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“41l that is, was and will be
Universe much too big to see
Time and space never ending
Disturbing thoughts, questions pending
Limitations of human understanding
Too gquick to criticize
Obligation to survive
We hunger to be alive
All that is, ever
Ever was
Will be ever
Twisting
Tuming
Through the never
In the dark, see past our eyes
Pursuit of thruth no matter where if lies
Guzing up to breeze of the heavens
On o guest, meaning, reason
Came io be, how it begun
All alone in the family of the Sun
Our home, thivd stone from the Sun
All that is, ever
Ever was
Will be ever
Twisting
Turning
Through the never...,"

James Hetfield, Lars Ulrich and Kirk Hammett
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Aos meus pais ¢ a Elis,

com todo 0 meu amor



Agradecimentos

Este periodo de aproximadamente quatro anos desde o inicio de meu trabalho de
doutorado foi uma das etapas mais importantes e gratificantes em minha vida até aqui.

Em primeiro lugar, a UNICAMP, onde pude conhecer pessoas maravilhosas como o
carismatico Francisco Bajay ¢ Manuel Andrade, entre outros, que em conversas e discussdes
sempre demostraram coeréncia e sinceridade admiraveis e que se tornaram amigos muito especiais
por quem cultivo um carinho também especial. |

A convivéncia com todos os membros do Laboratério de Materiais ¢ Baixas Temperaturas
(LMBT), iniciada desde os tempos de meu mestrado, foi sem divida alguma uma das melhores
experiéncias que ja tive. A comegar pelas possibilidades cientificas proporcionadas pela
disponibilidade de equipamentos e liberdade total para desenvolver projetos cientificos, e por fim
pelo impressionante espirito de companheirismo e de equipe de todos aqueles que 14 trabalham, o
LMBT ¢ um dos melhores laboratérios que ja tive a oportunidade de conhecer.

No LMBT tive a oportunidade de conhecer pessoas como Marcelo Knobel ¢ Marcos
Avila, aos quais agradeco enormemente, nio somente pelas discusses e criticas, sempre muito
frutiferas, mas também pelo companheirismo, apoio e conselhos nos momentos mais dificeis.

Agradego também & Carmem, nossa secretdria, por toda a ajuda prestada, mesmo no
periodo em que estive fora do pais e a todos os outros técnicos, professores e estudantes do
LMBT que tornam este laboratorio tdo especial.

Mas se este trabalho € hoje uma realidade, devo muito a uma pessoa. Minha orientadora, a
Professora Reiko Sato Turtelli, que sempre depositou em mim total confianca, sempre me
aconselhando visando ndo somente minha formagdo como fisico e pesquisador, mas acima de tudo
como um ser humano. Agradego a ela pela sinveridade, paciéncia, criticas e pelas oportunidades
que se abriram a mim por seu intermédio.

No final deste periodo de 4 anos, tive a grande satisfagiio de poder passar 2 anos
trabalhando junto ao grupo de magnetismo do Institut fiir Experimentalphysik da Universidade
Técnica de Viena tive a oportunidade de conhecer o Professor Roland Gréssinger, que nio

somente me co-orientou, como me deu completa liberdade de pesquisa em seu grupo, sempre



contribuindo para minha formagiio de forma construtiva. Foram dois anos excelentes, onde
aprendi muito e onde pude conhecer ndo somente uma cultura diferente, mas também pessoas
maravilhosas como os alunos e amigos Clemens Kussbach, David Holzer, Christoph Kuss, com
quem tive uma interagdo mais proxima, e todos os outros que de alguma forma contribuiram para
tornar esta minha estadia em Viena tio agradavel. Ainda em Viena, pude conhecer o Professor
Gerard Badurek e a aluna Petra Riedler sem os quais nfio teria sido possivel o desenvolvimento do
projeto de depolarizagio de neutrons. Agradego aos dois pelas discussdes e pela ajuda em todo
decorrer do projeto. Agradego ainda todas as pessoas do Afom Institut der Universtdet Wien, que
me gjudaram a contar neutrons um a um noites a dentro,

E como ndo poderia deixar de ser, guardarei para sempre uma excelente lembranga da
cidade de Viena, e da Austria, com seus vinhos maravilhosos, ¢ todo seu charme.

Eu ndo poderia deixar de agradecer 4 minha esposa Elis, companheira em absolutamente
todos os momentos, ¢ a meus pais, Alex e Vera, que sempre me apoiaram e se esforgaram para
que um momento como este se tornasse realidade.

Todas estas pessoas e lugares fizeram destes 4 anos, um periodo muito especial, que com
certeza nunca esquecerei.

>
Por fim, agradego ao CNPq pelo apoio financeiro no Brasil e no exterior e ao governo

austriaco pela hospitalidade.



Resumo

Neste trabalho serdo apresentados estudos dos processos de magnetizagdo e fendmenos de
relaxagiio magnética relacionados com a dindmica da estrutura de dominios em materiais
ferromagnéticos amorfos. Foram estudados as influéncias da geometria (fios e fitas) e condigdes
de produgio de fitas nos processos de magnetizagio por meio de medidas de curva de histerese,
campos de pinning e relaxagdo da permeabilidade magnética inicial em fungéo de tensdes externas
aplicadas. Os resultados mostram que nos fios, ao contrario das fitas, a estrutura de dominios ¢
fortemente dependente da composicdo das ligas, que consequentemente exibem diferentes
processos de magnetizagiio. Com o intuito de estudar os fendmenos de relaxagéio a curtos tempos
logo depois da aplicagio de uma campo magnético, fizemos medidas de depolarizagio
tridimensional de neutrons e de indugio magnética sem a presenga de uma campo magnético a.c..
Diversas estruturas iniciais de dominio foram induzidas através da aplicagdo de tensdes mecénicas
externas ¢ tratamentos térmicos para estudar suas influéncias na evolugio temporal da nova
estrutura de dominio a partir de um estado quase saturado. Foi desenvolvido um modelo para
descrever o0 comportamento da evolugdio temporal da matriz de depolarizacdo e dos resultados de
indu¢dio magnética. Os resultados mostram que o tempo de nucleagio de novos dominios e sua
estabilizagdo até a posi¢iio de equilibrio depende das composigSes das ligas e das anisotropias
induzidas nas amostras, Como no gffereffect da permeabilidade inicial , o efeito de relaxacéio ndo
foi observado para fitas cristalinas, Foram realizadas também medidas de affereffect e
permeabilidade inicial complexa em fungdo da freqiiéncia para estudar efeitos do tipo dissipativo.
Para freqiiéncias mais baixas, a relaxagdo da permeabilidade imaginaria se origina dos efeitos de
reordenamento de defeitos estruturais ao passo que para altas freqiiéncias os efeitos devido a eddy

currents s&o o fator principal da relaxagio.



Abstract

We present in this work studies of the magnetization processes and relaxation phenomena
related to domain structure dynamics in amorphous ferromagnetic materials. The influence of
geometry (wires and ribbons) and different quenching rates in ribbons were studied by means of
the stress dependence of the hysteresis loops, pinning fields and magnetic aftereffect. The results
show that, unlike in ribons, the domain structure in wires is strongly dependent on the composition
and thus the wires show different magnetization processes. To study short time relaxation
processes after a magnetic pulse, we performed tridimensional neutron depolarization and
induction measurements without any a.c. field. Different initial domain structures were induced by
external stress and thermal treatments to study their influence in the time evolution of the new
domain structure developed from the saturated state. A model was developed to describe the time
evolution of the neutron depolarization matrix and the magnetic induction. The results show that
the new domain nucleation time and its stabilization to an equilibrium position depends on the
samples’ composition and induced anisotropy. Like in the initial permeability aftereffect, the
relaxation was not observed in cristalline samples. Frequency dependence of the complex initial
permeability aftereffect was used to study dissipative effects. For low frequencies, the imaginary
permeability relaxation originates from structural defects reordering processes, while for high

frequencies eddy current effects are the main factor.
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Capitulo |
Introducgao

Materiais amorfos ou vitreos ndo podem ser considerados como “novos”. As missdes Apolio
trouxeram da Lua materiais amorfos ricos em ferro de alguns bilhdes de anos de idade. O Homem
tem fabricado materiais amorfos (principalmente & base de silica) por milhares de anos. O que
pode se dizer ser relativamente novo é o estudo cientifico de materiais amorfos. Houve uma
explosdo de interesse nos uitimos 30 anos com a introdugdo de métodos de produgio que
permitiram que mais € mais materiais fossem sendo produzidos em forma amorfa, muitos deles
com um grande impacto tecnoldgico.

O interesse no estudo de materiais amorfos tem algumas aspectos interessantes. Em primeiro
lugar uma grande variedade de materiais podem ser produzidos no estado amorfo (de fato, quase
todos os materiais podem). Esse aspecto ¢ contrastante com a idéia basica da maioria das pessoas
de que “vidro” necessariamente significa aquele material transparente usado em janelas. Em
segundo lugar, estes materiais sdo muito interessantes do ponto de vista da fisica fundamental.
Materiais amorfos tém propriedades Gnicas que ndo so compartilhadas em aspecto algum com os
solidos cristalinos. Por fim, diversos materiais em forma amorfa t€m aplicagio tecnoldgica de
grande impacto, como por exemplo as ligas metéalicas amorfas, que t€m sido objeto de estudo
desde os trabalhos pioneiros de Klement e Duwez [Klement ef a/ 60].

Metais amorfos sfio compostos principalmente, mas nfio exclusivamente, de elementos
metalicos ¢ tém propriedades metalicas no seu comportamento elétrico, magnético e optico.
Metais amorfos sdo obtidos através de técnicas variadas das quais podemos citar algumas. "
Métodos de deposicio de vapor como evaporago térmica e evaporagio catddica (sputtering), sdo
utilizadas para obtencéo de filmes finos amorfos, enquanto outras técnicas, como o resfriamento
rapido de uma liga metalica fundida, podem ser utilizadas para obtengfo de amorfos em forma de
fitas ou fios. Este ultimo método é o mais comum e o mais importante tecnologicamente.
Destaca-se o método de solidificagdo em cilindro girante, também conhecido como melf spinning,
onde uma liga metalica preparada em sua composigio é colocada em um cadinho e fundida por
radio freqiiéncia. A liga fundente € entdo ejetada sobre um cilindro girante de cobre. Com este

procedimento alcangam-se taxas de resfriamento da ordem de 10° K/s. O material solidificado ja
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sal em estado amorfo, e no formato final, A producéo de fitas e fios é muito similar. Nas fitas, a
liga fundente é ejetada sobre a superficie da roda girante. No caso de fios, geralmente se usa uma
calota, cujo interior contém uma camada de liquido, na qual a liga ¢ ejetada. A figura 1.1 ilustra a
técnica de melt spinner aplicada a produgfio de fitas e fios amorfos. A microestrutura de ligas
obtidas desta forma é caracterizada por uma auséncia de ordem atdmica de longo alcance. Apenas

uma ordem de curto alcance pode ser encontrada (tipicamente sobre uma distancia de 10-20 A).

rode de cob
giranteg

)

cadinhe

bobing de RF

\—mda de cobre

girante

nTvel de
Ggua

Figura L1 : Produgfio de fitas e fios amorfos através da técnica de melf spinner

Existem diversos grupos distintos de formadores de vidros e entre eles destacam-se o grupo
obtido através de ligas do tipo metal de transigio-metaldides. Algumas destas ligas apresentam
comportamento ferromagnético e tém sido amplamente estudadas. A primeira vista nio se
pensaria em um material ferromagnético amorfo, ¢ este foi um fato intrigante para os primeiros
pesquisadores no campo de metais amorfos. Porém, considerando que as interagdes de troca entre
dois spins, que da origem ao ferromagnetismo, é de curto alcance e ndo resulta da presenga da
uma rede cristalina e ainda que, a ordem de curto alcance observada em amorfos é muito similar a
do cristal correspondente, podemos imaginar que eles podem ser inclusive ferromagnéticos.

Como conseqiiéncia da auséncia de uma ordem atdmica de longo alcance, ferromagnetos
amorfos ndo apresentam uma anisotropia magnetocristalinva e exibem um comportamento

ferromagnético doce, isto €, baixas perdas por histerese, baixa coercividade e alta permeabilidade
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inicial. Além de excelentes propriedades ferromagnéticas, os metais amorfos ainda apresentam
interessantes propriedades mecénicas tais como alta dureza e alto limite eldstico, sfo
extremamente resistentes & corrosio e possuem uma alta resitividade elétrica.

- Duas grandes familias de ferromagnetos amorfos tém sido usadas em aplicagBes
tecnoldgicas. Ligas de base ferro e ligas de base cobalto. Cada um destes grupos tém diferentes
aplicabilidades pois possuem propriedades magnéticas distintas. As ligas de base-Fe apresentam
uma magnetizacio de saturagdo alta (~1.2T), condi¢io fundamental para aplicagio em
transformadores, mas exibem uma magnetostrigio elevada (=30x10°®) em comparacdo as ligas de
base-Co (~1x107), ¢ portanto maiores perdas por histerese em altas freqiiéncias ficando seu uso
limitado a baixas freqiiéncias. Ainda decorrente da alta magnetostricio, as propriedades
magnéticas de ligas de base-Fe sofrem alteragbes substanciais quando estas sdo submetidas a
tensOes externas. As ligas de base Co, por sua vez, apresentam uma baixa magnetostrigio e uma
permeabilidade magnética alta, sendo usadas em aplicagdes que envolvem altas freqiiéncias, mas
uma magnetizacdo de satura¢do baixa (da ordem de 0.8T), além de serem mais caras que as ligas
de base Fe. .

Dominios magnéticos sdo uma caracteristica em materiais ferromagnéticos, sejam eles
cristalinos ou amorfos. A estrutura destes dominios € resultado da distribuigio de anisotropias
magnéticas locais € esta relacionada com a minimizagfio da energia livre de um ferromagneto
(cristalino [Chikazumi 64] e amorfo [Kronmiiller ef al 79]). Os processos de magnetizagdo em um
ferromagneto dependem da resposta desta estrutura de dominios a campos magnéticos externos
[Kronmiiller ez al 79]. Portanto o estudo da estrutura de dominios pode ser usada para investigar
processos de magnetizagio em materiais ferromagnéticos. E bem conhecido que em materiais
cristalinos, as imperfeicbes na rede agem de forma efetiva para destruir propriedades
ferromagnéticas doces. Este efeito ¢ geralmente atribuido as fortes interacdes magnetoelasticas
entre paredes de dominios e as tensdes mecanicas oriundas dos defeitos da rede. Assim, até
mesmo pequenas deformagdes plasticas em materiais magnéticos cristalinos contribuem para
diminuir a permeabilidade consideravelmente. Pode-se utilizar tratamentos térmicos cuidadosos de
forma a minimizar estes efeitos nos defeitos microestruturais. Em ligas de magnetostrigio
reduzida, os efeitos de tais tensGes internas sfo menores. Exemplos bem conhecidos disto sio as

ligas Deltamax, Permalloy e Supermalloy.
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Uma importante caracteristica em ferromagnetos amorfos é a auséncia de fronteiras de grio
ou de fases. Portanto as principais fontes de travamento de paredes de dominio em cristais sio
eliminadas. Entretanto, devido ao rapido processo de solidifica¢dio, as ligas amorfas apresentam
tensdes internas muito grandes (que podem ser de até 100-200 MPa) quando no seu estado “como
fundidas” (as-cast). Tais tensdes se acoplam A magnetizagdo local através da constante de
magnetostricio (A;), definindo uma anisotropia magnetoeléstica intrinseca. Se nenhum campo
magnético externo ¢ aplicado, a estrutura de dominios serd determinada principalmente pelos
campos de retorno, por fatores desmagnetizantes e pela energia magnetoelastica [Kronmiiller 81b]
que se manifesta se a constante de magnetostrigio é ndo nula. Esta contribui¢io magnetoeléstica
ird definir a estrutura de dominios e consequentemente as propriedades magnéticas macroscépicas.
Em ligas amorfas de magnetostrigio positiva, os dominios magnéticos tendem a se alinhar na
dire¢do do eixo de aplicagdo de uma tensfio mecinica. Em uma liga de magnetostrigio negativa, a
tendéncia e de se alinharem perpendicularmente 4 mesma tensdo. De fato, medidas de curvas de
histerese em fitas ferromagnéticas amorfas mostram uma dependéncia significante da coercividade
com tensdes [Hilzinger er al 79][Grossinger ef al 83] proporcional em magnitude e sinal &
constante de magnetostricdo da amostra. Este efeito ¢ interessante para aplicagdes em sensores.
Dependendo de como foram produzidos, materiais amorfos podem apresentar tensdes mecinicas
internas muito diversas, influenciando a estrutura de dominios final. Fios e fitas amorfas
apresentam uma estrutura de dominios diversa e muito caracteristica de cada um devido aos
métodos distintos de produg¢do que determinam também sua geometria [Vazquez ef af 92].

Um profundo entendimento das propriedades magnéticas nestes materiais pode levar ao
desenvolvimento de dispositivos com grande impacto tecnologico, e isso pode ser obtido através
do estudo da estrutura de dominios e de sua resposta 4 excitagdes externas. Além disso, devido as
peculiaridades na estrutura de dominios em ligas ferromagnéticas amorfas, estas podem ser usadas
para um estudo de magnetismo bésico, e de como uma determinada estrutura de dominios leva a
certas propriedades magnéticas macroscdpicas, Diversos grupos de pesquisa tém seguido neste
sentido nos Gltimos anos utilizando diversas técnicas, Opticas e magnéticas.

ObservagGes opticas da estrutura de dominios em ligas ferromagnéticas amorfas podem ser
feitas utilizando técnicas classicas, como o método Bitter [Becker 75][Obi ef al 76][ Takahashi et

al 77][Tsukahara et al 78], ou técnicas magneto-Gpticas como o efeito Kerr [Dietz
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TT[Kronmiiller ef al 77][Hubert 77][Gréger and Kronmiiller 78][Schoder ef al 78]. Estas

| técnicas, embora muito difundidas, tém a desvantagem de fornecer informagGes somente a respeito
da superficie do material sendo investigado, que deve ser geralmente muito polida. Os processos
de polimento podem muitas vezes induzir novos centros de tensio nas amostras, € portanto alterar
a estrutura de dominios.

Com a introdugdo por Rekveldt, em 1973, da técnica de depolarizacio tridimensional de
néutrons para o estudo de dominios em ferromagnetos, sejam eles monocristalinos, policristalinos
ou amorfos, pdde-se pela primeira vez obter informagdes a respeito dos dominios no interior do
material que esta sendo estudado [Rekveldt 73]. Nesta técnica, a polarizacdo de um feixe de
néutrons € analisada depois de atravessar um material ferromagnético. Esta técnica vem sendo
empregada com sucesso no estudo de dominios em materiais amorfos desde 1980 [Kraan et ol
80][Stiisser er al 84][Veider et al 86][van Oudenaarden ef al 94][Sinnecker et al 95]. A |
depolarizagio pode ser aplicada para estudos estaticos e dindmicos da estrutura de dominios.

