Esta transi¢cdo produz uma variagao no sinal induzido na bobina sen-
sora. Este sinal é muito pequeno em relagao ao sinal da amostra (cerca de 10
~ 20 vézes menor). mas mesmo assim, o termopar é colocado fora da bobina
sensora, em contato com a superficie do tubo de pirex. Como a amostra
também fica em contato com este tubo, a diferenca na temperatura medida
e a temperatura real da amostra, é muito pequena (menor gue 5 %), Uma
protecao de pu-metal envolve o suporte de amostras para protecao de campos

expurios.

3.1.2 Forno para Tratamentos Térmicos (FT)

A figura 3.2 mostra o forno contruido para tratamentos térmicos. Os
suportes de amostra utilizados, se acoplam a este forno de modo a permitir
tralamentos térmicos a temperaturas constantes ou variaveis. Basicamente

ele se constitui de :

a) Cilindro de Quartzo;

(a)
(b) Elemento Resistivo;

(¢) Manta de lsolante Térmico;
(d)

Prote¢ao Externa.
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Figura 3.2: Forno para Tratamentos Térmicos
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O cilindro de Quartzo possui 80 ¢cm de comprimento ¢ 20 mm de diametro.
Em cada extremidade existe uma flange com rosca para acoplamento de
sistemas de vacuo ou gas inerte.

O Elemento Resistivo é feito em fio de Ni-Cr (¢=0.5mm) de resistividade
p = 5.50/m. Ele é enrolado sobre o tubo de Quartzo em formato “nao
indutivo” ou “bifilar” (figura 3.3) de maneira a se eliminar o campo magético

resultante da corrente de aquecimento.

Figura 3.3: Configuracao “bifilar”



A manta Isolente é composta de la ceramica “NKAOWOOL™ com conduti-
bilidade térmica £ =0.17 W/m°C. A protegao externa ¢ feita com um lamina
de aluminio.

As dimensoes do forno mostradas na figura 3.2 foram escolhidas de ma-
neira que a faixa de operacao estivesse entre a tempertura ambiente na parte
exterior ao forno, e aproximadamente 600°C no scu interior. Um corte do

forno é mostrado na figura 3.4.

Figura 3.4: Corte do Forno

Para um sistema com esta geometria, a equacao que descreve o fluxo de

calor da regiao 1 para a regiao 2 é:

d*T N 1 dT _ g 313

dr? roodr (3.13)
cuja solugao é:

q 27(‘/"\:((1‘1 - r[‘z)

e 3.14

L ln& (3.14)

2
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onde :
L=Regiao que contém o Elemento Resistivo;
¢= Poténcia dissipada.

Th=Temperatura na regido n.

O forno dissipa calor através de suas paredes a uma taxa, por unidade
de comprimento, dada pela equagao 3.14. Este calor, é gerado pelo elemento
resistivo. No equilibrio térmico, tiety sdo constantes ¢ portanto, (/1 também
é. Desta forma, a poténcia gerada no elemento resistivo, ¢ dissipada pelo
forno:

72
g=R-I’= V— (3.15)
R
onde :
[=corrente no elemento resistivo;
R=p¢;
p=resistividade;

(=comprimento do elemento.

Das equacoes 3.14 e 3.15:

_2mr(Ty = Ty)L

p Intt 12

¢

(3.16)

(¢ o comprimento que o elemento resistivo deve ter.

O forno contruido pode ser acoplado a uma fonte de corrente DC, que
fornece até 40 Amperes, ou a um controlador programavel de temperatura,
este por sua vez, ligado a rede de 110 VAC.

As dimensoes do forno sao portanto :



Ty = 600°C L=60cm

Ty = 50°C r; =4.lem
= 0.17W/m°C ry = 1.0cm
p =5.50/m

Para uma corrente 1=3A, usando a equacao 3.16
¢ =5.04m ~ 5m

R = pl = 27.5Q

Como o enrolamento é feito em formato “bifilar”, colocamos misangas de
alumina ao longo do comprimento do fio para evitar curto-circuitos.