Tendo em mente que a interagdo dos dominios com os centros de tensfio nos amorfos
determina essencialmente os processos de magnetizagfio, o estudo das propriedades magnéticas
em fungo de tensGes aplicadas é muito importante. Diferentes geometrias (fios e fitas) e
diferentes condigles de produgfio (diferentes taxas de resfriamento)} podem acarretar diferentes
distribui¢Ges de centros de tensdo [Cruz Filho et al 92b][Knobel et al 93][Sato Turtelli ef al 95].
O estudo do movimento de paredes de dominio a baixos campos magnéticos a.c. pode ser
utilizado para a compreensdo dos mecanismos de magnetizagio em amorfos. A coercividade
também 6 uma propriedade importante para a compreensdo dos processos de mag;netizagﬁd [Polak
et al 93b] [Sinnecker ef al 94b]. __

Experimentos envolvendo técnicas de campos alternados sfo, por exemplo, medidas da
permeabilidade inicial [Hua and Sheng 81] a campos baixos e de relaxagio da permeabilidade
inicial [Allia and Vinai 86][Kronmiiller ef af 84]. No primeiro caso, pode-se detectar um aumento
brusco no valor da permeabilidade inicial em fungfio da intensidade de um campo a.c. de baixa
intensidade (< 20A/m). O campo para o qual esta mudanga brusca ocorre € denominado campo de
pinnmig, e esta relacionado a um desbloqueio de paredes de dominios travadas em centros
definidos como centros de pinning [Polak et al 93a][Polak et al 93b][Sinnecker et al 94b] [Sato

Turtelli er al 95].
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A relaxacio da permeabilidade magnética inicial, fendmeno também conhecido como
aftereffect da permeabilidade inicial ou disaccommodation, ¢ um decaimento reversivel da
permeabilidade com o tempo que ocorre devido a estabilizagsio de paredes de domintos apds um
rearranjo da estrutura dos dominios. Este efeito é observado em varios materiais ferromagnéticos
moles e foi estudado tanto em cristais como em amorfos. Em amorfos a permeabilidade
geralmente decai seguindo uma lei quase-logaritmica. E uma caracteristica intrinseca, podendo ser
observada a qualquer temperatura abaixo da temperatura de Curie. O fenémeno esta estritamente
relacionado com processos de ordenamento microscopico de caré.tef difusivo que ocorrem em
materiais ferromagnéticos. Estes ordenamentos, em ligas amorfas, sdo decorrentes dos diversos
defeitos estruturais existentes no material produzido pelo processo de resfriamento rapido [Allia
and Vinai 82][Allia and Vinai 86]fKronmiiller 83]. De fato o fendmeno praticamente desaparece
quando uma liga amorfa € cristalizada e a intensidade da relaxagio se altera quando ha mudangas
estruturais irreversiveis no material [Allia and Vinai 86]. Um aspecto fenomenolégico interessante
¢ que a intensidade do affereffect a uma temperatura fixa esti relacionada com a magnetostrigio
de saturagio através de uma lei quadratica to tipo A+BA,” [Allia and Vinai 86][Kronmiiller ez af
84].

Embora indesejavel em aplicagbes tecnoldgicas, este efeito de relaxagio pode ser usado
como uma ferramenta poderosa para obter o grau de amorficidade e para a investiga¢io da
estrutura de dominios em diversas situacdes. Para uma dada composi¢do, a intensidade do
aftereffect ¢ proporcional ao volume livre no material. Em particular, de medidas de aftereffect em
funglo de tensSes externas, a resposta da estrutura de dominios frente a alterag¢Bes na energia
magnetoelastica pode ser determinada [Cruz Filho ef a/ 92a]. Em geral se mede o efeito de
relaxagdo usando-se um campo a.c. de alta freqiéncia (~200kHz) [Allia and Vinai 82] [Sato
Turtelli and Vinai 90]. Assim, contribui¢Ges de tempo muito curto para o affereffect podem ser
estudadas [Allia and Vinai 90). Em geral, para tempos £107s apds o rearranjo da estrutura de
domintos, o comportamento quase-logaritmico citado anteriormente € observado. Porém, para o
intervalo 10°< ¢#<10%;, um decaimento exponencial foi observado em ligas de composigio
FegiB13.5Si3.5Cs e Feg7Co18B 1481y, sob uma tensfo mecinica de 200MPa, e a relaxacio foi discutida
em termos de efeitos dissipativos decorrentes de uma variagio no nimero de paredes de dominio

[Allia ef al 86]{Allia ef al 87a). Entretanto ha uma falta de experimentos mais convincentes
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indicando a varia¢do do padrio de dominios nesta escala de tempo reduzida. As medidas a.c. feitas
neste caso nfo ddo informagdes diretas sobre o tempo de nucleagiio dos dominios a partir da
saturagdo. Embora no trabalho de Allia e colaboradores as contribuigSes relativas a processos
ativados tenham sido descartadas, através de uma analise da relaxag¢fio rapida em diversas
températuras, a interpretagio quanto a origem da relaxagio ndo € muito segura. Além disso,
relaxacfio dissipativa € extremamente sensivel a freqiiéncia e a amplitude do campo a.c. aplicado
durante a medida.

Neste trabatho foram realizado uma série de experimentos com o intuito de :

1) estudar a influéncia da geometria (fios e fitas) e das condi¢Bes de producdo das fitas nos
processos de magnetizacio.

2) clarificar o fendmeno de decaimento magnético para tempo muito curto (¢<10) em fitas
amorfas e estudar o tempo de nucleagio de novas estruturas de dominios a partir do
estado saturado.

3) estudar a permeabilidade inicial e o fenémeno de aftereffect da permeabilidade inicial no
intervalo de tempo 40ms<¢<4s, separando as contribuicSes real e imaginaria (aftereffect
e permeabilidade complexas) em fitas amorfas principalmente para estudar as relaxagdes

do tipo dissipativas.

Para o prirheiro caso, foram feitas medidas de coercividade, remanéncia, campo de pinming,
gftereffect e permeabilidade inicial em fungdo de tensdes mecénicas aplicadas em 2 fitas amorfas
de composigio Fers sCuiNb;Sis sBy produzidas com diferentes velocidades de resfriamento, uma
de composigio CosFesSiisByy e para fios amorfos de composigio FensSippBis e
(C092.5F36.3Nb1)??.5SiT.SBIS-

Para o segundo caso foram efetuadas medidas de depolariza¢do tridimensional dindmica de
néutrons em fungfio de tensdes aplicadas para amostras de composicio FegCo2:B1s, CorBas e
TesCorBs. Também foram efetuadas medidas de indugiio magnética em fungio de tensdes
aplicadas ¢ do tempo do pulso saturante, para amostras de composi¢o FesCorB s, FexnCosiBis,
Fé42,5C042_5Bls, FessCo30B15, FessCo21B1s, FersCo12B1s, FegsB1s € Co77Bas € uma amostra de Fe-Si

6.5% cristalina, 4 temperatura ambiente.




Capitulo I ' ‘  Introdugfio

Finalmente, para o terceiro caso, foram efetuadas medidas de affereffect, permeabilidade e
campos de pinning complexo em fungdo da freqiiéncia do campo aplicado, para amostras de
COH]pOSi(;ﬁO Fe:ComBis, Fez1Co64B1s, Fesr sCogzsBis, FessCo30B1s, FessCo2:iBis ¢ Fe;sC015B1s, a
temperatura ambiente.

0 uso da depolarizagdo de néutrons no estudo da dindmica de estruturas de dominios em
ligas amorfas é completamente original, e este trabalho € o primeiro do género. Por este motivo,
- iniciaremos esta dissertagio com uma descri¢do detalhada da teoria de depolarizagio de néutrons
mostrando suas bases, suas limitagdes e sua aplicabilidade no estudo de materiais ferromagnéticos
amorfos. O capitulo II serd completamente dedicado a esta descrigdo. |

Uma vez que um dos objetivo deste trabalho é o estudo de processos de magnetizagio em
ligas amorfas, daremos no capitulo IIT uma descri¢io dos processos de magnetiza¢io em materiais
ferromagnéticos, seguindo com a apresentag8o de um modelo para descrever o comportamento da
coercividade com tensfes mecanicas em materiais amorfos.

Dedicaremos o capitulo IV ao aftereffect da permeabilidade inicial onde mostraremos os
dois principais modelos existentes para explicar o fendmeno em amorfos ¢ mostraremos os
métodos de medida.

No capitulo V apresentaremos uma descrigio das amostras e das técnicas experimentais
adotadas no desenvolvimento deste trabalho. Uma énfase serd dada a descrigdo da montagem
experimental ¢ dos métodos de medidas de depolarizagio de néutrons pois isso sera fundamental
para a compreensio dos resultados obtidos com esta técnica. Descreveremos também os métodos
utilizados para medidas magnéticas como campos de pinning, aftereffect complexo e indugdo
magnética. )

O estudo da influénecia da geometria e das condigdes de fabricagdo nas propﬁedades
magnéticas de ligas amorfas serd mostrado no capitulo VI. Os processos de magnetizagdo em fios
e fitas amorfas foram estudados através da dependéncia com tensGes mecénicas de propriedades
magnéticas como coercividade, remanéncia, campos de pinming, permeabilidade inicial e
aftereffect da permeabilidade inicial. Sera mostrado que as diferentes geometrias e condigdes de
fabricag@io destes materiais determinam as estruturas de dominios e os processos de magnetizagio.

O capitulo VII sera dedicado a apresentagio do estudo da dindmica de dominios magnéticos

para tempos curtos. Serfo apresentados os resultados obtidos por depolarizagdo de néutrons e
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medidas de inducio magnética. Com estas técnicas mostraremos ser possivel verificar os
processos de nucleagdo de paredes de dominio a partir da saturagdo, e acompanhar 0 movimento
das novas paredes nucleadas com o tempo até o equilibrio. Mostraremos que a relaxacgio
observada em ambas as técnicas esta ligada a um processo de deslocamento de paredes planares
de 180° com um caréter dissipativo, descrita por uma equaéﬁo classica de movimento de paredes
de 180°,

As medidas de agffereffect e permeabilidade inicial complexas em fungdo da freqiiéncia do
campo aplicado serdio mostradas no capitulo VIII. Mostraremos através da descricio do
comportamento de paredes de dominio sob a¢do de campos alternados, que o afrereffect devido as
perdas ¢ sempre muito pequeno, comparado a parte real, no intervalo de tempo entre 40ms e 4s,
mesmo para altas freqiiéncias e para a freqiiéncia de relaxac¢fio (u=u'"). Para baixas freqiiéncias a
relaxacdo de 4" é conseqliente do affereffect do tipo dissipativo, sendo entdo muito pequena. Por
outro lado, para altas freqiiéncias, a relaxaclio € rapida, do tipo exponencial, por ser originada

| principalmente por eddy currents.

Por fim, no capitulo IX serdo mostradas as principais conclusdes deste trabalho.
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Capitulo I
Depolarizagdao Tridimensional de Néutrons

1. Introdugio

Feixes de néutrons sfo atualmente uma ferramenta exepcional em fisica da matéria
condensada. Sua importancia emerge diretamente das propriedades fundamentais dos néutrons que
sd0 sua massa, momento angular de spin, momento magnético, e auséncia de carga elétrica. Tais
propriedades tornam os néutrons apropriados principalmente ao estudo da interagdo magnética
entre néutrons térmicos e matéria condensada, interagio esta que nos da muitas informagdes a
respeito das propriedades magnéticas. Estas interagdes podem ser estudadas de diversas formas,
por experimentos de difragio de feixes polarizados e ndo polarizados ou medindo-se a mudanga na
polarizagio de um feixe de néutrons apos transmiss3o através de materiais magnéticos.

Este dltimo método tém sido centro de interesse j4 ha alguns anos. Os primeiros
experimentos com esta técnica foram feitos por Burgy e co-autores em 1950 [Burgy ef af 50] ,
sendo que os resultados foram interpretados em termos da teoria de depolarizagfio desenvolvida
por Halpern e Holstein [Halpern and Holstein 41]. Em meados dos anos 60, o método foi
desenvolvido também por Drabkin e co-autores em Leningrado [Drabkin ef a/ 65], Rauch em
Viena [Rauch 66] e pelo grupo de Rekveltd em Delft, Holanda [Baker ef o/ 68). Em contraste
com experimentos de difragfio de néutrons onde informagdes estaticas e dindmicas sio obtidas em
uma escala atdmica, a técnica de depolarizagfio nos d4, em particular, informagdes numa escala.
micrométrica, bem longe da escala atdmica, e nfio limitada. Até os anos 70, tais informagdes
- diziam respeito somente ao comprimento de correlagio no qual os momentos magnéticos sdo
paralelos, ¢ portanto uma medida do tamanho médio dos dominios magnéticos no material sob
investigacio. Porém Rekveldt [Rekveldt 71] e paralelamente Okorokov [Okorokov ef al 76],
desenvolveram a teoria e o método experimental para uma extensfo tridimensional do método de
depolarizagdo unidimensional que 108 permite, através de um modelo tedrico estatistico [Rekveldt
73] [Rekveldt 76] [Maleev and Ruban 76), determinar nfo somente. o tamanho médio dos

dominios, mas também a magnetizacio média, os cosenos diretores locais nos dominios
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n‘1agnéticos e até mesmo correlagdes entre as diregSes de magnetizagiio dos dominios vizinhos no
caminho de propagagdo do feixe de néutrons. Tal teoria € uma extensdo da teoria unidimensional
proposta por Halpern e Holstein [Halpern and Holstein 41]. Rekveldt propds uma extensfio da
técnica de medidas, até entfio estaticas, para um método dinimico usando um campo magnético
periodicamente alterado na amostra e uma detecgio sincronizada de néutrons através de uma placa
multicanal, permitindo o estudo da dinimica das estruturas magnéticas em materiais [Rekveldt
72].

Segundo Rekveldt [Rekveldt 71] [Rekveldt 72], uma matriz (3x3), chamada de matriz
depolarizacio , pode ser medida com o uso do método tridimensional permitindo a obtengfo de
informagdes detalhadas a respeito das propriedades do dominios magnéticos em um ferromagneto.
Por ser uma técnica de transmissdo, tais informac¢des sio relativas a estrutura de dominios
existentes no interior do material sendo estudado. Técnicas dpticas, como por exemplo o efeito
Kerr, permitem obtencio somente de informacdes a respeito da superficie do material. Mais do
que isso, uma vez que em técnicas Opticas a superficie do material deve ser previamente
preparado, € possivel que as estruturas observadas nfio correspondam .a estrutura real no interior
do material, 0 mesmo nfio ocorrendo com a utilizago da depolarizagio de néutrons.

Neste capitulo descreveremos os aspectos tedricos do processo de depolarizagdo de
néutrons de acordo com os quais a matriz (3x3) de depolarizagio pode ser interpretada em termos
de propriedades magnéticas tais como a magnetizagio média ou magnetizagio reduzida média m,
o tamanho medio dos dominios magnéticos 4, e os cosenos diretores quadraticos médios 7. %, %
da magnetizag4o interna nos dominios magnéticos. Iniciaremos com uma introdugio a respeito das |
propriedades basicas dos néutrons e de feixe polarizados de néutrons. A seguir, introduziremos a
teoria de depolarizagio de néutrons discutindo sua aplicabilidade no estudo de materiais
magnéticos ¢ também suas limitagSes. Por fim daremos alguns exemplos da utilizaciio desta
técnica.

O uso de feixes de néutrons tem contribuido, mais do que qualquer outra técnica

experimental, & compreensdo da natureza do magnetismo em matéria condensada.
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2. Propriedades Basicas de Néutrons

O grande impacto do uso de feixes de néutrons em fisica da matéria condensada emerge

diretamente das propriedades fundamentais dos néutrons, que sdo mostradas na Tabela II-1.

Tabela 11-1: Propriedades fundamentais dos néutrons

Massa mr 1.67495x107% kg
Momento angular de spin JA
Momento magnético tuy -1.913 By !
Carga elétrica NULA

O fato dos néutrons possuirem massa nio desprezivel tem importantes conseqiiéncias. A
‘nivel pratico significa que néutrons de alta energia, produzidos por exemplo por fissiio nuclear,
podem ser “freiados”, ou moderados, até o ponto em que possuem a mesma energia ou
temperatura que os atomos do material que constitui o meio moderador’. Suas energias sio entfio
adequadas para o estudo de uma larga faixa de fendmenos dindmicos em solidos e liquidos.
Moderadores a base de colisdes ineldsticas entre néutrons e protons sio especialmente efetivos
| pois ambos possuem praticamente a mesma massa e portanto o espectro de energias dos néutrons
que emergem do moderador pode ser escolhido alterando-se a temperatura do mesmo. As
energias dos néutrons sdo geralmente expressas em unidades de elétron-volt (1eV = 1.60219 x
10" 1), e as energias mais uteis para estudos em fisica da matéria condensada sdo geralmente
colocadas nas faixas mostradas na Tabela I3-2. |

Uma vez que a energia do néutron € definida (energia cinética), a massa do néutron

determina a sua velocidade v,

v:[gé)g (IL.1)

m

! v é conhecida como nuclear magneton , que vale 1/1340 magnetons de Bohr.

20 meio moderador é composto de uma material mantido a uma determinada temperatura constante T, colocado entre a fonte
dos ndutrens, e a saida por onde os néutrons escapam. Em reatores de fissdo, sfo comuns oz moederadores com dgua pesada,
ol entiio grafite, '
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e 0 comprimento de onda de De Broglie A,

h h
A:-——-«:—y
mv. (2mE)’?

(L.2)

onde / ¢ a constante de Planck | h=6.62618 x 10> J s,

Tabela 11-2; Faixas de classificacfio energética de néutrons :

Néutrons frios ou Cold Neutrons

0.1-10 meV
10 - 100 meV Néutrons térmicos ou Thermal Neutrons
100 ~ 500 meV Néutrons quentes ou Hot Neutrons
> 500 meV Néutrons epitérmicos ou Epithermal Neutrons

Outra quantidade muito 0til, particularmente em estudos de difragio na rede reciproca de

um cristal, ¢ o vetor de onda £, que ¢ definido como tendo uma magnitude

k=2 (I1.3)

na diregio da velocidade v.

As velocidades de néutrons com energias até quilovolts podem ser determinadas pelo
método conhecido como fempo de véo (“time of flight”), no qual mede-se o tempo de transmissio
dos néufrons por uma distdncia conhecida. Mas o fato mais importante é o de que a massa define
para néutrons térmicos (thermal néutrons), um comprimento de onda da mesma ordem de
grandeza das distdncias interatdmicas em solidos e liquidos. Assim, é possivel se observar
fendmenos de interferéncia que da informagdes sobre a estrutura do sistema sendo estudado. O
fato de que com néutrons é possivel se fazer estudos estruturais e dindmicos simultaneamente é
que da a eles sua unicidade. O valores tipicos dos pardmetros citados anteriormente sio mostrados

na Tabela 1I-3, para néutrons frios, térmicos € quentes.
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Tabela I1-3: Valores tipicos de v, v, 1 e k para néutrons frios, térmicos e quentes :

S

Freqiiéncia v (THz) 1.209 12.091 72.54
Velocidade v (m/s) 978 3098 7576
Comprimento de onda A (A) 4.0444 1.2790 0.5221
Vetor de onda & (A™) 1.5535 4.9127 12.034

Embora os néutrons ndio tenham uma carga elétrica, eles sfio formados por particulas
carregadas. E bem aceito ser o spin destes constituintes o responsavel pelo momento magnético
- 0o nulo dos néutrons que interage fortemente com o spin dos elétrons ndo emparelhados em
materiais magnéticos. O momento angular de spin dos néutrons tem magnitude * %% e feixes de

néutrons podem ser preparados para ter predominantemente spin + %% ou —¥%h. Estes feixes

polarizados so utilizados nos experimentos de difragio de néutrons polarizados, ou nos
experimentos de depolarizagio de néutrons.

A carga elétrica nula dos néutrons significa que feixes de néutrons podem penetrar
profundamente nos materiais, ¢ muitas vezes serem transmitidos, sem sofrerem uma atenuacio
~ grande de intensidade. Uma vez que ndo ha barreiras de Coulomb 2 serem vencidas, os néutrons
podem interagir com os nicleos diretamente, e de fato este € o principal mecanismo de difragio
com néutrons. Este tipo de difragio, ao contrario da difragio que ocorre com ondas
eletromagnéticas (raios-X), ¢ independente do nimero de elétrons no itomo investigado e varia

randomicamente entre os elementos e até mesmo entre isétopos de um mesmo elemento.

3. Feixes Polarizados de Néutrons

O spin dos néutrons pode ser representado por um vetor de spin S. Este é um operador do
qual apenas uma componente ao longo de um eixo arbitririo pode ser determinada
instantaneamente. Fazendo-se uma média desta componente sob um niimero grande de medidas, o
valor ser4 diferente de zero apenas para um feixe polarizado. Cada néutron, quando considerado

isoladamente, tem sua polarizagio propria [P =1 ao longo da diregio de spin. O vetor de
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polarizagio pode ser definido como sendo o valor esperado do operador S dividido pelo seu valor

méximo, o que pode ser resumido na seguinte expressio:

S
P= i/—,j: 2((S, )i, +(8, )i, +(8,).) (IL4)

onde i,, #, i, sdo vetores unitarios nas dire¢Ses x, y e z de um sistema arbitrario de coordenadas
no qual as trés componentes de Spr‘n podem ser medidas.

Na relagio acima, consideramos que o néutron é uma particula de spin 1/2 com dois valores
possiveis para o momento angular. Na maioria dos casos envolvendo experimentos com feixes de
néutrons, ¢ suficiente considerar o que chamamos de polarizagdo linear na direcdio de um campo
magnético aplicado. Podemos considerar o feixe subdividido em dois subconjuntos : 7, com
néutrons de spir (+), ou “para cima” (spin up), e I. com néutrons de spin (-), ou “para baixo”
(spin down). A polarizagdo do feixe pode entdio ser definida como sendo o excesso de néutrons

com spin (+) ou (-), ou seja ;

P=-*——np - (IL5)

onde n € um vetor unitario na diregfio de polarizagiio e I e . sio as intensidades medidas com um
feixe de spin de componente + ¢ - medidos ao longo de n respectivamente. O vetor n pode
também ser interpretado como sendo a dire¢io média dos spins.

E importante entender como a polarizagio linear difere de outras duas quantidades, a
orientagio € o alinhamento. A interagdio de um spin S com um campo magnético na diregio z gera
28+1 niveis de energia, .cada qual caracterizado por um valor (m,=(8.), ou seja, o valor esperado
de S na diregdo z. O termo orientag#o significa simplesmente que a populagiio de cada estado m,
depende de m,. A Figura II.1 (a) mostra um sistema de spins ndo orientados, O sistema ¢ dito
polarizado se o numero de spins apontando na diregdo +z difere do nimero na diregiio -z, como
mostrado na Figura IL.1 (b). A polarizagio linear ¢ somente o valor médio de (S,)/S para o sistema
como um todo, e € proporcional 4 magnetizagio. Alinhamento é um outro tipo de orientagio onde

a populagdo dos estados m;, depende de m;%, e de fato um sistema alinhado niio & polarizado se as

populagBes dos estados +m, e -m; sio iguais. Isso € mostrado na Figura I1.1 (c).
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{a} (&} ()

Figura IL1 : Sistemas de Spin nio orientados (a), polarizados (b) e alinhados (c)

4. Feixes Polarizados na presenca de campos magnéticos
homogéneos

Agora que definimos o que € um feixe polarizado, descreveremos o que ocorre com o vetor
de polarizago quando este feixe encontra uma regifio onde ha um campo magnético homogéneo.
A interagdo entre 0 momento magnético de um néutron e um campo magnético pode ser

descrita pela Hamiltoniana :

V=-m-B (IL6)

onde m é o operador momento magnético do néutron, definido como m= x5, u, sendo o

momento magnético do ndutron, € & as matrizes de Pauli, que satisfazem as seguintes relagdes de

comutacio;

[o*k,crg] =2ig, © (1.7

m

Como ji vimos, o vetor polarizagio do feixe de néutrons ¢ dado pelo valor esperado do

operador de spin. Este, por sua vez, pode ser definido em fungfo das matrizes de Pauli ¢ podemos
dizer que P ={5). Queremos saber como sera o vetor de polarizagio ap6és um feixe polarizado

atravessar uma regifio que contém um campo magnético.

A dependéncia temporal do vetor de polarizagiio pode ser descrita pela relagiio:

dP _[do\ i -
E=<~§>+%<[H,cr]) ws)
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Usando as equagGes I1.6 e I1.7 € o fato de que %zo, podemos deduzir que :

L (B.P,-5BP)

dt
dpy
—-= y(B.P, - B,P,) (11.9)
dpP

dtz - y(B?Px a BrPy)

onde ¥ é a razio giromagnética dos néutrons (¥ =2u, / A =183 x 10*s'TY).

As expressdes em I1.9 podem ser resumidas na expressio

Jdp _
—=y|PxB I.10
=7 xB] (IL.10)
Esta expressdo nos mostra que o vetor P precessiona ao redor de um campo magnético B. A
freqiiéncia de rotagdo ¢ a chamada de freqiiéncia de precessio de Larmor ay=y|B/|. Para um

campo B da ordem de 1.2T, ax=2.168x10% s

Figura I1.2 : Precessiio do vetor de pofarizagfio P ao redor de um campo magnético B.

Um campo magnético em uma regifio, ndo precisa ser necessariamente constante em
intensidade e diregiio. Isso abre a possibilidade de encontrarmos duas situagSes distintas,
considerando que um campo pode variar em diregio também com uma freqiiéncia caracteristica o.
Dependendo da relaglo entre freqiiéncia de Larmor de precessdo do vetor de polarizagio or € a

freqiéncia & com a qual o campo se altera, temos duas situagdes: processos adiabaticos e
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processos nfo adiabaticos.

4. 1 Processo adiabéatico de rotagcédo

Se o campo tem sua dire¢io alterada com uma freqiiéncia m«@y, o vetor de polarizagdo gira
numa razdo muito mais réapida que a razdo com a qual o campo se altera, ¢ a interagio ¢ dita
adiabatica. O vetor de polarizagfo, neste caso, acompanha ¢ eixo de rotagio do campo, sempre
precessionando em torno deste. A medida que o campo altera sua diregio, o vetor de polarizagio
do feixe acompanha tal rotagiio. O eixo de precessdo ndo varia em relagio ao eixo do campo-
magnético, e portanto a componente do vetor de polarizagio paralela ao campo se mantém
constante. Este € o principio de funcionamento dos spin turners, como veremos adiante na segfio

experimental.

4. 2 Processo ndo adiabatico

A outra situagio possivel ocorre quando @»or. Neste caso, o campo se altera em direcio
mais rapido que o tempo de precessdo do vetor de polarizagio. A medida que o néutron se
propaga, seu vetor de polarizagdo ndo tem tempo de fazer uma precessdo completa (2x), e logo
encontra um campo em uma outra dirego. Isso é o que ocorre quando um feixe penetra em uma
fegiﬁo do espago preenchida com diversas micro regides, cada qual com um campo magnético
diferente. Isso é o que chamamos de textura magnética, como aquela que podemos encontrar em
dominios magnéticos. No caso nfo adiabatico, o eixo de precessdo do vetor polarizagio ao redor
do campo magnético ndo se mantém constante, e as componentes paralela e perpendicular do
vetor em relagdo ao campo ndo se mantém constantes.

A solugdo da equagdo diferencial I1.10 nos da a dependéncia temporal € com campo do

vetor de polarizagdo explicitamente [Rekveldt 72] :

P(t) = P(0) cos(w) — (P(0) x ) sin(w7) +(P(0)- A)fi{1 - cos(e 1)) (IL11)

onde P(0) é o vetor de polarizagio em 0, P(7) ¢é o vetor de polarizagio apds decorrido um
tempo Z, tempo no qual o vetor esteve interagindo com o campo magnético. O campo magnético é

caracterizado. por seu valor absoluto @/y e por sua direcdo indicada pelo vetor unitario 7. A
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equagio II.11 representa nada mais do que uma rotagio de um adngulo ¢ do vetor de polarizacio

ao redor do campo magnético.

5. Feixes polarizados em um dominio magnético

O comportamento de um feixe polarizado em um campo magnético homogéneo descrito até
aqui ¢ equivalente ao de um feixe polarizado dentro de um tnico dominio magnético em um
material ferromagnético. Como ja vimos anteriormente, materiais magnéticos apresentam
dominios que s&o regides onde a magnetizacdo ¢ constante em dire¢do e intensidade. A influéncia-
das paredes de dominio, as regides entre os dominios, pode ser desprezada se a largura da parede
de dominio for muito menor do que o tamanho do dominio em st

O resultado anterior pode ser usado para descrever as mudangas na polarizagdo de um feixe
de néutrons polarizados que passa por um dominio magnético. O tempo de interacdo do feixe

“dentro do dominio depende do tamanho do dominio na diregio de propagaciio do feixe ¢ da
velocidade dos néutrons (7=0/v, onde & é o tamanho do dominio e v € a velocidade dos néutrons}.

A expressio I1.11 pode ser escrita em forma matricial como :

cos{(w?) -sin(w?) 0O
P"(t)=|sin(wt) cos(w?t) O-P"(0)=D"(w,t) P"(0) (11.12)
0 0 1

onde o eixo z” do sistema de coordenadas (x*y”z ") foi escolhido como sendo ao longo da diregio
de magnetizagiio 7 e o eixo x” como sendo perpendicular ao eixo z do sistema de coordenadas do

laboratorio (x,y,z) (veja figura I1.3). As duas linhas dos vetores P{0) e PA¥) indicam que estes

estio descritos no sistema de coordenadas (x”y“z".

L

Para o sistemas (x”y”z”) e (x,),2) a seguinte transformacao ¢é valida :

x” cos ¢ —sing 0 x x
y"|=lcosfsing cosfcosg¢g —sind|-|y|=U-|y (11.13)
z"” sinfsing sinfcosg cosd | \z z
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Figura IL3 : Sistema de coordenadas mostrando os eixos (x,3,2) e (x %y 727,

Usando esta matriz de transformagdo para descrever os vetores de polarizagio I1.12 no

sistema de eixos do laboratdrio teremos :

P"(t)=U P({)

P"(0) = U P(0)
P(H)=U" D" U P(0)
P(?) = D(n, 1)P(0)

(IL.14)

Aqui, D(n1) é uma matriz de rotagio pura descrevendo as mudangas na polarizagio
ocorrendo em um dominio, ¢ depende somente do tempo de interagéio ¢ e dos parAmetros de
orientagiio e ¢ de 7i. 8¢ o dngulo entre 7 ¢ o eixo z. ¢ é o angulo entre a proje¢io de # no

plano (x-y) e o eixo y. A matriz D(n,1) pode ser reescrita da seguinte forma :

[ 1-(1- cosewr) (1 - cosa)t)nxny (1 - cosa)t)nxnz ]
(1 - nf) —n, sin@t '+ny sinw?

(1-coswr)nn, 1- (1- coswr) (1-coswtln n,

D(n,1)=| +n, sinwt (1-n2) —n, sinor (11.15)

(1-coswt)nn, (1-coswi)nnm, 1- (1-cosmwt)

) ) \
—n, sin? ~n, sin wt (1 -n, )

onde 1, , 1, , € 1, s80 0s cosenos diretores do campo magnético local onde a interagfio ocorre. No
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caso de um dominio, sd0 os cosenos diretores da magnetiza¢do espontinea Mg no dominio

envolvido, como mostra a figura I1.4.

P(0) D1

P(t)

Figura IL4 : Rotacfio simples que ocorre gquando um feixe polarizado passa por uma
regiio com um campo magnético homogénee como em um dominio magnético.

A expressdo I1.14 d4 a mudanga na polarizagdo apés a transmissfio do feixe por um tnico
- dominio. A mudanga quando um feixe passa por N dominios colocados em linha € facilmente
deduzida desta mesma expressdo, apenas multiplicando-se matrizes em sucessio, matrizes estas

relativas cada qual a um dos dominios , como mostrado na figura I1.5 . Temos portanto :

Py =Dy, 1y)...D(ny, 1, )D(m, 1, )P, (IL.16)
onde fy é o tempo de interagio do N-ésimo dominio.

P(0) D1 D2 D3 D4 DN

LN =~

Figura ILS : Feixe polarizado atravessando regi%o composta de sucessio de campos
magnéticos diferentes. A cada regiio corresponde uma matriz de rotagiio pura D(nf). O
vetor polarizagio final ¢ determinado por N aplicacdes de matrizes como estas no vetor
polarizacio inicial.

Um material magnético geralmente nio é formado por estruturas tdo simples de dominios.
Em geral temos estruturas um tanto quanto complexas, € que podem até mesmo variar no tempo.
- O vetor de polarizagfio de um feixe de néutrons polarizados que passa por uma regido onde a
estrutura de dominios, ou estrutura magnética é mais complexa, nfio sofre apensa uma rotagdo,
mas também pode apresentar uma redugio na sua magnitude. Isso ¢ o que chamamos de

depolarizagao.
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6. Depolarizacdo de Néutrons

A expressdo I1.16 descreve somente o caso em que temos uma linha composta de dominios
magnéticos com diversas orienta¢des e tamanhos, Porém, em um caso real, temos em materiais
ferromagnéticos uma estrutura complexa de dominios magnéticos [Veider ef al 86]. Para se
encontrar uma expressdo descrevendo o que ocorre com o vetor de polarizagio de um feixe que
atravessa wma regido com tal estrutura, precisamos fazer um modelo estatistico. Em primeiro
lugar, dividimos o feixe em diversos sub-feixes, cada qual tendo uma segfo reta muito menor que
a dos dominios. Desta forma garantimos que cada sub-feixe ird interagir apenas com uma linha de
dominios por vez. Para estes sub-feixes, a relagfio I1.16 ¢ vélida e o vetor polariza¢io resultante
P(t) do feixe como um todo € encontrado se fazendo uma média de todos os vetores polarizagdo
dos sub-feixes, ou seja, fazendo-se uma média sobre todas as linhas de matrizes possiveis. Com

isso chegamos a expressdo :

P() = 3 Py e 2allys W, 1, N,

'Z---zps(nN)"-ps(nl) (H‘ll?)

oo
Dyt ). . D(my, 2, YP(0)

onde as Ultimas & somas denotam a soma envolvendo as K possiveis orientacdes da magnetizagio

nos dominios. Nesta expressdo, p;(N), pA#i,N) e ps(n;) sio fungBes de peso normalizadas que

descrevem a probabilidade de se encontrar uma linha com N matrizes, um dominio i em uma linha

de N matrizes com tempo de interagio 7, e um dominio onde a magnetiza¢do esti orientada em »;

respectivamente. '

A figura VII.14 mostra um exemplo de uma estrutura complexa, na qual aparecem diversas
regides nas quais a dire¢io de magnetizagiio varia. Neste exemplo nfo ha diferenga entre os
tempos de interagio do feixe com a magnetizagio em cada dominio pois todos os dominios sdo do
mesmo tamanho. Como podemos ver, o vetor de polarizagio inicial P(0) foi subdividido em 4 sub-
vetores (correspondentes a 4 sub-feixes). Cada vetor encontra uma linha de dominios, e interage
com cada dominio na sua linha. Os sub-vetores resultantes diferem quanto a orientagio. Somando-

se vetorialmente os sub-vetores resultantes, encontramos o vetor de polariza¢do final P(f). Além
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de ter uma orientagfio diferente, o vetor final é menor em magnitude do que o vetor inicial. Houve

portanto uma perda de polarizagfio, ou seja, uma depolarizagio.

PO) D1 D2 D3 DN pgp)

o 1IN T X
T//\/‘\ P(0)
N RV AN Y
PINT /] o] =

AN

Figura VIL14 : Esquema ilustrando o efeito de uma estrutura complexa de dontinios em
um feixe polarizado. O vetor final tem intensidade menor que ¢ inicial mostrando a
depolarizaciio.

O vetor de polarizagdo descreve a orientagdo média dos spins dos néutrons que compde um
feixe. O feixe polarizado corresponde a situagiio mostrada anteriormente na figura I1.1(b). Depois
de atravessar os dominios, o vetor de cada sub-feixe € rodado e na média, o feixe fica sem uma
diregéio preferencial, como mostrado na figura I1.1 (a).

O produto de matrizes mostrado na expressio I1.17 pode ser expresso por uma Ninica matriz,
chamada entfo de matriz depolarizagdo. Rekveldt [Rekveldt 72] mostrou que esta matriz pode ser
calculada teoricamente dada uma certa estrutura de dominios, e que pode ser descrita em termos
dos parimetros que definem a estrutura. Tais pardmetros sio os cosenos diretores quadraticos
médios da magnetizagdio interna fyy, vy, ¥., @ magnetizacdo reduzida m. O tamanho médio dos
dominios também pode ser calculado através desta matriz.

Escrevendo-se a expressio I1.17 desta forma, assumiu-se que a correlagio entre as
orientagbes em dominios vizinhos é a mesma para todos os dominios, que ndo ha correlagio entre
a diregiio de magnetizagio e o tempo de interagio # e finalmente que nfio ha correlagiio entre os
tempos de interagdo # e # em uma linha de matrizes. As duas primeiras suposi¢des nos permite
fazer esta média sobre as orientagBes de magnetizagio independentemente de cada uma e da

media sobre os diferentes intervalos de tempo #. A terceira suposi¢iio nos permite fazer a média
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sobre diferentes intervalos de tempo £ separadamente. A primeira suposicio ¢ violada, por
exemplo, em materiais onde somente paredes de 90° ou de 180° estdo presentes. Com relagdio a
segunda suposi¢io, uma correlagdo forte entre a orientagio da magnetiza¢io € o tempo de

interagdo (ou seja, tamanho dos dominios) é esperada em ferromagnetos onde a magnetizacio
' N

resulta de movimentos de paredes. A terceira e Ultima suposigio ¢ violada pela relacdo Z f,=t,
=1

onde # € a interagio integral no tempo do feixe de néutrons com o material investigado.

Usando estas trés suposigdes, a expressdo I1.17 pode ser reescrita como :

P©)=3 p,(WN)(D" () PO (IL.18)
onde
Dty )= | p, (1, N)at, Y. py(n,) Dl 1)) (IL19)

A dependéncia temporal de D7, #) se manifesta somente em termos de cos(wf) e sin{wr),
enquanto que a dependéncia da dire¢dio de magnetizagdio em D(#,7) se manifesta somente nos

termos ny’, ny”, ;> € Ny, ny, n,. Definindo agora :

{coset ) = Icoscot p, (EN)dt
0

(sinat )= [sinwt p,(eN)de (11.20)
p

v ={(n')=2nlps()

onde  denota as trés possiveis componentes x,y ¢ z. Na expressio I1.20 y; sfio os cosenos diretores
quadraticos médios da magnetizago interna no material investigado.

Podemos definir ainda a magnetiza¢do média numa dire¢iio como :

m; = (n:' > = inips (n) (I1.21)
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Considerando agora I1.20 e IL.21 a expressdo IL.15 pode ser reformulada em termos dos
- parmetros que caracterizam a estrutura de dominios no interior do material. Assim, IL.15 pode
- ser escrita como |

lu(l—(coscot ) siner
(1-7) 0 (sinwt)

1- (1 —(coswt))

D(n,t) = 0 0 (11.22)

(l_y:v)

—m{sinewt) 0

1- (1 - (cosmt))
(-7.)