O perfil de temperatura do forno é mostrado na figura 3.5
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X ( Distancle o partir de uma extremidode ) ( cm )

Figura 3.5: Perfil de Temperatura do Forno
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Foram feitos também alguns testes com o controlador programavel de

temperatra, acoplado ao forno. Os resultados mostram que ¢ possivel

obter um aquecimento a uma taxa constante de aquecimento (ligura 3.6).
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Figura 3.6: Rampa de aquecimento do Forno
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3.1.3 Outros Aparelhos
LOCK-IN

O LOCK-IN foi utilizado em todas as medidas de permeabilidade e de
campo critico. Sua saida senoidal foi usada como lonte de excitacao para as
amostras. O sinal proveniente da bobina sensora foi aplicado & entrada do pré
amplificador para medidas de permeabilidade e de campo critico. No inicio
dos experimentos utilizavamos um LOCK-IN analdgico, modelo PAR-124.
Para as medidas de campo critico utlizamos um LOCK-IN digital EG&G

5210 de dois canais, que permite a medida de permcabilidade complexa com

facilidade.

Amplificador de Sinais

Para as medidas de campos criticos, tivemos que fazer uso de um am-
plificador de sinais para excitar a amsotra. Isso ocorreu pois o LOCK-IN
utilizado tinha um sinal de baixa intensidade na sua saida. O amplificador

utilizado foi um PHILLIPS modelo PM-5175.

Analisador de Espectros

Nas medidas de campos criticos, o sinal proveniente da amostra, se mos-
trava distorcido em relacao a sendide aplicada a amostra. lIsso sugeria que
havia uma série de componetes harmoénicas no sinal. Para verificar tal (ato,
foi utilizado um analisador de espectros HP-5225. [Este aparclho permitiu
visualizar o espectro em frequéncia do sinal proveniente da amostra, e medir
a intensidade relativa entre os harmonicos existentes, ¢ em relacao a intensi-
dade da sendide pura aplicada.



3.2 Amostras

As amostras utilizadas sao fitas amorlas, produzidas por “melt-spinner”.
de composigao nominal Cozg4Fes65i15B10. Estas amostras foram produzidas
pelo grupo ddo Prof. Dr. Frank P. Missel, do Instituto de Fisica da USP. A

tabela 3.1 mostra algumas caracteristicas destas amostras.

Corp.4Feq 65115B1o
Espessura 23pm
Comprimento 5.0cm
Largura [.5nmm
Secao Transversal 3.5 x107%m?
Magnetostricao de Saturacao (As) -1x 1077
Magnetizacao de Saturacao 0.79 T
Temperatura de Curie ~ 380°C"

Tabela 3.1: Caracteristicas das Amostras



3.3 Procedimento Experimental

Foram realizadas medidas de permeabilidade inicial nas amostras da liga
Corp.alies65iisB1o no estado “as-cast” ¢ pré-tratadas a 673K por 20 min. O
pré tratamento tem por objetivo evitar as influéncias irreverssiveis durante
a medida, de modo a garantir a reprodutibilidade dos resultados.

Com o objetivo de aprofundar o estudo do comportamento da perme-
abilidade inicial iniciado por Turtelli e Machado [Turtelli ¢ Machado 1989] ¢
Turtelli e Hengentraub [Turtelli e Hengentraub 1991], foram realizadas medi-
das de permeabilidade inicial durante ciclos termomagnéticos, para diversas
mtensidades de campo aplicado H, onde a temperatura da amostra foi varrida
desde a tenperatura ambiente até T ~ 6731,

O procedimento consistia em levar a amostra ao forno. no suporte SA-1,
descrito anteriormente, a temperatura ambiente. Através de um controlador
programavel de temperaturas, aplicava-se & amostra uma rampa de aqueci-
mento, com uma taxa de aquecimento constante. [2m nossas medidas esta
taxa foi sempre de 6 K/min. Quando a temperatura da amostra atingla 673K,
comegava-se automaticamente o processo de resfriamento, na mesma razao,
alé que a temperatura da amostra atingi-se a temperatura ambicnte. O sinal
de indugao magnética era filtrado e retificado pelo LOCK-IN. O sinal retifi-
cado em [ungao da temperatura era registrado por um registrador XY, Uma
vez que a intesidade do campo aplicado durante un ciclo termomagnético cra
mantida constante, o comportamento da inducio magnética reflete o com-
portamento da permeabilidade do material. Foram realizados diversos ciclos
termomagnéticos, com diferentes intensidades de campo aplicado. A figura

3.7 mostra o diagrama de blocos deste procedimento.
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Figura 3.7: Diagrama de blocos para o procedimento de determinagao da

permeabilidade em funcdo da temperatura, para diversas intensidades de

campo aplicado

43



Fizemos também a determinagao da permecabilidade inicial a tempe-
ratura ambiente, apds um tratamento térmico feito a uma temperatura fixa
T compreendida entre 613 e 683K. Consiste também na medida de pemeabi-
lidade em funcao da frequéncia de H durante um tratamento a 673K.

A amostra, colocada no suporte SA-1 pré aquecido, é levada ao forno,
também pré aquecido. Apds 180s na temperatura desejada, a amostra é
retirada do forno e resfriada rapidamente sobre uma placa de cobre com a
finalidade de se obter um congelamento da estrutura de dominios a alta tem-
peratura. Mede-se entdo, a indugdo magnética B, a temperatura ambiente,
e determina-se a permeabilidade inicial através da inclinacao da curva B x
H.

Os tratamentos térmicos foram realizados com ¢ sem a presenca de um
campo magnético ac aplicado a dire¢ao longitudiant da fita.

O diagrama de blocos deste procedimento ¢ mostrado na figura 3.8,
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Para determinar oc campos criticos a amostra cra levada ao forno pré
aquecido, no suporte SA-2, também pré aquecido, ¢ em uma determinada
temperatura cosntante, fazer o levantamento da curva B x Il para deter-
minar o valor do campo critico Hj, da amostra em funcao da temperatura
(Tame < T < Te). Toda vez que a amostra era levada de uma tempera-
tura de medida até uma nova temperatura de medida, um campo de 10A/m
era aplicado ao eixo longitudinal da fita durante a variacao da temperatura.
Uma vez atingida a temperatura de medida desejada, a intensidade do campo
aplicado é reduzida até zero e entao inicia-se as medidas de pem fungao de
H. Durante o levantamento da curva B x H, o sinal da amostra também foi
analisado pelo Analisador de Espectros com o objetivo de obter os espectros
de permeabilidade em fungdo [requéncia. Listes espectros permitem obser-
var a geracdo de harmoénicos para as intensidades maiores que o campo de
“pinning”. A permeabilidade inicial é determninada {azendo-se o céleulo da
derivada da curva B x H.

O diagrama de blocos da figura 3.9 mostra este procedimento.
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Capitulo 4

Resultados e Discussoes

4.1 Permeabilidade inicial em funcao da -

temperatura

Nosso trabalho teve como motivagio inicial, o aprolundamento do es-
tudo do efeito de memorizagao observado por Turtelli ¢ Machado, [Turtelli ¢
Machado 1989].

Este trabalho mostrava que era possivel observar um fenomeno de memo-
rizacao em {requéncia em ligas amorfas de magnetostricao aproximadamento
zero. O comportamento da permeabilidade em [uncao da temperatura a
campo constante, era influenciado pelo tratamento precedente. isto é, era
dependente da histéria temomagnética da amostra. Quando uma amostra
era primeiramente tratada a uma frequéncia [}, um tratamento subsequente
a uma mesma intensidade de campo, a uma frequéncia [, mostrava um com-
portamento muito semelhante ao comportamento sob f;.

Demos inicio a este trabalho, realizando medidas de permeabilidade inicial
em fungdo da temperatura, onde mantivemos a frequéncia do campo cons-
tante, mas, em tratamentos subsequentes, alteramos a intensidade do mesmo.

com objetivo de estudar a influéncia da intensidade do campo aplicado na



memorizagao.  Inicialmente. alteramos a intensidade do campo magndético
aplicado, de forma suscessivamente crescente. ou seja, em cada ciclo temo-
magnético, a intensidade do campo I aplicado ao eixo longitudinal da amos-
tra, era aumentada. Assim, obtivemos as curvas gu; X I' que sao mostradas
a seguir, na figura 4.1. Cada curva representa uma dada intensidade de
campo aplicado, expressa em A/m. S, representa a sensibilidade utilizada no
LOCK-IN.