_" onde os termos #, e #, desaparecem assumindo uma magnetizago na dire¢io y, e que a fungio de
- probabilidade ps(n) é simétrica em n, e n,.
Usando um gaussiana como fungio distribuigiio para py(%,N) e escolhendo a largura 7ty da

- fangfio t3o pequena que as contribuicdes para valores negativos de # siio despreziveis, (coswtaN ) e
(sinat ,, ypodem ser rescritos como:

2
{cosm 1, ) = cost exp[—(gma%tﬁJ }

] (IL.23)
(sinwt,, ) =sinwt exp[{ nw:"” J J

Agora podemos calcular a N-ésima poténcia da matriz na expressdo II.19 diagonalizando a

matriz D'(.). Escrevendo esta matriz de uma forma simplificada teremos :

a 0 aq,
D'(t,)=| 0 a, O (11.24)
-a, 0 a,

Os autovalores desta matriz s80o °
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;bl“al +a3 +Ea1 a3
2 2
A,=a, (IL.25)
Azma,+a3 a4
2 2
onde :
2 2
E=|1- [—a“—] (11.26)
a —a,

Assim, a N-ésima poténcias de D(%,) fica sendo :

(e A 24, M-
2 2F a—-a, 2E
. 0 A 0
(D (Tav ))N = ? (11.27)
2a, M-A o A A
a,—a, 2E 2 2E

Neste ponto, onde a tnica variavel desconhecida é N (o mimero de dominios em uma linha),
é possivel se fazer a média de acordo com .19 sobre o diferentes mimero NV de matrizes em uma
linha. Para isso uma fungio gaussiana ¢ escolhida para a probabilidade p;(N’) de se encontrar uma

linha com N’ matrizes. Quando o valor médio de N’ é dado por N, entio a meia largura e a meia
altura da distribuigio é definida como 7N, onde 7; é escolhido como sendo 7/+/N . Para o

calculo da média de (D"(zy)" , é suficiente calcular a média de A", 2 e A¥" porque a matriz
(D'(ta))" é construida com combinagdes lineares destas poténcias. Embora estas poténcias
aparegam na matriz multiplicadas por termos que sfo também fungdes de N’ , pode ser mostrado
que a0 se desprezar tais termos ao se fazer a média sobre N’ tem muito pouco influéncia nos

resultados finais.
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A média de A," pode ser escrita na forma integral -

[T —4(N'-NY

A )==—
#) jexp[_4(N’_N)2i|dN’
A 7N

onde A;(N’) ainda ¢ uma fungdo complicada de V’. Das relagdes I1.22 e I1.25 podemos concluir

%

(IL.28)

que para N’ suficientemente grande, 4," (N} pode ser reescrita como

ANy =2 @D|a, [ (11.29)

Com esta relagéio, a integragio da expressio I1.28 pode ser feita. Assumindo que I1.29 é

valida para todos os valores de &, o célculo de (ﬁff )usando I1.29 dard um pequeno erro na

corregdo de A;”() apenas para pequenos valores de N. De I1.28 teremos entdo:

(z?ff(N))=(ZI(N)exp[%(lan(N)DQD = (IL.30)

onde a relagiio #,=7n/v N foi usada. Da mesma forma encontramos os valores:

o (N))=(MN_)exp{’l’—ﬁ(lnlﬁzw)l)zj =4 (1.31)
2 2'\” .
(4 (N)):[13(N)exp[?—6(ln|ﬂ,3(N)D = (I1.32)

No caso em que A;(N), 1:N) e As(N) ndo sdo muito diferentes de um e portanto 4;", A, e 45"

também, podemos aproximar 4,(N), LN} e A3(N) de :

2

A(N)= A, exp{—-;i;-(m )2] (IL33)
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AN =1, exp{—%(ln 7, )1 (I1.34)
A, (NY=4, exp[— %(mp‘; |)2} (1135)

Depois de se fazer a média sobre os diferentes nimeros de matrizes em uma linha, a

. mudanga que.ocorre no vetor de polarizagio pode ser escrita de forma similar 4 11.27 :

B MR 24 A A
2 2E a-a, 2E
0 Ay 0
P(r) = -P(0) (11.36)
2a, ./1?'——/1";' 0 A+ A=A
a,—-a, 2 2 2F
" ou de maneira mais simples :
A 0 A4,
P(6)y=D-P(O)=| 0 4, 0 |-P(0) (I1.37)
-4, 0 4

onde os elementos da matriz D s8o definidos por I1.36. A matriz D, que transforma o vetor de

polarizago inicial P(0) no vetor de polarizagio P(t), é chamada de matriz depolarizagio da

. amostra. A matriz DD consiste de 4 elementos independentes que podem ser medidos. Destes 4

- elementos, o valor quadréatico médio dos cosenos diretores %, # € , a magnetizagio reduzida

- média m (conforme definigdo em I.21) ¢ o tamanho médio dos dominios I” podem ser

determinados. O tamanho médio dos dominios € relacionade com o mimero de matrizes em uma
linha N pela relagio I=d/N, onde d é a distancia que o feixe de néutrons percorre ao atravessar a

amostra.
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7. Determinacgao dos valores quadraticos médios dos cosenos
- diretores, da magnetizagao reduzida média e do tamanho médio dos
- dominios através da matriz depolarizacao

Embora na se¢io anterior uma matriz depolariza¢do foi encontrada, da qual seus elementos
- podem éer escritos como fungSes analiticas dos par@metros dos dominios magnéticos envolvidos,
 ndo é pbssivel se fazer isso na diregfio reversa, exceto no caso em que ofyN «1 e m=0. Por este
- motivo, sera apresentado a seguir um método para estes calculos.

Supondo que uma matriz depolarizagiio da forma I1.37 tenha sido medida. Entio de 1136 ¢
I37:

P A+ 4, +EA1 ~ A,
2
=4, (11.38)
P A + 4, &EAl ~ A,
? 2
onde £ ¢ definido por I1.26, I1.36 ¢ I1.37 :
24, Y
E= - =2 (IL.39)
1 3

Dois casos devem ser levados em consideragdo. Primeiro quando E ¢ complexo que
corresponde ao fato de 24,>(4,-43) ou a alguma magnetiza¢io na amostra. Segundo quando E é
real, que corresponde ao caso 24,<(4;-A3) ou a uma magnetizagio muito pequena na amostra.

No primeiro caso, I1.38 podem ser reescritas na seguinte forma:

A" = Rexplie]
A7 = A4, (11.40)
A3 = Rexp[-ic] |

| 4
onde R= (A1A3 + Af) e &= arccos[%%j

- Tirando-se a raiz N-ésima em IL.40 e combinando-se os resultados com IL.33 podemos

encontrar :
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‘InR 7 [mR)z [:‘g]
A(N)=exp| —2_T_[nR e
M= == N 1%y
[ In4 nz(lnA )2 |
A(N)=expl V2 WA, .41
2()6Xp_N 16\ N (L41)
InR 7*(InR\? ie
A:(N) = eXp_T B %(T) }x"[_ F}

Aqui, A;(N), A2(N) e A3(N) foram expressas em fungiio de N, a Uinica variavel desconhecida.

No caso em que E ¢ real, o termo ig deve ser substituido por apenas &°, definido por:

A,+A3]

I1.42
2R (IL.42)

- g’ =arccos h[

Fazendo uso das relagdes I1.22-I1.25 e substituindo o pardmetro f,y por f’N podemos

mostrar que a soma das expressdes em I1.41 deve ser:

nawt, :

AN+ A, (N)+ A, (M) = 1+ 200{3%J exp{—(w] } (IL.43)

onde @ 1,=4.68Md para um feixe de néutrons de comprimento de onda de 1 Angstrom. M, é a
magnetizagdo espontdnea em Gauss, e d ¢ a distdncia, em metros, que o feixe deve viajar ao
atravessar o material sendo investigado. '

Esta ¢ uma equagdo onde apenas N ¢ desconhecido para um dado 7. Usando-se solugdes
numéricas pode-se encontrar N. Embora normalmente existam varias solugdes possiveis, a correta
pode ser encontrada se a ordem de grandeza do tamanho médio dos dominios é conhecida.

Deve-se ter em mente que o tamanho médio dos dominios 7°¢ determinado por 7=d/N. Uma
vez que N € encontrado A,(N}, A(N) e As(N) sio determinados pela relagio 1.41, e a,, a, e a3

serdo entdo dados por:

MDA | A (N A ()

! 2 2F
a, = A,(N) (IL44)
g = AL (V) +4,(N) A4, (N)-A,(N)

’ 2 2E
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Destas relagdes em combinagiio com as expressdes 11.22 e I1.24 podemos mostrar que 0s

L cosenos diretores seguem as seguintes relagdes:

y,= - (11.45)
1- cos(%) exP —[ ne 1‘0]
N 4N
2
a, - cos[a) t") exp —( 1% t")
N 4N
V.= ) e
@ nw
1-eof % Joel (2]
AW exP[ aN
| A magnetizacdo reduzida segue a relagio:
i _
[ m= % = 4 4% (I1.46)

- 8. Discussio sobre a teoria

Nas segbes anteriores mostramos que o vetor de polariza¢io de um feixe de néutrons

- polarizado pode sofrer a influéncia de campos magnéticos existentes dentro dos diversos dominios

. magnéticos em materiais ferromagnéticos. Mostramos que esta influéncia pode ser descrita através

de uma matriz chamada de matriz depolarizagio que ¢ descrita segundo um modelo estatistico em

 termos dos pardmetros da estrutura de dominios, tais como os cosenos diretores %, % € ¥ , da

magnetizagdo reduzida média m e do tamanho médio dos dominios J° Mostramos ainda uma
‘maneira de, a partir de uma matriz medida, calcular estes pardmetros.

Entretanto os resultados tém menor significado quanto maior for o grau de correlago entre
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08 dominios que compoem a estrutura, embora numa situagio destas seja possivel se obter, de um

experimento de depolarizagdo de néutrons, informagdes sobre tais correlagdes [Rekveldt 76][van

der Valk and Rekveldt 82].

E til neste ponto discutir alguns pontos que foram supostos para o desenvolvimento desta

- teoria, e que podem ser violados numa estrutura real de dominios.

Consideremos primeiro a média sobre as K possiveis orienta¢des em cada dominio, de

- acordo com as expressdes I1.17 e I1.19. Nesta média, dominios vizinhos de mesma orienta¢io nio

. foram excluidos, embora numa estrutura real de dominios esta configuragdo nfo exista. Se w é o

- quociente entre o niimero de configura¢des de dois dominios vizinhos que devem ser excluidas e o

- nimero total de configuragdes destes dois dominios, entdo # € um valor importante para a

suposicdo de que nfio ha correlagio direta entre a diregdo de magnetizacdo entre dois dominios

~ vizinhos. ConsideragBes deste tipo foram feitas por Rekveldt [Rekveldt 73] para niateriais

cristalinos. Para o caso de materiais policristalinos, por exemplo, onde o tamanho médio dos graos

¢ da ordem de grandeza do tamanho médio dos dominios, o miimero total de configuragBes
possiveis é X° ¢ o nimero total de configuracdes que devem ser excluidas ¢ K. Neste caso,
w=1/K, e portanto u«1, pois X pode ser infinitamente grande (grande nmimero de dominios). Para
este caso, portanto, as suposi¢des parecem ser adequadas e podemos aplicar diretamente a teoria
descrita. Situagdes onde u se torna relativamente grande, como por exemplo em materiais onde a
estrutura de dominios € composta essencialmente de dominios de 90° ¢ 180°, a aplicagfio da teoria
pode levar a erros excessivamente grandes.

Um outro efeito que pode influenciar os resultados calculados é o caso em que hi uma
correlagio entre a diregdo de magnetizagio de um dominio e sua dimensio nesta direcdio. Se
assumirmos que esta correlagio é tal que o tamanho médio dos dominios na diregio de
magnetizagio deste dominio ¢ de alguma forma maior que o tamanho médioc dos dominios com
dire¢do perpendicular a esta e lembrando que a polarizagio dos néutrons ndio é afetada por
dominios cuja dire¢do de magnetizagho é paralela a direglio de polarizagfio, entdio fica claro da
figura que o vetor de polarizagio na diregdo de transmissio dos néutrons enxergara na média um

tamanho médio de dominios I menor que no caso em que o vetor de polarizagiio é perpendicular

4 direglio de propagagio onde na média um tamanho médio I é medido neste modelo simples.
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Figara IL7 : Dustracio dos diferentes tamanhos de dominios vistos por diferentes
direcdes de polarizaciio onde x € a direcfio de transmissdio dos néutrons.

Na teoria apresentada, este fato nfio é levado em consideragdo. Na formulagio para a

[-eli-7,)asira] o

depolarizagdo na dire¢dio x, que para valores pequenos de @f ¢ proporcional a e
tamanho médio dos dominios I se torna muito grande. Quando combinamos este resultado com a
depolarizagio na outra diregdo, isso leva a um valor aparentemente pequeno para (1-7%) e portanto
a um aparente valor grande para 7. Isto pode também influenciar os elementos ndo diagonais da
matriz depolarizagBio no caso em que a dire¢do de transmissdo dos néutrons ndo coincida com um
dos eixos coordenados, o que pode ser entendido da seguinte maneira. O dominio alongado com
direcio de magnetizagfio paralela & dire¢io de transmissdo dos néutrons pode causar uma
depolarizagdo extra. Para estes dominios os termos g, mn, ng. na equagdo IL15 nfo
desaparecem quando calculamos a média nas condi¢des acima.

QOutro aspecto interessante na teoria vem da solugdo da equagdio I1.43 para uma
magnetizagdo m grande. Assumindo a constante distribuigio n igual a zero, no caso limite onde
m=1, ¢ sera igual a @ ¢ e y~1. Disto tiramos que R=1 e portanto 0 membro esquerdo de equagio
I143 se torna exatamente igual ao membro direito para todos os valores de N. Isso significa que
apenas um valor de tamanho médio de dominio pode ser encontrado neste caso, o que é
consistente com o fato de que & magnetizagdes extremamente grandes os dominios tém quase a
mesma orientagdo e portanto ndo podem ser distinguidos de um tinico dominio com magnetizacfio
m. Por este motivo, o tamanho médio de dominios encontrado para altas magnetiza¢Bes deve ser

levado em conta com muitas reservas.
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- 9. Aplicacdo em materiais amorfos

Como vimos até aqui, a depolarizagdo de néutrons ¢ uma ferramenta muito Gtil no estudo de
: dominios magnéticos em ferromagnetos. Uma vez que os processos de magnetizagdo em materiais
ferromagnéticos estdo ligados de alguma forma a processos envolvendo as estruturas de dominios
- presentes no material, a depolariza¢do de néutrons se torna uma ferramenta Wtil no estudo de
- propriedades magnéticas de ligas amorfas.
Porém, como vimos até aqui, embora seja possivel descrever teoricamente uma matriz
depolarizagio em termos dos parimetros fundamentais de uma estrutura de dominios (cosenos
. diretores, magnetizagio reduzida média e tamanho médio dos dominios), ha limitagSes na
| aplicagdo desta teoria, pois se trata de uma teoria estatistica que s6 tem total validade quando
-~ fazemos certas suposi¢Oes a respeito da estrutura de dominios.
Conforme o que mostramos ao descrever os dominios magnéticos em materiais
ferromagnéticos amorfos, vemos claramente que neles diversas das suposi¢Bes feitas na teoria de
' Rekveldt sdo violadas. Em primeiro lugar, o nimero de dominios na diregdo da trajetoria dos
- néutrons é reduzido pois os dominios sfio geralmente grandes. Normalmente, com algumas
exceghes, a estrutura de dominios é simples e formada por conjuntos de dominios de 180°, 90° ou
_' dominios de Landau-Lifshitz [Landau ef o/ 35] [Kronmiiller et al 79], sempre dependendo da
- magnetostrigdo da amostra (negativa ou positiva) e do seu estado (as-cast, previamente tratado,
sob tensiio mecidnica). Por fim a orientagdo ¢ o tamanho médio dos dominios nfio estdo
 estatisticamente distribuidas. Neste caso, o modelo estatistico de Rekveldt t2m uma aplicagio
' reduzida no calculo da estrutura de dominios. Ndo obstante, uma matriz depolarizagiio pode ser
medida nestes materiais, refletindo a interagio de um vetor polarizagio de um feixe de néutrons
- com a estrutura de dominios existente.
Um método para se analisar resultados de depolarizagio de néutrons quando medida em
~ materiais amorfos € descrito por Stisser [Stilsser e af 84] e Veider [Veider ez e/ 86]. Este método
consiste em calcular Ia matriz depolarizagdo diretamente das relagdes 1110, I1.14 e 1116 para
* diversas configuragBes possiveis de dominios. Uma comparagfo entre as predi¢des tedricas e as
matrizes realmente medidas permite que se faca uma escotha da configuragio (ou conﬁgurai;ﬁes)

mais provavel.
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9. 1 Método para determinac¢ado de estruturas estaticas de dominios em
materiais amorfos

Para se fazer o calculo da matriz 'depolarizagﬁo pelas relagBes 11.10, I1.14 e 1L 16, tomamos
inicialmente as diversas configuragdes possiveis de dominios no material. Como vimos
anteriormente, estas configuragdes podem variar numa mesma amostra, dependendo do estado da
mesma. O feixe incidente de néutrons € entdo dividido em diversos sub-feixes, de acordo com o
nimero possivel de configuragdes que um sub-feixe pode encontrar ao atravessar o material, da

mesma maneira como descrito na segfio 6 deste capitulo. A equagiio de movimento do vetor de

- polarizagiio € resolvida analiticamente para cada sub-feixe, em cada regido atravessada. Os vetores

- polarizagiio resultantes s3o adicionados entdo tendo como pesos relativos a 4rea que o sub-feixe

- cobre na amostra.

Os elementos de uma matriz depolarizagiio tedrica podem ser calculados para qualquer

- configuragio de dominios variando-se a diregdo do feixe incidente. Comparando-se a matriz

- depolarizagdo tedrica para varios estruturas de dominios possiveis com uma matriz medida

experimentalmente, € possivel eliminar os modelos nfo realisticos e se obter os pardmetros das

~ estruturas mais provaveis quantitativamente por um processo de ajuste. Os seguintes pardmetros

podem entfio ser determinados’:

1} orientacic dos dominios
2) espessura dos dominios

3) érea relativa de cada tipo de dominio

Um procedimento como este foi usado por Veider [Veider ef al 86] para estudar a estrutura
de dominios em ligas amorfas sob tensdo mecanica externa. A matriz depolarizagio foi medida

usando-se uma montagem experimental similar & que. sera mostrada no capitulo de descrigio

‘experimental. Para um liga amorfa de FegBy uma estrutura de dominios do tipo mostrada na

figura I1.8 foi assumida.

} Devemos porém ter em mente que & impossivel de se calcular a estrutura real de dominios de uma matriz depolarizagio
medida.
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& ®

Figura.ILS : Modelo simplificado de uma estrutura de dominios do tipo Landau-Lifshitz

A matriz depolarizagdo tedrica foi calculada para esta estrutura considerando que cada drea
representada da figura cobre uma certa porcentagem da amostra. Uma vez que a liga de FegBog
fem magnetostricdo positiva, os dominios magnéticos tendem a se alinhar ao longo do eixo de
aplicagio de qualquer tensdo externa. Isso significa que nos dominios onde a diregio de
magnetizagio € perpendicular & diregio da tensdo, esta tende a girar até a diregiio paralela 4 tenséo
[Veider ef al 86].

Usando » intervalos possiveis neste processo de rotagdes, podemos calcular a dependéncia
dos elementos da matriz depolariza¢io com a tensio externa. A figura mostra estes elementos de
matriz medidos para uma liga amorfa de FegBa sob agiio de uma tensfio mecénica externa
aplicada ao longo do eixo longitudinal da amostra. Por um processo de ajustes pode—ée encontrar
uma matriz depolarizaco que melhor reproduz teoricamente os dados observados. As linhas
cheias na figura I1.9 mostram a matriz calculada pelo ajuste. O modelo aplicado se ajusta bem aos

dados experimentais.
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Figura IL9 : Dependéncia com a tensdo dos elementos da matriz depolarizagio de uma

liga amorfa de FeyB,. Os pontos mostram a matriz medida, e a lmha a maitriz
calculada, Grifico retirado da referéncia [Veider et af 86)
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Capitulo 11l

Processos de Magnetizagao

1. Introducéao

A estrutura de dominios em materiais ferromagnéticos é resultado da distribuigdo de
anisotropias magnéticas locais e estd relacionada com a minimizagdo da energia livre de um
ferromagneto, seja ele cristalino [Chikazumi 64) ou amorfo [Kronmiiller ez al 79]. Os processos
de magnetizagdo em um ferromagneto dependem da resposta desta estrutura de dominios a
campos Magnéticos externos.