Quando utilizamos um campo magnético de baixa intensidade (0.21-0.86
A/m) podemos observar o tradicional efeito Hopkinsons (curvas 1 ¢ 2 na
figura 4.1) perto da temperatura de Curie. Novamente o comportamento
o x 1 parece diferente quando medido na subida ou na descida da temn-
peratura. Levando-se em consideragao que a permeabilidade inicial ¢ bem
definida somente se o campo aplicado é relativamente menor que o campo
coercitivo, o comportamento em baixos campos e baixas temperaturas pode
ser explicado. Préximo a temperatura de Curie, a coercividade da amostra
diminui, e com o pequeno campo aplicado, os dominios podem ser alinhados
e u se torna grande. Na descida, uma estrutura de dominios bem definida
por um campo é congelada, levando em consideracao que esta estrutura final
¢ consequéncia da agitacao térmica e do alinhamento dos dominios devido
ao campo aplicado. Quando aumentamos a intensidade do campo H ob-
servamos que existe uma dada temperatura 'I'; onde ocorre wma mudanga
brusca no valor da permeabilidade indicando o destravamento das paredes
de dominio. Esta temperatura T; é menor que a temperatura onde ocorre o
efeito Hopkinsons. Quanto maior a intensidade de H, menor ¢ a temperatura
T,

Podemos observar também que a partir de H>3.0 A/m. o valor da peme-
abilidade inicial a temperatura ambicnte se altera. A medida que se aumenta
o valor de H, observa-se um valor de permeabilidade, a temperatura ambi-
ente, cada vez maior, isto é, o alinhamento da estrutura de dominios que

determina o valor de p é maior.
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Figura 4.1: Permeabilidade inicial em funcao da temperatura de tratamento

térmico, para diversos valores de campo aplicado
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A influéncia da intensidade do campo H na permeabilidade inicial e a
ocorréncia do destravamento das paredes de Bloch foram estudadas fazendo-
se o mesmo tipo de experimento, mas alternado-se a intensidade do campo
aplicado. Realizava-se um ciclo completo com um campo de alta intensi-
dade (H=6.4 A/m), antes de cada ciclo com um campo de baixa intensidade.
A figura 4.2 mostra os resultados obtidos. Como podemos observar, existe
uma influéncia do campo magnético aplicado em tratamentos subsequentes.
Podemos notar das curvas 1 a 4 da figura 4.1 ¢ das curvas 2,4,6 ¢ 8 da
figura 4.2, que apds um ciclo termomagnético completo (aqueciniento e res-
friamento) sob acdo de um campo magnético de baixa intensidade, o valor
da permeabilidade inicial a temperatura ambiente, ¢ haixo, comparado aos
valores obtidos na figura 4.2. Como ja foi dito, isto ocorre devido ao com-
portamento da estrutura de dominos devido ao campo ¢ este efeito é maior
quanto maior o campo aplicado. As figura 4.1 e 4.2 mostram ainda, que du-
rante o resfriamento, para campos baixos, ocorre uma queda brusca no valor
da permeabilidade. A medida que se aumenta o valor de 1, a temperatura
onde ocorre esta queda, se desloca para valores cada vez menores, devido
a competicao entre a estrutura de dominios estatistica ¢ o travamento das
paredes devido as tensoes residuais.

Mas as curvas 1,3,5 e 7 na figura 4.2, e as curvas 5 a 8 na figura 4.1,
mostram que é possivel se obter um valor de permecabilidade alto a tempe-
ratura ambiente, a partir de um ciclo temomagnético soly a presenca de um
campo H de intensidade mais alta (em torno de 5 A/m). Estas curvas, em
particular as curvas 1,3,5 e 7 da figura 4.2, mostram que ¢ possivel se obter
um valor de permeabilidade, a temperatura ambicnte, comparavel ao valor

obtido a temperaturas préoximas a 673K.
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4.2 Permeabilidade inicial, a temperatura -

ambiente, a partir de um resfriamento
rapido

Os resultados anteriores mostram que, apesar de durante um tratamento
termomagético estarmos gerando anisotropias ao longo do volume da amos-
tra, a aplicagao de um campo magnético de um intensidade suficientemente
grande, pode nos levar a uma configuragao interna de dominios que se re-
flete em um valor alto de permeabilidade, nao permitindo o travamento das
paredes durante o resfriamento da amostra.

Desta forma, foi estudo o comportamento da permcabilidade inicial &
temperatura ambiente, porém resfriando-se rapidamente a partir de uma
tada temperatura Tg. Da mesma forma que o processo de fabricacao de um
liga metdlica amorfa envolve um resfriamento rapido com intuito de congelar
estruturas em um estado metaestdvel, o resfriamento rapido aqui, tem como
objetivo congelar uma estrutura de dominios existente na temperatura em
torno da temperatura T onde se inicia o resfriamento.

Os resultados obtidos sao mostrados nas figuras 1.3 ¢ . 1.
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Em ambas as figuras podemos observar na figura 4.3 que a medida que
nos aproximamos de T=673K, o valor obtido de permeabilidac ¢ maior, isto
é, para um res{riamento a partir de uma temperatura em torno de 630K, a
permeabilidade comega a crescer atingindo um valor maximo para resfria-
mentos a partir da T¢, como ¢ esperado. Portanto para obter altos valores
de u, podemos simplesmente submeter a amostra a temperaturas acima de
Tc, e resfria-las rapidamente.

Quando um campo magnético é aplicado a amostra durante o tratamento
térmico, o valor da permeabilidade obtida ¢ sempre maior que no caso sem
campo. Iste resultado mostra que o campo aplicado realmente influcneia no
alinhamento da estrutura de dominios. O valor maximo de permeabilidade
obtido foi da ordem de 66% maior (figura 4.1)

Uma vez que a aplicagao de um campo magnético durante o tratamento
térmico sempre leva a um valor maior de permeabilidade. fizcimos também
um estudo da influéncia da frequéncia deste campo na permeabilidade. A
figura 4.5 mostra os resultados obtidos. Para frequéncias da ordem de 1kHz,
notamos que o valor de permeabilidade é mais baixo comparado ao valor
obtidos com frequéncias da ordem de 100kI1z, isto ¢, observa-se um aumento
da pemeabilidade em fungao da [requéncia com uma tendéncia a saturagao
para altas frequéncias.

Destes resultados, em conjunto com os resultados exibidos anteriormente,
podemos concluir que o campo magnético aplicado a amostra durante o tra-
tamento térmico influéncia no grau de anisotropia magnética existente no
volume da amostra, sendo que diferentes valores de permeabilidade refletem

estes diferentes graus de anisotropia.
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4.2.1 O campo de “Pinning”

As figuras 4.1 e 1.2 mostraram que existem temperaturas T, nas quais ocor-
rem mudancas bruscas no valor da permeabilidade inicial. Com intuito de
entender melhor a origem de tais mudangas em func¢ao da temperatura, estu-
damos as curvas de magnetizacao Bx I, e diferentes temperaturas, desde
a temperatura ambiente, até a temperatura de Curie da amostra. As figu-
ras 4.6 e 4.7 sdo as curvas de permeabilidade inicial em fun¢ao do campo
aplicado para freqeuéncias de 500 e 2000 Hz respectivamente, obtidas das
curvas de magnetizagdo da amostra (g = dB/dH). O comportamento da
curva para cada temperatura é semelhante ao observado pelos pesquisado-

res Zha-Hua e Dao-Sheng, & temperatura ambiente. isto ¢, apresenta sempre

A

N
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uma variacdo brusca na permeabilidade inicial para um determinado valor
de campo aplicado H, (ver figura 2.6).

Inicialmente com o aumento do campo aplicado,a indugao cresce line-
armente e quando atinge um valor critico de H (11,) ha um desvio desta
linearidade e ha uma variagao brusca na permeabilidade, indicando o destra-
vamento das paredes de Bloch. Este efeito de destravamento ¢ acompanhado
por uma geragao de altos harménicos no espectro de frequéncia é magneti-
zado por campos externos senoidais (ver figura 4.8). ¢ também acompanhado
por um efeito de relaxacao temporal, como também foi observado por But-
tino e outros [Buttino et al 1990]. Este efeito contribui no espalhamento