Em materiais amorfos, devido a auséncia de anisotropias magnetocristalinas, os processos de

- magnetizagdo sdo dominados por interagdes de tipo magpetoelastico que governam a
coercividade, a permeabilidade inicial e fendmenos de relaxagio magnética. O estudo da estrutura -
de dominios ¢ do movimento de paredes de dominios a campos baixos tem sido utilizado para

“elucidar os principais mecanismos dos processos de magnetizagio nestes materiais [Kronmiiller
and Groger 81]{Reininger and Kronmiiller 91][Allia and Vinai 86].

Este capitulo tem por finalidade fazer uma revisdo de alguns conceitos relacionados com os
processos de magnetizagio em materiais ferromagnéticos, para a compreensio dos fendmenos

aos quais nos referiremos em capitulos proximos.

2. Processos de magnetizagdo

Os processos de magnetizagio de um ferromagneto podem ocorrer por movimento de
paredes e/ou por rotagdo da magnetizagio local nos dominios magnéticos. Dois tipos de processos
de magnetizagdo basicos podem ocorrer: processos reversiveis ¢ irreversiveis, ambos por rotagio

ou movimento de paredes.

2.1 Processos reversiveis

Vamos inicialmente considerar o processo reversivel de magnetizagio por rotacio da
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magnetizacio local. Se um campo # ¢ aplicado em uma direg8o que faz um angulo §; com o eixo

- de facil magnetizagHo, a energia do sistema pode ser definida como [Chikazumi 64]:

E=-Kcos’(—8,)~ MHcos@ (IIL.1)

'~ por unidade de volume, onde ¢ o angulo entre a magnetizagio do dominio e o campo aplicado

- como mostrado na figura IIl.1, e X 4 a constante de anisotropia.

& s

FiguraIIL1: Rotagdo da magnetiza¢io em um dominio do eixo de ficil magnetizac¢io

A direcdo estavel da magnetizagio pode ser calculada minimizando-se a energia do sistema;
j—g = Ksin2(6-6,)+ M Hsing=0 (111.2)

Fazendo uma substitui¢iio de varidveis onde cos@=x e MsH/K=p, teremos:

4x* +4pcos28,x’ — (4~ p*)x* —4pcos2f,x +sin* 28, — p* =0 (11.5)

Determinando x desta equagio, podemos calcular a componente da magnetizagio paralela

a0 campo aplicado como:

M= M;cos@=Mx (111.4)

em funcdo de p ou A.
Para campos magnéticos muito fracos, & é praticamente igual a 8, Assim, a energia de

anisotropia pode ser escrita como KA. A equagio ITL2 se torna

2KAO = M Hsin6 (IIL5)

ou
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AG= A;'}H sin@ (L&)

A susceptibilidade inicial pode ser calculada por I11.4 como:

oM ., 08
o= [ﬁ] . =-Msing, H (i11.7)

O termo &8/ &H pode ser obtido de I11.6, e teremos a susceptibilidade:

2 .2
_ M sin” 6,

1018
Xa 2K (I11.8)

Vamos considerar agora uma parede de dominio se deslocando pelo material. Quando uma
. parede se desloca em um material completamente uniforme, nfio ha nenhuma alteragdio na energia

- desta parede (e.g. monocristais). Assim, ao se desligar o campo magnético que causa este

- deslocamento, a parede ndo retorna & sua posigdo de origem. Para que ocorra um deslocamento
- reversivel de paredes, € necessaria a existéncia de irregularidades que causarfio uma alteragio no
termo de energia da parede quando esta se desloca. Tais irregularidades sio centros que
aprisionam a parede de algum modo e por isso sfo chamados de centros de pirning. Vamos
assumir que se uma parede plana se desloca em um material uniforme, sua energia de érea &, se

- altera com o deslocamento x da parede de acordo com a figura ITI.2:

£

dw

FiguraIIL2 : Variagio da energia de uma parede em fungfio do deslocamento x.
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Na auséncia de um campo magnético a parede ficara em algum minimo onde fg,, /dx=0.

A energia pode ser expressa, em primeira aproximac¢dio e na vizinhanga de um ponto estivel,

Como.

g, = %axz (IL.9)

Para uma parede de 180°, se um campo magnético H ¢ aplicado numa dire¢do que faz um
ingulo @ com M, haverd uma mudanga na magnetizagio de 2M,x por unidade de 4rea da parede.

~Acenergia dada pelo campo ser4 (figura I11.3(a)):

&y =—2M Hxcosé (I11.10)
"
F 3
7B
[ H NN
X
M, | SN M,
I NN
| RSN
Sy Sl AN
M \\
H y 2SN
—1 . AN
| A
[
(A Lt

FiguraIlL3 : Deslocamento de paredes de dominio causade por campo magnético H
aplicado. (a) paredes de 180° e (b) paredes de 90°,

Somando os dois termos de energia e minimizando a expressdo teremos:

=g, +&; =30x —2M Hxcosf (IL11)
isQf:mh2.21/1315”(:056?:0 (11I1.12)
ox
2M,
x= Sa—coseﬂ (IIL.13)
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Como resultado do deslocamento da parede, a magnetizagio na dire¢io do campo
magnético aumenta de um fator 2Mcos@x, e a magnetizagio total seré entfio dada por:

4M; cos® S

= 11.14
M p I ( )

onde S é a 4rea total da parede de 180°. A susceptibilidade inicial é portanto:

-

_ 4M? cos® QS

” (IIL. 15)

Ka

Um calculo semelhante pode ser desenvolvido para paredes de 90° (figura II1.3 (b)) nos

levando a uma expressdo para a susceptibilidade neste caso:

_2Mjcos’ 6
«a

S (I11.16)

a2

- 2. 2 Processos Irreversiveis

Da mesma forma que no caso reversivel, podem ocorrer processos de magnetizagiio por
meio de rotagGes ou por meio de movimentos irreversiveis de paredes.

De forma geral, a rotagfio da magnetizagio contra a anisotropia requer um campo
razoavelmente grande tal que a magnetizagdo nos dominios normalmente se d4 por processos de
deslocamento de dominios antes que uma rotagdo irreversivel possa ocorrer. Em particulas onde

56 ha um dominio (single domain particles) podem ocorrer processos de rotagio irreversiveis pois

tais particulas nfio apresentam nenhuma parede de dominio. Escrevendo-se a energia de um’

sistema como estes, € possivel calcular o campo critico para o qual uma rotagio da magnetizagdo
ocorre [Chikazumi 64,

Vamos considerar que a energia de uma parede em fungdo do sua posigio é da forma
mostrada na figura I11.4.

O efeito de um campo magnético H aplicado é similar ao j& descrito. A parede se desloca
entre as posigdes xp ¢ x; e a forga restauradora na parede é contrabalangada pela pressdo

magnética imposta pelo campo H de forma que:
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%:p: 2MHcosO

(IIL.17)

Assumindo que o gradiente da energia &4 ¢ méximo na posigdo x;, um aumento no campo

ird resultar em um deslocamento irreversivel de x; até x,, Se o campo ¢ retirado, a parede retornara

aum minimo mais proximo de x,. O campo critico para o qual um processo como este ocorre,

que portanto define a passagem de processos reversiveis para irreversiveis, pode ser definido

¢omo.

1 (&edw]

H, =
2M, cosO\ Ox
Abaixo deste campo os processos de movimento de paredes serfio reversiveis.

du

Processoes
rreversiveis

p racCess0s
reversiveais

W e — T

Figura IIL4 : Variacdo da energia de uma parede como fungio da posicio da parede.

3. Processos de magnetizagdo em amorfos

(1L 18)

Ferromagnetos amorfos exibem em geral um comportamento magnético “mole” com baixos

campos coercitivos ¢ alta magnetizagfio de saturagdo devido a baixa anisotropia. Suas paredes de

dominio sdo geralmente largas. Além disso, hi uma auséncia de grandes imperfei¢Ges existentes

em cristais (fronteiras de griio e deslocagBes) que podem bloquear o movimento das paredes.
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81a][Reininger and Kronmiiller 91][Allia and Vinai 86]. Isso também pode ser verificado através
da ocorréncia de um campo critico, chamado de campo de pinning, no qual o valor da
susceptibilidade inicial sofre umé alteracdo brusca, também [Polak er af 93a][Lin and Sheng 81
[Sinnecker 91]. " )

O estudo da estrutura de dominios nos fornece informagdes sobre os processos de
magnetizagiio em amorfos [Fernagel and Kronmiiiler 83). Os processos de magnetizagdo foram -
investigados observando-se (por efeito Kerr) as alteragBes softidas na estrutura de dominios na
presenca de campos magnéticos, e comparando estas alterag;ﬁes- com calculos tedricos de
movimento de paredes de dominio, -

Com base em um modelo de Kersten [Kersten 43), onde o campo coercitivo pode ser
relacionado ao bloqueio do movimento de paredes de dominio resultante de flutuagBes espaciais
na energia da parede (modelo de pinning), Polak e colaboradores [Polak et af 93b] descreveram
08 processos de magnetizacio em ligas amorfas, mais especificamente o comportamento do campo
coercitivo, em fungio de tensdes aplicadas considerando também a possibilidade da influéneia da
rugosidade da amostra e os processos de nucleagio. Descreveremos aqui este modelo.

Consideremos uma parede de dominio de 180° que divide uma amostra em duas regides de

magnetizagio antiparalela, como mostrada na figura I11.5.

Figura ITL5 . Esquema mostrando uma parede de dominis para o modelo de pinning
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A espessura da amostra € representada por dfx) e seu comprimento por /. dfx) descreve a
rigosidade que pode ser encontrada na amostra, que pode também influenciar 0 movimento das
paredes de dominio. Um campo magnético externo é aplicado ao longo do eixo y e a parede se
move na direcfio x. A densidade de energia total pode ser escrita como a soma entre a energia da

paredé e um termo magnetostatico:

E=E,+E, (I11.19)

A densidade de energia da parede ¢ dada em fungdio da energia da parede por unidade de

area g4, € da area da parede dix)I.

E, =&, d(x)I (111.20)

O termo magnetostatico pode ser escrito em fungfio do campo externo H.. e da

magnetizacio de saturacio Ms.

E, =-2H M| d(x)dx’ (I1.21)
0

Minimizando a energia total, um campo critico para 0 movimento da parede pode ser

calculado:

1%[% (0)d(x)]- ZH;tMSl?%Ed(x')dr’} =0 (TIL.22)

Para a regifio proxima a saturagfio, a formacdo de dominios se da por nucleagio. Desta

forma, um termo relativo & nucleagfo deve ser também levado em conta:

2K,
M

g

Hwew g =C (1.23)

onde /4 € o campo de anisotropia e C uma constante de proporcionalidade.
O méximo da derivada da energia da parede determina o campo coercitivo [Polak er al
93a][Polak ef al 93b]:
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.= 1 0”_‘}/ + 1 8dw l&d +CZKU =Hcpim +H:upe;ﬁa‘e +H:m:1eamo (11124)
M |ox| - 2M | ™ d ox| T M,

O primeiro termo desta equagéo ¢ o modelo puro de pinning de Kersten. O segundo termo

reflete a dependéncia com a rugosidade, € o terceiro termo, a nucleagio.
A energia da parede de dominio é dada por &, =4v 4K , onde 4 ¢ a energia de troca, e K é
aanisotropia. Usando esta expressfo fica claro que o termo H”™ ¢ determinado pela distincia de

~troca ¥ AK e pela derivada a da anisotropia &K/ Jx:

w1 | = K|
H? =90, |JE =l (IIL.25)

onde K=K(x)=Ko+AK(x). O termo K, é a anisotropia no material (induzida por tensdes ou por
campos magnéticos externos) e AK(x) é um termo que descreve as flutuagdes de K(x).

Aproximando AK(x} por AK e JAK/Ix por AK/L, onde L, é o comprimento de onda das

flutuages, podemos obter mais diretamente a dependéncia de H”™ com a anisotropia.

P — 1 é{{_ 4
° 2M; K VK, +AK

(I11.26)

Como vemos acima, o campo coercitivo decresce com a anisotropia proporcionalmente a
1/JK,. Ky ¢ determinado basicamente pela energia magnetoelastica somada a um termo

induzido:
K, =K, +|3450] (I11.27)
A dependéncia com a tensdo do primeiro termo em I1.24 se torna dbvia:

pm _ 1 AK A
¢ 2M; K (BAgol+K,

(111.28)

O segundo termo na expressdo II1.24, que descreve a influéncia da rugosidade do material

no campo coercitivo, pode ser descrita em termos de uma espessura média dy e uma amplitude de

mgosidade R, modulada por uma fungio do tipo sin{x2x/ L)
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d(x)=d, +R, sin(x2z/L) (11.29)

Desta forma Jd /dx pode ser interpretado como uma amplitude de rugosidade por

- comprimento de onda da rugosidade. A contribui¢iio deste termo é diretamente proporcional a

| energia da parede &, [Polak ef al 93b]:

1
2M,

R, 1

“ae 4|~ 2M,

Hsuperﬁcie -
¢

R,
;{441/1@ +3 4] (I11.30)

- onde £, =4,/ 4K, e K, =K, +[34,0].

;
:
[_ termos de energia envolvendo este movimento foi usado para ajustar medidas de campo coercitivo

A contribui¢do deste termo no campo coercitivo é proporcional a /K|, .

Este modelo levando em conta o deslocamento de paredes de dominios e a minimizagio dos

- em fungio da tensdo mecanica em algumas fitas amorfas [Polak et af 93b][Sinnecker et al %4al.

Utilizamos este modelo para descrever os processos de magnetizagio em fios amorfos, que

- possuem configuragdes de dominios peculiares, comparando com os processos observados em

fitas de composi¢do similar,
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Capitulo IV
Relaxagéao da Permeabilidade Inicial

1. Introdugdo

A relaxagio da permeabilidade magnética inicial,' também conhecida como affereffect da
; permeabilidade inicial ou disaccommodation, é definida como o decréscimo da permeabilidade

inicial a.c. com o tempo apds um rearranjo na estrutura de dominios do material ferromagnético.
' Tal efeito pode ser observado tanto em materiais cristalinos [Stonczewski 63] [Chikazumi 64]
quanto em amorfos [Allia et al 80a] [Kronmiiller 83].

Em cristais o fendmeno ¢ observado somente em intervalos bem definidos de temperatura,
~estando relacionado com a difusio de atomos especificos na rede cristalina, caracterizada por
energias de ativagio bem definidas, e estd completamente entendido. Em ferromagnetos amorfos,
'. o fendmeno de relaxagdo € muito mais intenso. Nos amorfos o efeito ¢ caracterizado por um
espectro largo de energias de ativagiio e pode ser observado em uma larga faixa de temperaturas.”

Neste capitulo descreveremos os modelos teoricos que descrevem o fendmeno do
gffereffect, em cristais e em amorfos ¢ em seguida daremos uma descricio dos métodos de

medida.

2. Aftereffect em cristais

A primeira teoria com base fisica para a explicagio do fendmeno de relaxagdo da
permeabilidade magnética inicial em cristais foi proposta por Snoeck [Snoeck 38]. Ele considerou
que O gftereffect magnético observado em dristais de a-Fe com impurezas de C ocorre devido 4
difusdo de atomos de carbono na rede cabica de corpo centrado do ferro. Sabe-se que atomos de
carbono ou nitrogénio entram na rede nos sitios intersticiais, como mostrado na figura IV.1.

Estes sitios intersticiais s&o classificados como sitios x, y e z. Se os 4tomos de carbono
ocuparemn os sitios x, por exemplo, eles empurram os atomos de Fe mais préximos na diregdo x, e
ocorre um alongamento da rede na diregio x. Se a magnetizacio no dominio também esti na

diregio x, a energia magnetoelastica deve ser decrescida pelo alongamento da rede na dire¢do x
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(s¢ a magnetostricio de saturago (As) € positiva), ¢ os stomos de carbono vio ocupar
preferencialmente os sitios x para diminuir a energia. Apos esta ocupagio preferencial dos sitios x
por &tomos de carbono, o alongamento do cristal vai estabilizar a magnetizagio do dominio na
diregdo x. Resumindo, a profundidade do minimo do potencial vai se tornando cada vez major

com a difusdo dos atomos de carbono [Chikazumi 64].

O Fe atom

O x site
D ysite
z site

Figura IV.1 : Tipos de sitio intersticiais para dtomos de carbono numa rede de ferro
cabica de corpo centrado.

Em 1952 Neél modificou o conceito proposto por Snoeck [Neél 52] e propds um novo

‘modelo, incluindo calculos mais detalhados sobre o efeito, Ele considerou que a insergio de

itomos de carbono entre os atomos de ferro tem um efeito maior que o descrlto por Snoeck, pois

dltera a interagdo pseudo-dipolar entre os atomos de ferro, efeito este que é muito maior que

apenas uma mudanga nos pardmetros da rede.

Um experimento feito por De Vries [De Vries ef al 59] demonstrou que o modelo de Neél
estava correto, e que no caso de materiais cristalino a contribuigio anisotrépica era dominante
sobre a contribuigio magnetoeldstica para o aftereffect. Neste experimento mediu-se a anisotropia
induzida e a variagiio temporal da magnetostricio apés uma alteragio brusca na diregdo de
magnetizacio. Concluiu-se que os atomos de Carbono preferem ocupar sitios num plano normal 3
dlregao de magnetizacdo local [Cullity 72], ou seja, 0 contrario de previsto por Snoeck. Se a

diregdo de magnetizagio for na diregiio x, os atomos de carbono irdo preferivelmente ocupar os
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sitios 3 e z, pois a nuvem eletronica que cerca os atomos de Fe ¢ alongada na dire¢iio da
magnetiza¢do espontinea, como mostrado na figura IV.2. Os atomos de carbono terdio mais lugar

nos sitios y € z quando a magnetizagio M, for paralela a x.

Z

Figura IV.2 : Relagdo dos sitios intersticiais aos dtomos de Ferro alongados na diregfio de
magnetizacio

Este conceito nfo pode ser estendido diretamente ao caso amorfo, uma vez que as
distor¢Ses estruturais presentes nesses materiais sdo muito maiores que as deformagdes induzidas
localmente por atomos de carbono intersticiais numa rede de a-Fe. Com isso, a importancia de

fermo magnetoelastico pode vir a ser maior que os outros termos que contribuem para o -

aftereffect.

3. Aftereffect em Amorfos - -

Em ferromagnetos amorfos sio observados fendmenos de relaxaco bastante significativos.
Existem grandes diferengas entre o affereffect observados em cristais € 0 que ocorre com amorfos.

Em cristais o aftereffect esta relacionado com a presenca de dtomos especificos (ou pares
atdmicos) cujo ordenamento é entdo caracterizado por energias de ativagio bem definidas, no
caso de amorfos ha uma distribuicio de energias de ativagio cujo espectro é bastante largo.

O comportamento temporal da permeabilidade que descreve a relaxagio em cristais é
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- tipicamente dado por:

()= A+ Be o (V.1

- onde 7 € um tempo de relaxagdo definido. No caso de ferromagnetos amorfos, u(7) é geralmente

. bem descrito por uma lei do tipo:

u(t) =a—b-1n(r) (IV.2)

Nas ligas ferromagnéticas cristalinas, o affereffect somente é observado numa faixa estreita
de temperaturas, uma vez que o tempo de relaxagdo 7, ests relacionado com a energia de ativagiio
(& pela relagiio de Arrhenius convencional que é extremamente sensivel a qualquer mudanga na
- femperatura. Nos amorfos o comportamento com a temperatura é bem diferente, uma vez que hé
' uma distribuicdo de energias de ativagio. O afiereffect em amorfos pode ser observado em

qualquer temperatura abaixo da temperatura de Curie (T,) do material e ja foi estudado desde 4K
- até T, [Allia et al 87b]. |

Em ferromagnetos amorfos, embora nio exista uma teoria que descreva de forma completa

o fendmeno de relaxagdo, os resultados observados levaram a formulagdo de alguns modelos
- [Allia and Vinai 82} [Kronmiiller ef a/ 84] cujo ponto comum ¢ a consideragdo de que os efeitos

- intrinsecos da desordem local nos processos de ordenamentos microscopicos levam ao affereffect.

A desordem local pode ser descrita por defeitos no material.

Segundo os modelos para o affereffect, a relaxagio da permeabilidade magnética inicial

origina-se de ordenamentos direcionais dos defeitos que interagem com a magnetizagio local e

podem assumir configuragSes diferentes mas energeticamente equivalentes. Os saltos entre as
distintas configuragBes sdo termicamente ativados, e acompanham as mudangas na direio da
magnetizago local. A mobilidade das paredes de Bloch ¢ dependente da configuragio em que se
encontram os estados ordendveis em seu interior. O decréscimo da mobilidade das paredes com o
tempo esta associado com a volta dos sistemas ordenaveis ao seu estado de menor energia. Nos
modelos tedricos existentes, as configuragdes que um sistema pode assumir sdo descritas por
sistemas de dois niveis nfio correlacionados. Estas configuracBes quase equivalentes
energeticamente sio separadas por barreiras de potencial caracterizadas por energias de ativagio

diferentes em diferentes regides da amostra. Portanto o espectro de energias de ativagdo do
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sistema como um todo € bastante largo.

As duas principais teorias existentes para a descrigio do fendmeno da relaxacdo magnética
em materiais amorfos partem de pressupostos distintos sobre as principais fontes do acoplamento
entre os defeitos e a magnetizagiio [Allia and Vinai 82] [Kronmiiller 83] [Kronmiiller ef af 84]. Em
- ambos os modelos, apds ocorrer uma variagio brusca na configuragio de dominios do material
-~ devido & aplicd¢do de um campo magnético, os defeitos recebem energia suficiente paréi pula'f para
- aconfiguragio de maior energia. Conforme o tempo evolui, os defeitos estruturais tendem a voltar

0 seu estado de menor energia, provocando uma estabilizagdo das paredes de dominio.

3.1 Modelo Micromagnético

Partindo de uma andlise micromagnética, o modelo de Kronmiiller considera que o

acoplamento entre defeitos € magnetizagio tem importantes contribuigdes das interagdes de spin
orbita e de troca, além do termo magnetostrictivo primeiramente considerado por Allia e Vinai.
- No modelo de Kronmiiller os defeitos sdo formados por grupos de atomos que interagem entre si,
onde um dos atomos pode saltar entre duas posi¢bes devido & existéncia de volumes livres nos
materiais amorfos, que agem como defeitos tipo vacancia, permitindo em sua vizinhanga a
reorientago de eixos dos pares atdmicos, como mostra a figura IV.3. Tal reortentagio pode
| ocorrer  por processos termicamente ativados ou por tunelamento. Kronmiller descreve a
termodindmica e a cinética desses pares atémicos utilizando o sistema de dois niveis de Anderson

(TLS), como mostrado na figura IV.4 [Kronmiiller 83] [Kronmiiller ef al 84].

FiguraIV.3: Modelo de esfcras do sistema de dois niveis mostrando a reoricntagio dos
pares dentro de um volume livre [Kronmiilicr 83]
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FiguraIV.4 : Modelo de sistema de dois niveis (TLS - Twe Level System) descrevendo a
reorientacdo de um eixo de par atémico,

Na figura IV.4 cada TLS § caracterizado por uma energia de ativagdo Q que é modificada
 pelas energias de interagéio magnética &y do i-ésimo par atdmico nas suas orientagdes J=1,2.
| Em materiais amorfos existe um grande niimero de TLS que portanto € caracterizado por

__ um amplo espectro P(Q) de energias de ativagio e energias de separagio magnética:
2A,=¢,,~¢,, Iv.3)

As energias de interagio &; no modelo de Kronmiiller s3o compostas de trés termos:

&y =E0 e e (IV.4)

 onde £ ¢ a enérgia de troca, £ a energia de acoplamento spin-Orbita e £ energia de
_' acoplamento magnetoelastico. Todos os trés termos sio considerados como energias de interagio
' magnética local do par atémico com seus vizinhos mais proximos,

Uma equidistribuicio dos pares atémicos (em todos os niveis nos quais 2A<2kT) é
| produzida ao desmagnetizar a amostra. Apds a desmagnetizagio ocorre uma redistribﬁigﬁo dos
pares atdmicos para configuragBes energeticamente mais favoraveis, por exemplo, na figura acima,
 de [=1 para j=2. Tal processo pode ser descrito por uma cinética de reagdo de primeira ordem de

LS ndo acoplados caracterizados pela energia de separacfio 2A e com uma certa probabilidade de

'-ocupag:ao Pela redistribuigiio dos eixos de pares atdmicos a energia de interagio da magnetizacio

Iocal total M; com os pares atdmicos é reduzida. Consequentemente, a parede de Bloch fica

confinada 2 um potencial dependente do tempo, chamado de potencial de estabilizagio. No
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- modelo de Kronmiiller, o aftereffect Ar(f) é definido como a variagio do inverso da

susceptibilidade* (reluctividade) entre os tempos =0 e ¢, e é dado por:

A= 1. 1 d’¢ (U.1)|

= IV.5
2 x, 28M7 dU’ V-3

o

onde § € a area de uma parede de dominio por unidade de volume e y é a susceptibilidade inicial
do material. ¢ € um potencial de estabilizagio, U € o deslocamento da parede de dominio. O
potencial de estabilizagdo ¢ determinado através de calculos que envolvem as diferentes energias

de ativagdo de uma parede de Bloch com os pares atdmicos. A expressdo final para a reluctividade

- ¢dada por [Kronmiiller ez o/ 84]:

) 2z 1 C0< )

= 223Gty V.6
15M7 §8 kT ear )OO av.6)
onde 6=zd, € a largura de uma parede de dominio, Cy é a concentragio de pares atdmicos moveis

¢ &r € uma constante de interagiio efetiva que é descrita em termos de tensores locais das

propriedades magnéticas tendo a forma da seguinte expressdo:

(6 )=ay+a(A,) av.7m

A fungio G(#) depende da natureza do material estudado e de sua historia térmica
(Kronmiiller 83].

Este modelo € analogo ao modelo de aftereffect em cristais proposto por Neél [Neél 52).

3. 2 Modelo Estrutural

O modelo proposto por Allia e Vinai é completamente estrutural, independente da
composi¢do da liga amorfa, mas sim da magnetostrigio de saturagio. Enquanto no modelo de
Kronmiiller hé a presenga de termos de anisotropia local e de troca, Allia ¢ Vinai propdem que o

efeito de relaxacio em amorfos estd relacionado exclusivamente com as interagbes

! At€ aqui falamos do affereffect como sendo a relaxagfio da permeabilidade inicial. A permeabilidade se relaciena com a
susceptibilidade através da relagio p=1+y. Nos materiais amorfos, a susceptibilidade é muito grande, e portanto podemos
fazer a aproximacfo piay.
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magnetoelasticas de defeitos estruturais existente nestes materiais.
A defini¢do de defeitos segue os conceitos definidos por Egami [Egami et af 80] [Egami

81a][Egami 81b][Egami and Srolovitz 82] para estudos da estrutura e relaxa¢do estrutural em

- vidros metélicos. Egami descreve os defeitos em termos da distribuigio de tensdes internas em
escala atdmica. O tensor de tensfio atdmico’ oy € descrito nas posigdes atdmicas em termos das

- forgas entre os pares de atomos. Destes tensores podemos calcular duas quantidades invariantes, a

pressdo hidrostatica p e a tensdo de cisalhamento média 7. 7 e p sdo definidos por:

b

1 (o-l,*%)z+(azz—aﬁ)2+(agg—o~u)2 rol so? 1ot (IV.8)

3 2 2 2

T=

P= ';'Zo-ﬁ (IvV.9)

Em sistemas livres, os valores médios da pressdo hidrostética so nulos ({p) = 0) enquanto

j: que {z)= 0.

Os defeitos estruturais sdo definidos entdio como regides onde os valores locais de p efou 7

 diferem de seus valores médios. Por meio de simulagdes numéricas verificou-se [Srolovitz ef al

81] que os valores de p e 7 estdo espacialmente correlacionados, com uma extensio de 10 a 20
posicBes atdmicas. Assim ¢ possivel caracterizar defeitos estruturais como pequenas regiGes onde

os valores do tensor de tensio estdo correlacionados e as tensdes atdmicas dominantes podem ser

fipo tensgo (defeitos p), tipo compressio (defeitos #) e tipo cisalhamento (defeitos 7).

As caracteristicas fisicas dos defeitos estruturais sfo a base do modelo de Allia e Vinai pafa
o fenémeno da relaxagdo da permeabilidade magnética inicial em metais ferromagnéticos amorfos.
No modelo estes defeitos sdo considerados independentes e a relaxacdo da permeabilidade
magnética € conseqiéncia da interacdo destes defeitos com a magnetizacio uma vez que o8
defeitos tém uma certa mobilidade com baixa energia de ativagdo.

Em geral a energia magnetoelastica local de um sistema caracterizado por uma

magnetostrigdo isotrépica A, pode ser escrita como :

*Tensor definido no sistema cartesiano de coordenadas
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3
Epe = _Elszo-f,j:yfyj (IV-lO_)
Ly

| onde os )7’s sd0 0s cosenos diretores da magnetizagio local.

Pode ser mostrado que ao rodar o sistema de coordenadas dos eixos principais, as
| flutuacOes puras de pressdo caracterizadas pelas trés tensdes principais o; (7=1,2,3) tendo o
| mesmo valor (o/p), ndo estio diretamente acopladas com a diregio de magnetizagio via
magnetostri¢do. Desta forma, obtém-se que somente as regides de tensdo de cisalhamento (7)
i interagem com a magnetostdgﬁo, dando origem ao gffereffect magnético em amorfos. |
A energia magnética total (por unidade de volume) de um defeito de tensdo simples é

[ descrita por:
. L 3 3
£= _gﬂBHM -§ _Ej‘szo-i,fyiyj =—ay,— Elszof,jyf}/j (IVII)
iy i

onde g € a razio giromagnética, us é o magneton de Bohr, a=gu, H,,-S ¢ a constante de troca,
:: H,,6 o campo de troca com cosenos diretores (0,1,0) e § ¢ o vetor de magnetizagiio local {soma
| de todos os spins individuais dos defeitos que sdo altamente correlacionados). E possivel verificar
 que % A,0 «a, 0 que leva i seguinte aproximacio:

34,0,

£= ua(l + 5 ) (Iv.12)

a

Bem abaixo da temperatura de cristalizago do material o movimento dos defeitos sio
' considerados locais e completamente reversiveis. Tal movimento niio envolve difuso atémica de
| longo alcance, mas sim de um movimento coerente do defeito entre minimos adjacentes da energia
 lvre. O movimento pode ser descrito como uma transicio entre niveis de energia quase

equivalentes caracterizados por arranjos topolégicos diferentes.

Para calcular a energia total é realizada uma média volumétrica de todos os defeitos
': ocupados em equilibrio. Quando uma parede de dominio é deslocada (f=0), a magnetizagio de
uma elemento de volume do material é rodada de um angulo ¢, alterando assim as componentes
o tensor de tensdo, e consequentemente os niveis de energia dos defeitos. No entanto, no instante

=0+, o niamero de defeitos que ocupam cada nivel energético permanece o mesmo, pois a
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- redistribuigdo dos sistemas ocorre gradualmente. A variagio da energia ap6s o deslocamento da
- parede € calculada introduzindo um sistema de coordenadas que sofre o efeito de uma matriz de

| rotagdo, e pode ser dada por [Allia and Vinai 82]:

_9 (M)

_567/13<72>sin2 a (IIV‘13)

- onde (N 7} 6 o mimero total de defeitos cujo movimento ocorre a uma dada temperatura 7'

A derivada em relagdo ao deslocamento do termo de energia em excesso (quando uma
' parede ¢ deslocada de sua posigdo de equilibrio) da um campo magnético que dificulta o
\ movimento da parede, e consequentemente é chamado campo de viscosidade (Hr).

Uma relagfio direta entre este campo de viscosidade e AE ¢ dada por [Allia and Vinai 81] :

H(¢)= ﬁ%g,, ) (1V.14)

onde /s € a magnetizaghio de saturagdo, & é o deslocamento da parede e g,(&) é uma fungio deste
- deslocamento da parede.

. O conceito de campos de viscosidade permite visualizar de maneira fenomenologica a
' dificuldade progressiva experimentada por paredes de dominio oscilantes apés uma mudanga na
estrutura de dominios. O campo de viscosidade € zero imediatamente apds um rearranjo das
paredes de dominio, e cresce com o tempo até um valor de saturagdo que depende da amplitude

- do deslocamento das paredes, isto §, da intensidade do campo a.c. aplicado.

Através de uma descrigdo do movimento de paredes de dominios em torno de posigdes de
_' equilibrio, Allia e Vinai mostraram que a fungio g,(£) assume um maximo quando £=0.4568 onde

8¢ alargura da parede de Bloch. A fungdo g,(£) tém a forma dada pela figura IV.5. O campo de

|
- viscosidade (&) segue este comportamento.

: Com base nesta descrigiio dos defeitos estruturais e a partir de consideracBes de como estes
-defeitos contribuem para a energia magnetoelastica local, Allia e Vinai, inicialmente supondo uma
- magnetostrigdo isotropica, desenvolveram uma expressdo para a relaxagio da permeabilidade

- inicial em amorfos entre dois tempos fixos ¢ € #; apés uma desmagnetizagio:
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Au_ o3 N, G(tl)—G(fz)lz;(,,z> (Iv.15)

# 324T  HI
- onde H, é o campo aplicado, 7, ¢ a magnetizagdo de saturagiio, G(7) € uma fungfio decrescente no
. lempo, e (72> ¢ 0 segundo momento das flutuacdes na tensio de cisalhamento, Au ¢é a variacio da

permeabilidade inicial entre os tempos ¢, e 7 (¢{t1)-142,)) e 1 é a permeabilidade inicial no instante
- il (=),

IVaN

A S 2A ¢

Figura IV.5 : Comportamento da fungie £:(£) que descreve a intensidade do campo de
viscosidade em fungdo do deslocamento de parcdes de dominio oscilando em torno de
uma posicio de equilibrio,

A expressiio IV.15 prevé que para um material com magnetostrigio nula, o efeito nio deve-
ser observado. Porém, materiais amorfos de base Cobalto, que possuem uma constante e
magnetostrigio muito proxima de zero, exibem também efeitos de relaxagio.

Através de consideragBes a respeito de flutuagSes na energia de anisotropia magnética
causada por distorg:('ies na estrutura amorfa, foi feito um refinamento deste modelo [Allia and
Vinai 86]. Os célculos envolveram consideragfes a respeito de vizinhos préximos a um atomo
central, e de como a energia deste sistema se altera frente uma distorgdio de uma configuragdo
inicial. Tal distor¢go est4 associada com as componentes tipo cisalhamento do tensor de tensdo
mecdnica. Desta forma, a energia de anisotropia pode ser descrita em termos de uma energia

magnetoelastica dependente dos sitios, levando a uma nova expressio para o affereffect
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£=255 3 NT G(tl)_G(tZ)/Iz

2
g T3k HI Y (<) (IV.16)
- onde A€ a magnetostrigiio efetiva local definida como:
g = A2 +(m)A: (IV.17)

onde 4 ¢ a magnetostrigdo de saturagio, A, esté relacionado com a anisotropia local e {m) é um

parametro relacionado ao grau de distor¢do estrutural.

A expressdo IV.16, assim como a expressio desenvolvida por Kronmiiller, envolvem o
: quadrado da magnetostri¢fio de saturagdo, o que ¢ natural quando pensamos que a base para o
fendmeno sdo os acoplamentos entre os sistemas ordenéveis e a magnetizagiio local. Este fato foi
verificado experimentalmente para diversas ligas cobrindo um gama extensa de valores para a
 magnetostrigiio de saturagio [Allia e af 82][Kronmiiller 83]fAllia and Vinai 86]. Embora os dois
‘modelos partam de pressuposto distintos, ambos seguem desenvolvimentos muito analogos
utilizando conﬂguragées de dois niveis ¢ estatisticas de Boltzmann para o calculo da energja total
do sistema.

As medidas de aftereffect sdo importantes no estudo de materiais amorfos pois dependem
diretamente da estrutura microscc')piéa do material, ¢ da resposta da estrutura de dominios nas
amostras. Tendo isso em mente, ndo € dificil compreender que a técnica pode ser utilizada como

ferramenta no estudo de processos de magnetizagio destes materiais.

4. Fenomenologia do aftereffect da permeabilidade inicial

Vamos considerar a segfo de uma fita ferromagnética amorfa, de comprimento L, e largura /
{L»l). Na auséncia de um campo magnético ou de tensdes externas a amostra ¢ dividida em
dominios magnéticos cuja configuragio ird em geral, no caso de fitas magnetostrictivas, refletir a
existéncia de grandes flutuagGes nas tensGes internas de longo alcance resultando em dominios
com paredes irregulares [Kronmiiller and Groger 817 (figura IV.6(a)). Entretanto, tais dominios
podem se tornar bem regulares na presenga de uma campo ou uma tensdo mecanica externa
(6:x2200MPa), como mostrado na figura IV.6(b). Neste caso as paredes de dominio separando

regides de magnetizagdo antiparalela se tornam paredes planas.
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‘o;ext Tqm

(a) | lg(b) lg (c)

ext ext

Figura IV.6 : Diagramas esquemditicos de uma estrutura de dominios em uma liga
ferromagnética amorfa com magnetostri¢iio positiva: (a) sem tensido externa aplicada, (b)
na presenga de uma tensio externa aplicada (o.¢) € (¢) com uma nova estrutura de
dominios apos um pulso magnético, em =7, As setas horizontais em (c) representam o
deslocamento das paredes de dominio na presenga de um campo alternado H=H, cos (x).

Esta configuragdo de dominios pode ser facilmente observada por efeito Kerr. Nestas
condigSes qualquer alteragio na magnetizagdo da amostra esta simplesmente relacionada com o
deslocamento das paredes destes dominios. Quando se aplica um pulso magnético saturante, a
estrutura de dominios na amostra ¢ destruida (a amostra é saturada). Assim que o campo
magnético € removido, uma nova estrutura de dominios se forma, ¢ as novas paredes formadas se
deslocam pelo material. Um deslocamento de x ird implicar numa mudanga de AM = 2Mx/d, onde
M; ¢ a magnetizacio de saturagfio e d € a distincia média entre as paredes de dominios. Como
conseqiiéncia, medidas de permeabilidade a.c. i =AB/H (=AM/H), nos ddo informacdes sobre o
movimento das paredes sob agdo de um campo magnético alternado H=H, cos ().

No caso de paredes de 180° podemos entender a amplitude da oscilagio como o
deslocamento de paredes £, e a redugéio desta amplitude como efeito do campo de viscosidade.
Desta forma B estd relacionada & ¢ enquanto a variagio da amplitude de oscilagio AB  esti
relacionada a Hr({). De fato, em medidas feitas em materiais amorfos, a curva de AB em fungio
de B exibe um comportamento similar 4 curva g,(¢), exibindo um méximo [Allia and Vinai 81].