maior nos pontos das figuras 4.6 e 4.7.
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A figura 4.8 mostra o espectro em frequéncia abaixo do campo critico onde
a amostra apresenta somente o harmonico principal da sendide aplicada. A
figura 4.9 mostra o espectro acima do campo critico onde este apresenta um
padrao complexo de harmoénicos. Isto se dd pois, abaixo do campo critico, o
movimento das paredes de dominios é dificultado por centros de “pinning”
gerados por tensoes residuais e por pares ordenados ao longo do volume da
amostra. Acima do campo critico, a energia que o campo fornece as paredes
é suficiente para que estas se movam com mais facilidade, gerando altos

harménicos e indicando o comego das perdas (ver figura 4.9).
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Figura 4.8: Decomposigao harménica do sinal proveniente da amostra, abaixo
do campo critico
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O valor do campo critico I, é fungao da temperatura na qual se faz a
medida, e seu comportamento H, x T para as [requéncias de 500 ¢ 2000 Hz, ¢
mostrado na figura 4.10. Observa-se que o comportamento da curva 11, x T
para as duas frequéncias sao semelhantes. Para temperaturas at¢ 550, 1,
é funcao crescente com a temperatura, mas a partir de 550K, ele volta a
cair. Este resultado em conjunto com os resultados obtidos nos ciclos termo-
magnéticos (figuras 4.1 e 4.2) nos mostram que, para baixas temperaturas,
algumas paredes de dominios sao travadas devido a existéncia de centros de
“pinning” que as mantém relativamente presas ¢ havendo havendo coutri-
buigao dos processos de magnetizagao por rotagao. Os saltos observados no
valor da permecabilidade ocorrem quando grandes arcas de paredes sao li-
bertadas predominado entao os processos de magnetizagao por deslocamento
de paredes. O ponto onde ocorre esta mudanga depende das forgas gera-
das pelos centros de “pinning” existentes ao longo do material. Como estas
forcas de “pinning”dependem das tensodes residuais, da largura da parede
(ver eq. 2.18) e do ordenamento de pares (ver cq. 2.20), um aumento da
temperatura pode causar variagles netas caracteristicas. No caso em que as
forcas de “pinning”forem predominantemente causadas por tensoes residuais,
o aumento da temperatura causa um relaxamento destas tensoes, ¢ portanto
uma diminuicdo do campo critico. Isto é observado quando 'se faz um pré
tratamento em liga “as-cast”. O campo critico enm uma liga pré tratada, ¢
menor que na mesma liga em estado “as-cast” (figura 1.11). Porém, quando
as forcas de “pinning” forem causadas por anisotropias induzidas por orde-
namento de pares, podemos observar um melhor acoplamento destes pares
em temperatura mais altas, resultando em uma largura maior das paredes de
Bloch, resultando portanto em um aumento do campo critico, como obser-
vado em 4.10. Na regiao acima de 550K em 4.10, a agitagao térmica passa a
desempenhar um papel importante, destruindo o acoplamento existente en-
tre pares, e relaxando qualquer tensao residual, reduzindo o campo coercitivo
e observamos portanto, uma diminui¢ao no valor de H,, o que também foi

visto nos resultados obtidos na secdo 4.1 .
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Capitulo 5
Conclusoes

Com o intuito de verificar fenhomenos de memorizagao apos tratamentos
térmicos, em ligas amorfas de magnetostrigao aproximadamente zero, tivemos
a oportunidade de estudar os fenémenos de “pinning” de parcdes de dominios,
que ocorrem em regime de campos muito baixos, e o comportamento da
permeabilidade inicial com temperatura. Estes fendomenos sao importantes
para estudar os processos de magnetizagao.

Através das medidas de permeabilidade inicial em diversas condicoes, pu-
demos verificar que os diversos comportamentos de ji observados podem ser
explicados levando em consideragio as anisotropias locais existentes 1o ma-
terial, que por sua vez determinam o padraao de dominios nestes materiads.

Demos uma descrigao qualitativa dos resultados experimentais para as
mudancas bruscas na permeabilidade inicial, levando em consideracao mais
de um fator de contribui¢ao. Esta descrigao se mostrou adequada para expli-
car o comportamento instavel da permeabilidade em campos muito baixos,
bem como o comportamento de permeabilidade {rente a diversos tipos de
tratamentos térmicos.

Podemos concluir dos resultados obtidos que existe unm processo de me-
morizagao nas amostras tratadas termomagneticamente, ¢ que este processo

de memorizagao estd relacionado com os diferentes graus de anisotropia local
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