Vamos considerar a evolugio temporal de B(f) numa medida como esta. B(f) ¢ proporcional
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i resposta magnética do material ao campo a.c. do tipo H(f)—H.e™, e portanto oscila com a
| mesma freqiiéncia v=2m/m. A relaxagiio magnética estd relacionada com a diminvigdo da
! amplitude de oscilagio das paredes de dominios, e portanto com a envoltéria da fungio B(f) apos
I_ 0 pulso. Normalmente a frequiéncia de oscilagdo do campo aplicado (®/2n) € escolhida para ser
l maior.que o inverso do tempo mais curto a ser analisado numa medida [Allia 89]. Assim sendo
podemos nos reter aos valores pico a pico de HJAY), HHf) e B(f), podendo se desprezar as
:' oscilagOes rapidas destas fungdes. As dependéncias temporais e as derivadas em relagéio ao tempo
- que serdo usadas a seguir serdo sempre referentes as amplitudes pico a pico,

Considerando ¢ como sendo a permeabilidade do material, a indugdio magnética em fungio
~ do campo aplicado, B=B(H.,Hr) pode ser escrita como B=uH - uHr.

Podemos calcular variagio total de B(f) por:

dB _ dH, dH
@ Tar dt

(IV.18)

A derivada total do campo de viscosidade Hy{f) com o tempo na expressdo acima é dada

por:

dgf =(”§‘”L +[‘Zj’l % (IV.19)

Da expressdo IV.19 vé-se que o campo de viscosidade varia nfio s6 pelos efeitos dos
processos de ordenamento (primeiro termo contendo uma derivada parcial no tempo), mas
também devido a possiveis alteragdes na largura da regifo varrida pelas paredes de dominio
oscilantes (segundo termo contendo uma derivada com a indu¢io B). O campo de viscosidade
pode ser dado entdo por uma fungdo nfo somente do tempo, mas também de B e pode ser
fatorado em dois termos como [Neél 52] [Herpin 68] Hy{(B,/)=h{B)G(f), e entdo a expressio |

1IV.19 pode ser reescrita como :

dG  dhy dB
d ' dB dr

—hT( )— G(#) (IV .20)

Levando a expressdo IV.20 na relagio IV.18, obtemos:
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z A og)

- 1+p(£§;]G(I)

(IV.21)

-Esta € uma expressdo geral que rélaciona qualquer mudanga de B em relag3o 4 H,e Hr Em
medidas de afiereffect tipicas um campo magnético de intensidade constante ¢ aplicado 4 amostra
¢ 0 decaimento da indugdo magnética medido apos um rearranjo da estrutura de dominios. Este ¢
o tipo mais convencional de medidas de affereffect [Allia and Vinai 86] [Sato Turtelli and Vinai

90]. Neste caso a relagdio IV.21 se torna:

Ay (B)—
a _ (IV22)

dt -1_+_~’iG(:)
P

A solugdo desta equagdo nos da a relagfio entre a relaxagio de B e a evolugio temporal do
campo de viscosidade G(7). A equagio pode ser resolvida canonicamente para B usando a
transformacao R=dG/dB.

%}; + P(B)R=Q(B) (IV.23)

onde:

dh, 1 d’hy(dn\"
PB)= 2ch dekdB]

p (1v.24)
0=z (5, %)
A solugo neste caso fica sendo:
B(1r) = B(0)- ph, [ BO]G(0) IVv.25)

onde B(0)=uH,. Esta € uma expressdo implicita para B(f) que requer conhecimento detalhado da

fungio s(B). A forma de #r(B) para o caso de um movimento oscilatério de paredes de dominios .
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F
| foi tratada por Allia e Vinai [Allia and Vinai 81], conforme mostrado na figura IV.5. Uma boa

J aproximagio desta fungfio € dada por:

h(B)=a sing;) (IV.26)

L

onde a contém informagdes sobre o amortecimento viscoso, isto é , o numero de defeitos Np

- envolvidos, e a energia do acoplamento dos dipolos magnéticos do ordenamento:

2
_Np&p

- Mot V.27
AT av-27)

- onde /s ¢ a magnetizagio de saturagio da liga.

B, € o valor da indugdo magnética na qual a curva Ax(B) tem um méximo. Como ji
mencionamos, este MAximo ocorre quando a amplitude de deslocamento da parede de Bloch de
180° ¢ igual a £=0.458, onde & é a largura da parede (figura IV.5). Este valor é obtido ao se
| considerar o movimento oscilatério das paredes de 180° interagindo com particulas através de
- uma interagfo pseudo-dipolar.

A evolugio temporal do campo de viscosidade pode ser escrita entdo como:

B(0)—- B(t)

in| 220
,uasm(z 2 ]

m

G(f) = (IV.28)

Isso pode ser obtido de uma medida simples de relaxagfo isotérmica de B(¥) pois B(0) ¢ B,,

- sio conhecidos com boa precisio.

‘5. Medidas de relaxagio da permeabilidade inicial

Em uma medida tipica de affereffect detecta-se a variagdo da resposta magnética AB de uma
| amostra com o tempo, apés um rearranjo da estrutura de dominios (técnica impulsiva [Allia ef af
30b[{Sato Turtelli and Vinai 90]). A resposta magnética a.c. de uma amostra, a sua indugio
magnética B(f), ¢ monitorada no tempo. Apds o rearranjo da estrutura de dominios no material,

' isto é, ap0s a aplicagdo de um puiso, ha um decaimento no valor da amplitude de B(#) com tempo.
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B Afigura IV.7 ilustra este efeito. Se o campo excitante é do tipo H.(f)=H.e'” a indugio também é

¥ uma fungfo oscilatéria e estd relacionada a oscilagio das paredes de dominio em torno de

I posigdes de equilibrio.
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Figura IV.7 : Exemplo de uma medida de aftereffect em amorfos. Um decaimento na
indugio magnética B(f) é observade logo apds um pulso magnético aplicado 3 amostra.
H.(t) é 0 campo magnético a.c, aplicado. A envoltéria da curva B(f) apds o pulso é do tipo
“a-b In(t)”, Durante ¢ pulse o sinal induzido ¢ nulo pois a amosira se encontra saturada,
€ portanto niio ha paredes de dominios.

Apos o término do pulso, para 1=¢;, mede-se B(H.t;) e decorrido um intervalo de tempo,
mede-se B(H,,2). Destes dois valores obtemos AB= B(H,1;)- B(H.t,). Aplicando-se diversos
valores de campo levantamos uma curva AB vs. B e desta curva encontramos o valor de AB,, € B,,
onde ocorre um maximo. Destes valores podemos tirar a relagiio AB/B. Uma vez que a amplitude

do campo aplicado H. € constante, ¢ que B=uH, o comportamento de AB/B reflete o

: comportamento de Az [Sato Turtelli and Vinai 90]. A intensidade do aftereffect é definida como

sendo o valor (AB/B),x(H.) para que uma normalizagio possa ser feita quando a relaxagio é

| medida em diferentes amostras. Para diferentes amostras, 0 mesmo valor de campo aplicado

': implica em valores distintos de indugdo magnética, ou seja, o deslocamento das paredes de

= dominio ¢ distinto. Porém, como ja foi mostrado anteriormente, no méaximo da curva AB vs. B, o
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deslocamento de paredes ¢ de £=0.455, ndlo importando a amostra.

5.1 E'quag:éol de movimento de paredes de dominios

O movimento de uma parede de dominios € determinado parcialmente pela natureza
fundamental do material e parcialmente por fatores de estrutura. E conveniente analisar o
problema através da analise da equagio de movimento de uma parede de 180°.

A equagio de movimento de uma parede de 180° pode ser escrita como:

Ldx
dr’

+,6§:—+ax=m*f+ﬂfc+ax:2MSH (IV.29)

onde m ¢ a massa da parede por unidade de 4rea, 8 é o coeficiente de amortecimento e « é o

coeficiente da forga restauradora como mostrado na relagdo IIL9. O termo 2MH representa a
pressdo agindo nas paredes de 180° e deve ser substituido por «/EMSH para paredes de 90°.

Para pequenos deslocamentos da parede de dominio, a equagdo IV.29 mostra que o

movimento ¢ determinado por

a) termo de inércia m¥
b) pelo termo de amortecimento f que é proporcional a velocidade (amortecimento
- viscoso).

c) pela forga restauradora o x agindo na parede.

A forga restauradora aparece da interagio de parede com as imperfei¢des no material e
portanto € um fator sensivel 4 estrutura do material. Os pardmetros m e £ sio determinados pelas
caracteristicas magnéticas do material.

O coeficiente de amortecimento mede a perda de energia ligada ao movimento da paredes e
¢ por esta razo, do ponto de vista de aplicagdes tecnoldgicas, o mais importante paridmetro da
equacdo IV.29. Um célculo detalhado foi feito por Landau e Lifshitz [Landau ef af 35] baseados
nes equagdes de movimento da magnetizagio na presenca e uma campo e a dissipagio de energia

deste processo.

Alguns fatores contribuem para o pardmetro S. Entre elas hé contribuigdes de correntes de
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Foucault induzidas no material (eddy currents) e contribuigbes relativaS a reorientacdo de spins na
parede.

O efeito de correntes induzidas no material contribui nfio somente para ¢ amortecimento do
movimento das paredes de dominio, mas também no sentido de distorcer a forma da parede. Desta
forma um célculo das correntes induzidas no material é um tanto quanto complexo. Podemos
porém calcular este efeito utilizando uma parede plana que se desloca a uma velocidade
suficientemente pequena para continuar plana. Nestas condi¢des, a contribui¢io de
amortecimentos por correntes induzidas pode ser descrito como contribuigdes em f
Considerando uma parede planar se movendo através de uma barra ferromagnética, podemos
mostrar, por consideragdes a respeito da dissipagiio de poténcia associada a esta movimento®, que
a contribuiciio das correntes induzidas para o parimetro # (para uma geometria quadrada, i.e.

se¢do reta quadrada) é:

_16M?d

oo (1V.30)

Em geral este termo ndo contribui isoladamente para o coeficiente 8. QOutras contribui¢des,
se existirem, devem ser adicionadas. DeBlois [DeBlois 58] e Kittel [Kittel and Galt 56] mostraram
a partir da equagfio de Landau-Lifshitz [Landau ef af 35] com um termo & de amortecimento de
Gilbert [Gilbert and Kelly 55], que efeitos de relaxagio de spin podem contribuir para o fator

sob a forma:

=

K1+E2)M, ¥ gNE
Q [—J (IV.31)
y A
onde y € a razdo giromagnética, X a energia de anisotropia e 4 o parAmetro de troca.
A contribuigdo de uma unidade de 4rea da parede para a permeabilidade do material ¢

proporcional a x/H onde x € a solugHo para a equagio IV.29.

Imaginemos um campo senoidal sendo aplicado ao material. O campo é dado por:

H{) = H,e" Iv.32)

*Iss0 pode ser obtido solucionando as equagdes de Maxwell com condig@es de contomo apropriadas.
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A solugdo real de x nos d4 a permeabilidade real 4’, ou seja, as mudangas na indugéo B que
- aompanham em fase o campo H. A parte imaginiria da solugdo nos di a permeabilidade
, imaginaria 4" ,ou seja, as mudangas que estdo em quadratura com o campo H e associadas a
[ perda de energia devido ao movimento da parede. Isso nos leva a definigiio da permeabilidade
complexa g = 4’ +iu” . Normalmente a permeabilidade envolve uma média ponderada de x/H
- levando-se em consideragfio as dimensSes dos segmentos de parede de dominio sobre todos os
segmentos na amostra. No caso geral, x tera um efeito de ressonéncia exatamente como a corrente
em um circuito RLC série. Em alguns casos o coeficiente a ¢ suficientemente pequeno e
- suficientemente grande de forma que o termo inercial n3o é importante. Isso ocorre pois x relaxa
da mesma maneira que a voltagem de um circuito RC em série numa freqgiiéncia muito menor que
' a de ressondncia.

Embora a soluglio geral da equagiio IV.29 com um campo dado pela equagio IV.32, ou seja,

m'E+fx+ax=2MHe " (IV.33)

- ndo seja obtida facilmente, um boa aproximagio pode ser encontrada desprezando o primeiro

- termo pois 7", que ¢ da ordem de 10°kg m™ no Fe. Neste caso a solugdo da equagdo sera:

x(t) = x,¢/(@9) (IV.34)
com:
— V.35
xOW—wﬁsin¢+acos¢ (IV.33)
2M_H
x' = s 0% 1V 36)
[a +a°f ]
M Hop
X'z 1vV.37
[ +0°5] v3)
= arctan]: = ga)} (1Vv.38)
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O aftereffect observado ¢ decorrente da diminuigiio da amplitude x de oscilagdo das paredes
destes dominios com o pasSar do tempo.
No caso do affereffect da permeabilidade inicial, o termo de perda associado a 8 ¢

desprezivel, portanto a equagio IV.29 se reduz a;

a()x =2MH(r) (IV .39)

Em amorfos, aff) é uma fungdo logaritmica, 0 mesmo ocorrendo com a solugio x, pois o
fendmeno est4 relacionado com o ordenamento dos defeitos com constantes de tempo diferentes.

No caso de relaxdg:ﬁes devido a perdas, trés casos devem ser considerados: _

a) perdas devido ao afiereffect da permeabilidade inicial. Neste caso, devido ao fato de que
o aftereffect apresenta um comportamento logaritmico, a parte real ¢ a parte imagindria
devem também apresentar um comportamento logaritmico.

b) perdas devido a eddy currents, onde # é dada pela equagdo IV.30, e o decaimento da
permeabilidade deve apresentar um comportamento exponencial.

c¢) perdas devido a ambos 0s casos a) e b).
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1. Introducéo

Dentro do nosso programa principal de estudos magnéticos utilizamos diversas técnicas

- experimentais tais como medidas de permeabilidade inicial, de histerese, de affereffect magnético

| pelo método a.c. e sem campo magnético apds a saturagdo pelo método indutivo e de
depolarizagio de néutrons.

Iniciaremos com uma descri¢io das amostras utilizadas.

Em seguida, descreveremos o reator usado nas medidas de néutrons. Daremos uma
descricdo do equipamento utilizado na depolarizagio de néutrons descrevendo cada componente
'~ da montagem experimental, sua importéncia no conjunto e as limitagdes deste tipo de medida.
. Mostraremos as técnicas de depolarizagdo tridimensional e os métodos de detecgdo.

Mostraremos os suportes de amostra projetados durante o desenvolvimento deste trabalho,
descrevendo detathes de sua construgfio e problemas de sua implementagdic no experimento. A
- seguir discutiremos um tipo de medida magneética que pdde ser feita com estes suportes.
Discutiremos alguns problemas relativos ao reator de Viena, nossa fonte de néutrons para o
'. experiniento. |

Descreveremos as técnicas magnéticas a.c. utilizadas e introduziremos o experimento de
aftereffect complexo, onde parte real e imaginaria do efeito de relaxa¢io magnética classico sio

medidas separadamente. Da mesma forma, a técnica de medida de permeabilidade complexa

fambém sera discutida.

2. Amostras utilizadas

Neste trabalho utilizamos diversas amostras ferromagnéticas amorfas. Nas diversas fases do

 projeto, fizemos medidas em materiais com composicdes, geometria e condi¢des de produgio
|

lambém fios amorfos para estudar a influéncia da geometria nas propriedades magnéticas, por

variavel. Na sua maioria as amostras eram fitas amorfas, mas em um dos estudos feitos, utilizamos
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terem estes uma configuragio interna de dominios muito particular, decorrente do proéprio
processo de fabricagio, e serem portanto muito interessantes dentro dos nossos objetivos
principais.
Tanto as fitas como os fios foram produzidos por métodos de resfriamento rapido da liga
fundida.
No experimento de depolarizagio de néutrons e de propriedades magnéticas a.c. complexas,
usamos fitas ferromagnéticas amorfas com composi¢do da familia [Fe;.,Co,]ssB;s, com x=0, 0.14,
025, 0.35, 0.5, 0.75 ¢ 0.91, e ainda amostras de composi¢do Cos7Ba. Tais fitas de base Fe-Co
foram produzidas e cedidas pela Academia de Ciéncias de Bratislava - Eslovaquia. A tabela V-1

mostra as caracteristicas destas amostras.

Tabela V-1:  Dados relativos as fitas amorfas produzidas por Bratislava e utilizadas
nos experimentos

FessB s 2.7x107 36.1x10°¢

Fe;;Co1oBis 3.3x107 45.5x10%°
FegsC0,1Bs 2.8x107 46.5x10°°
FessCosoBis 3.6x107 41.8x10®
Feq25C045Bi1s 3x107 36,7x10°
Fey;CosiBis 2.7x107 - 17.8x10°
FesCorBis 2.1x107 2.3x107
CorBx 2.1x107 -3.6x10°¢
Fe-Si 6.5% cristalina 4.0x107 2x10°

As amostras utilizadas eram longas fitas, de 50cm, cortadas a partir da fita original. A
magnetostrigdo destas ligas foi determinada pela técnica de rotagio da magnetizacio a baixo
angulo [Narita ef af 80]. Para o experimento de néutrons e de medidas de indugfio magnética, além
de tensdes externas para indugdio de paredes regulares de dominios, também utilizamos uma
amostra de composi¢io FessCo21B1s que foi tratada termicamente a 300°C, por 4 horas, sob uma

tensdo mecdnica de 500 MPa. Esta amostra apresentou uma estrutura de dominios muito regular
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- depois do tratamento térmico, mesmo sem aplicagiio de nenhuma tensdo externa.

O experimento de comparagfio de propriedades magnéticas em fitas e fio amorfos foi feito
- uwsando fios de composi¢io FessSiBis e (CossFessNbi)rrsSizsBis, ¢ fitas de composicio
- Fers sCuiNb3SipasBe € CogoFesSisBy. Os fios foram gentilmente cedidas pela UNITIKA Inc.
- (Japdo) e as fitas pelo IEN Galileo Ferraris de Torino (Itdlia). As caracteristicas destas amostras

sio mostradas na tabela V-2. Em todas as medidas as amostras possuiam 45¢m de comprimento.

Tabela V-2:  Caracteristicas das ligas utilizadas no experimento de comparacio de
propriedades magnéticas entre fios e fitas amorfas

Fe;5SiioBis fio 1.1x10” 25%10°°

(Coga.5FessNby)y7.5Si7sBis fio 1.1x10® 2.1x107
Fez.sCuNb;Sips sBg - A fita 16x10°® 24x10°°
FerssCuNbsSinssBo-C  fita - 22¢10° 24x10°°
- CoesFesSiisBio fita 9.7x10°® 5x107

As fitas amorfas foram produzidas usando o método convencional melt spinning, sendo que
as de composi¢do nominal Fe73_5Cu1Nb3S'113‘5B9 (A e C) foram produzidas usando diferentes
velocidades de rotagfio do cilindro girante, e portanto diferentes taxas de resfriamento. Os fios
 amorfos foram produzidos por resfriamento em agua.

Esta vasta quantidade de amostras, com composi¢ies e geometrias varijveis, possuindo
- diferentes propriedades, tais como magnetostri¢io de saturagio, permitiu que se estudasse.

- diferentes tipos de estruturas de dominios e processos de magnetizacfo.

' 3. O Reator da Universidade de Viena

A fonte de néutrons utilizada nos nossos experimentos foi um reator TRIGA existente em

Viena, onde a sigla significa Training, Research and Isntrumentation of General Atomics. A
| poténcia maxima de equilibrio deste reator ¢ de 250kW, mas pulsos de 350kW podem ser obtidos,

com duragiio de até 40ms a uma taxa de no méximo um pulso a cada 15 minutos. O fluxo de
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néutrons no nicleo do reator é da ordem de 10" néutrons por segundo por cm® O fluxo de
néutrons na saida do reator ndo é maior do que 10° néutrons por segundo por cm’ com uma
- distribui¢dio de energia correspondente a uma curva de Maxwell-Boltzman para uma temperatura
de 300K. O méximo desta distribui¢fo estd na regifio correspondente a um comprimento de onda
| de 0.1nm, mas o comprimento de onda médio deste espectro térmico € da ordem de 0.18am, o
que corresponde a uma energia de 25meV a uma velocidade de 2200m/s. O niicleo do reator é
 cercado por um refletor de grafite que tem a fungdo de refletir néutrons que escapariam do ntcleo
de volta a este, de maneira a manter as reagles, ou seja, manter o reator em estado critico. A
refrigeragéio € feita cbm agua.

O feixe de néutrons obtido na saida do reator ndo é monocromatico e nem polarizado. Tanto
a polarizagdo quando a monocromagdo sdo obtidas em estagios fora do reator, que serdio
explicados mais adiante neste capitulo. A velocidade dos néutrons apés o monocromador-

| polarizador, ou seja, o feixe que chega até a amostra, é de 2640 m/s e portanto nfio relativistica.

4. Depolarizagao de Néutrons

O experimento de depolarizagio de néutrons, como j4 mencionamos anteriormente, consiste
em detectar alteragGes na dire¢io e na magnitude do vetor polarizagiio de um feixe de néutrons,

quando este ¢ transmitido através de um material magnético. Para isso, uma montagem

experimental mostrada de maneira simplificada na figura V.1. Nela podemos identificar as
seguintes partes :

1) Polarizador
2) Guias de onda
{ 3} Spin Flipper’
4) Spin Turner
5) Escudo magnético
6) Analisador
7) Detetor
8) Sistema de contagem computadorizada

10 termo spin flipper existiria em portugués como “virador de spin”. Come o termo spin turner também seria traduzido desta
forma, mas possui nm significado completamente diferente no contexto em que foram utilizadas, preferimos utilizar as
palavras em inglés.
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Figura V.1 : Esquema técnico da montagem para medidas de depelarizagio de néutrons,

Daremos a seguir uma descrigfio de cada item acima, ressaltando a importéncia especifica de
cada um dos itens para o experimento como um todo, e de como a calibragem do sistema & feita
de forma a garantir a ortog'onalidade do sistema, essencial para a andlise das medidas.

Existem basicamente dois tipos de experimento possiveis com esta montagem. Um deles é
chamado experimento estatico, onde o estudo da variagiio do vetor de polarizagdo em um feixe de
néutrons polarizados ¢ utilizado para estudar estruturas estaticas de dominios. O outro tipo de
experimento é o chamado dinimico, onde estudamos variagdes temporais em estruturas de
dominios com a ajuda de um sistema de contagem de néuirons sincronizada com uma excitagio
externa aplicada a amostra. O sistema de aquisicio de dados é especifico para cada tipo de

medida.

4. 1 Polarizador e analisador

O polarizador usado em nosso experimento ¢ um monocristais de Heusler (Cu,MnAl)
magnetizado em uma diregéio. O principio de funcionamento é baseado no fato de que a segio de

choque do espalhamento magnético de néutrons com spin +4 ¢ diferente da seco de choque de

spins — Y, [ Williams 88]. Assim em um material magnetizado spins +% e — Y% sdo refletidos em
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direcBes diferentes, sendo que o feixe de néutrons emergente do polarizador é, em um
determinado 4ngulo, monocromatico e polarizado em uma dire¢io no sistema de eixos ortogonais
do nosso experimento.
No nosso sistema os néutrons se propagam com velocidade v na diregdo y do sistema de
 eixos escolhido. O plano xz € o plano da amostra, sendo a diregéio z paralela ao eixo longitudinal
- d¢ nossas amostras que sdo fitas longas.

A figura V.2 mostra um esquema dos eixos candnicos do experimento.

el

Amestra

RREEERREERRLRS AR RN

A

Figura V.2 : Esquema dos cixos candnicos em relacio ao posicicnamento da amostra
adotados no experimento de depolarizaciio de néutrons

O feixe que deixa o polarizador em diregio & amostra tem uma polariza¢io na diregio z.
E Além disso, adotamos por convengdo que os néutrons com spin up sdo aqueles cujos spins
apontam ao longo do eixo +z. O polarizador ¢ posicionado de maneira que o feixe tenha néutrons
com spin up predominantemente. Sem o uso de nenhum outro equipamento (desligando-se todos
08 estagios seguintes ao polarizador) o feixe chega a amostra com polarizagdo up, ou seja, para
uma medida de I'. O analisador nada mais é que um monocristal orientado de mesma forma, ou
seja, com um campo magnético na diregio +z. Um feixe que passa pelo polarizador também passa
pelo analisador. Se o feixe sofre uma rotagdo entre o polarizador e o analisador, apenas uma

componente na diregdo +z podera ser medida.

4. 2 Guias de onda

Os guias de onda sdo pegas feitas em ferro magneticamente mole, ¢ contendo pequenos
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| magnetos. Sua fungio é gerar um campo na direcio +z que tem a fungfio de estabilizar o feixe
| nesta diregéio, impedindo a agiio de campos externos no vetor de polarizagio. Uma esquema

g destas pecas € mostrado a seguir na figura V.3 onde as dimensdes estdo em centimetros.

20.0

Figura V.3 : Guia de onda para gerar um campo magnético na diregio +z.

O campo na regido interna destes guias de onda deve ser homogéneo ¢ na diregio +z de
forma que o feixe fique estavel nesta diregdo. Além disso a configuragio dos magnetos deve ser
- tal que 0 campo nas direg3es x e y seja minimo. O campo magnético na parte externa dos guias de
onda deve cair rapidamente nas bordas dos guias. Isso € necessario pois logo a seguir, como pode
ser visto no esquema de montagem, teremos o spin flipper. O campo gerado pelo guia de onda

ndo pode penetrar na regidio do spin flipper.
; O comprimento destes guias de onda ¢ relativamente grande (da ordem de 20 ¢cm). Assim 2

4

interagio do momento magnético dos néutrons no feixe com o campo magnético existente nos

- guias se da de forma adiabatica. Nestas condigdes, 0 momento magnético do feixe néutrons tém
¢ tempo suficiente para se alinhar com o campo dos guias de onda. Portanto pequenos desvios na
' orientagiio do feixe sdo corrigidos, sendo que o feixe se encontra, ap6s passar pelo guia, com uma

| polarizagio no eixo +z.
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4.3 Spin Flipper

Vimos anteriormente que para definir a polarizagio em um feixe de néutrons, na realidade
- medimos o excesso de polarizagio. Definimos entdo a polarizagio como sendo :

P= I—'L (V.1

I"+7

onde I' e I sdo as intensidades medidas com spins orientados para cima e para baixo
respectivamente. Como vimos nos pardgrafos acima, assim que o feixe interage com o monocristal
polarizador, ele fica polarizado na diregdio +z, ou seja, pronto para uma medida de I'. O spin
' flipper € uma bobina de campo magnético que tem como fungdo fazer uma rotagio de 180° na
 diregdo de polarizagdo do feixe.

O termo flipper, € usado pois a rotagdo que ocorre nestas bobinas € ndo adiabatica, ou seja,

se d4 num periodo de tempo curto em relagdo ao perfodo de Larmor e a posi¢io espacial do vetor

e polarizagio permanece constante, embora sua dire¢@o sofra um rotagio de 180° [ Williams 88].
Com o spin flipper ativado, o feixe o deixa com polarizagio -z. Com o spin flipper
- desativado nada ocorre com o feixe, que continua portanto com a polarizagdio do estagio anterior,
ou seja, +z. A calibragio deste spin flipper é feita de maneira relativamente simples. O feixe de
néutrons € polarizado na dire¢io +z. O spin flipper ¢ ativado e a corrente elétrica que gera o
campo magnético no seu interior é ajustada de forma que a contagem de néutrons seja minima no
detetor. Quando isso ocorre, significa que temos uma rotagdo de 180° na orientagiio pois o vetor
de polarizagdo que possuia orieﬁtagﬁo +z passa a ter orienta¢do -z € ndo passa no analisador, ndo

chegando ao detetor.

4.4 Spin Turners

Os spin turner sio uma parte muito importante no sistema de depolarizacio tridimensional.
Para um experimento de depolarizagdo 3D ¢ necessario que se oriente o feixe em trés eixos
ortogonais, € que se analise as componentes do feixe nestes mesmos trés eixos apods a transmissio
pela amostra ou regido de interesse. Isso € possivel através dos spin furner que tém a fungfio de
orientar o feixe nos trés eixos candnicos. Os spin turner sio novamente um conjunto de bobinas

para gerar campos magnéticos que interagem com o feixe de forma a girar a polarizagio até a
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- posigdo desejada.

Estas bobinas sdo formadas por dois enrolamentos cada, perpendiculares entre si, que
| podem gerar campos nas diregSes x e z. A figura V.4 mostra um esquema técnico de um spin
turner onde podemos ver as duas bobinas enroladas perpendicularmente e um orificio circular para
2 passagem do feixe.

| A figura V.5 mostra um esquema de como isso € feito. O vetor que entra no spin turner é
- Py, 0 campo no interior do spin turner € By sumer, € © vetor final esté na dire¢iio Pr. Ao encontrar
;. 0 campo magnético, o vetor de polarizagdo precessiona em torno deste. A posigdo final do vetor
f sera determinada pela intensidade do campo magnético, e pela velocidade de propagagio dos
' néutrons. Sabemos que o vetor de polarizagio ira precessionar na presenga de um campo com
| yma freqiiéncia de Larmor w=yB. Conhecendo a velocidade v dos néutrons e a dimensdo d do spin -
’ fturner determinamos o tempo ¢ que um néutron leva dentro do spin turner. Com o valor do
tempo ¢ podemos calcular o campo necessario para que uma rotagio de um angulo desejado
ocorra pela relagio G=ax=yBr= yB(dW).

| Pela figura V.5 vemos ser possivel através do uso de spin turner colocar o vetor de
polarizag8o em qualquer dos eixos coordenados. Como ja vimos, o feixe chega ao spin turner com
- polarizag@io na diregdio z, e portanto neste caso ndio ha necessidade do uso do spin turner. Para
| orientar o feixe na diregdo v, a bobina de campo x ¢ ligada, gerando um campo na direc3o x. Neste
| caso a rotagio desejada em torno do campo ¢ de 90°, ou seja, de /2. Como a velocidade dos
néutrons € de 2640m/s, e a distdncia que eles percorrem dentro do spin furner ¢ de
sproximadamente 5cm, o campo magnético necessario para esta rotagio ¢ de aproximadamente

| B=4.53x10"* T = 4.53 Oe. Com 50 espiras em cada spin furner sio necessarios aproximadamente

9mA para gerar este campo. No caso de orientag@o x dois campos sfo necessarios de forma que a
resultante faca um angulo de 45° com a diregdo do vetor de polarizagdo, conforme a figura V.5. A

-intensidade do campo € calculada de forma similar e depois calcula-se a corrente necesséria para

gerar 2 B em cada bobina.

Como podemos ver no esquema da montagem (figura V.1), temos dois spin turner no
equipamento. A necessidade de dois spin turner se di pois o analisador, assim como o
polarizador, s6 analisa uma componente, que no nosso caso é a componente +z. QO primeiro spin

turner € usado para colocar o feixe vindo do polarizador na diregio z, em qualquer outra posigio
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candnica (x ou y). O segundo spin furner é necessirio para trazer o feixe novamente para a
diregdo z, de forma que a componente nesta direcio possa ser analisada. Queremos orientar o
feixe em x,y e z e depois analisd-lo também em x,y ¢ z. Temos no total 9 possibilidades,
exatamente como ja mencionamos quando explicamos a matriz depolarizagfo.

Pelo fato do analisador s6 analisar polarizagdes em uma determinada diregfio é que faz com
que necessariamente usemos dois spin turners. Para entender como isso ocorre, vamos imaginar
uma medida sem amostra alguma, onde o feixe a principio é transmitido através de uma regido
onde ndo hé qualquer tipo de interagdio do meio com o vetor de polarizagio do feixe. Vamos
imaginar também que queremos polarizar o feixe na dire¢fo -+y e analisi-lo na mesma diregfo.
Fica dbvio aqui que devemos ter uma contagem maxima de néutrons para o caso +y, € uma
confagem minima para -y. Mas o analisador s6 deixa passar para o detetor néutrons que chegam

com polarizagio +z.
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FignraV.4: Esquema técnico de um spin turner mosirando duas bobinas enroladas
perpendicularmente de forma a gerar campos magnéticos nas direcdes x e z. Esses
campos s#o usados para girar a polariza¢fio do feixe até uma dire¢fio paralela a um dos
trés eixos candnicos.
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Figura V.5: Esquema vetorial mostrando como um spin tfurner {funciona. O vetor
inicial Po, precessiona em torno do vetor de campo magnético By ener € sai do spin
turner na direcio Py A polarizagfo é girada de z até x ou até y dependendo da direciio do
campo gerado nos spin turners.

No primeiro spin furner , um campo magnético é gerado de forma que o vetor de

polarizaciio precessione em torno deste. O feixe , ao deixar o spin turner, se encontra com
 polarizagdio +y, como desejado. Se este feixe chegar assim ao analisador, iremos medir +z e -z com
-a mesma probabilidade. Isso significa uma contagem igual nestas duas diregdes {(I"=T), e pela
expressio V.1 iremos ter um excesso de polarizagio nulo, resultando que € naturalmente
equivocado. Para solucionar isso, geramos no segundo spin furner um campo magnético que gira
a polarizagfo de volta para a posigio +z. Desta forma contornamos o problema pois o spin em +y
reforna a posi¢do +z. O mesmo se aplica as outras dire¢Ses. Se o feixe é rodado no primeiro spin
turner até a dire¢fio +x, o campo no segundo spin turner deve girar o vetor de +x até +z.

Digamos que durante o experimento, novamente iniciando com +y, o vetor sofre uma
rotagdo para +x antes do segundo spin furner devido a4 algum tipo de interagiio com vetor de
polarizagio. O campo no segundo spin furner ¢ um campo que gira o vetor de +y até +z, ou seja,
um campo que produz no vetor inicial uma rotagio de 90° em torno do eixo x. Se o vetor se
encontra em +x, 0 campo ndo ira rodar o vetor, pois ambos serfio paralelos. Assim a medida daré
contagens iguais em +z e -z, e o resultado final serd nulo, e portanto correto.

Devemos fazer isso até completarmos todas as possibilidades. A tabela V-3 da todas estas
possibilidades. Da tabela vemos claramente que, para um sistema que ndo interage com o vetor de
polarizagdo do feixe, somente as medidas xx, yy, e zz, dario um resultado ndo nulo. Isso define a
matriz depolarizagio que, como ja mencionamos anteriormente, 4 uma matriz identidade no caso
onde ndio ha interagdes, ou onde o campo magnético é homogéneo em uma regiio. S6 como

exemplo, 0 caso xy s6 podera dar um resultado nfio nulo, se na regido de interagfio (suporte de
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- amostras) existir um campo que gira o vetor de polarizacdo até a dire¢iio y. Ocorrendo isso, o
- segundo spin turner ira trazer este vetor até a diregdio z, e os néutrons poderio chegar ao detetor.

- Esta € a base de funcionamento da polarizagdo-detecgio tridimensional.

Tabela V-3:  Configuragio de campos magnéticos nos spin furmer para girar
corretamente a polarizacio do feixe de néuirons.

X y Z X y z
| X z z X - -
!' y X Z y X z

y y z y y z

y z z y - -

z X - - X z

z y - - y z

z z - - - -

4.5 Escudo Magnético

Tomando a razdio giromagnética y do néutron podemos calcular a velocidade de precessio

dos mesmos -

w, =|y|B=183x10°B rads™ (V2)

onde B € o campo magnético que interage com a polariza¢iio em Tesla. Os néutrons utilizados em
nosso experimento tém velocidade média de 2640 m/s. A regido coberta pelo escudo possui
aproximadamente 20cm de comprimento. Portanto os néutrons levam aproximadamente 75us
para atravessar esta regido inteira. Da equagio V.2 podemos calcular que a precessdo € da ordem
de 14 x 10° rad para cada tesla de campo. Um campo da ordem de 10 A/m (12pT) causa uma
rotagdo nesta regiio de 0,168 rad ou seja de aproximadamente 9,5° em relagdio a posigdo original.

Dai vemos a necessidade de um escudo para que tais campos sejam blindados e somente os
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' campos que conhecemos bem sejam permitidos dentro da cavidade do escudo.

No ambiente do laboratério existem diversas fontes de campos magnéticos que podem
influenciar demasiadamente ndo sd na polarizagdo do feixe mas também no comportamento
magnético de nossas amostras, que sfo relativamente moles magneticamente (exibindo campos

coercitivos da ordem de alguns A/m). A figura V.6 mostra um esquema deste escudo.

entrada parg

suporte de
arnostras

A T
/
[ r
% ]
erificio para
passagem do
feixe
/
T ¥

FiguraV.6: Esquema do escudo magnético usado na experiéncia de depolarizagiao
tridimensional.

O escudo utilizado ¢é formado por placas relativamente largas (aproximadamente 1.5cm) de
-~ Fe doce. Existem alguns orificios neste escudo de forma a permitir a entrada do feixe de néutrons
{sem que este seja transmitido através do escudo), e para permitir a entrada do suporte de

. amostras.

' 4.6 Detetor

Tem havido uma enorme atividade no desenvolvimento de detetores eficientes de néutrons
- para uma larga faixa de experimentos e aplicagbes, e os principios usados sdo muitos bem
documentados [Cocking and Webb 65].
| A ionizagfio primaria por néutrons é desprezivel e sua detecgio s6 pode ser feita
indiretamente usando-se reagSes nucleares induzidas. Os produtos em geral sio particulas
- carregadas ou raios y que sdo detectados de alguma forma em cdmaras de ionizagio ou
 cintiladores. As principais reagdes utilizadas sio “B(n,a)'Li, *He(n,p)°H, ®Li(n,c)°H, a fissdo de
U e de *Pu e a produgio de elétrons internamente convertidos dentro de absorvedores tais

como Gd.
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Os detetores mais usados sio os de gas ionizado baseados principalmente em BF;
(enriquecido com °B) ou de *He. Operam sob pressdo que varia de 0.5 a 15 atm para o *He e até
- 3 atm para p BF;. Basicamente s8o formados por um fio tnico central que € o 4nodo, sendo o

tubo externo coaxial o catodo. Sua eficiéncia depende do produto (presséo do gas x espessura
efetiva x comprimento de onda do néutron) e para 70% de eficiéncia sdio necessarias 16 atm cm A
para os de *He ¢ 23 atm cm A para os de '°BFy
O detetor usado em nosso experimento ¢ de *He. Seu formato é de um cilindro de
aproximadamente 20 cm de comprimento e com 2cm de didmetro. Ele estd montado dentro de um
¢ilindro grande de.paréﬁna (absorvedor de néutrons) que possui uma abertura direcionada ao
; malisador. Desta forma tenta-se blindar o detetor do ruido do ambiente. Os néutrons provindos
5' do analisador penetram no orificio da blindagem de parafina, e atingem o detetor. Os ruidos
" provenientes do ambiente podem gerar sinais no detetor que sdo confundidos, pelos circuitos que
| ligam o detetor ao computador, como um néutron. Por isso a necessidade de uma blindagem
eficiente.

Ha duas possibilidades de montagem do detetor, com seu eixo longitudinal paralelo ou
perpendicular ao eixo de propagagio dos néutrons. Nosso detetor € montado de tal forma que seu
eixo longitudinal estava paralelo ao eixo de propagacio dos néutrons. Isso traz uma vantagem que
estd relacionada a probabilidade de detecgfio com um determinado fluxo de néutrons. Quanto
maior o tempo que o néutron passa dentro do detetor, maior a probabilidade deste ser detectado.
Na posicdo perpendicular o volume efetivo de interagdo € muito menor, e portanto a contagem cai
muito. Neste caso o tempo de experimento deve ser aumentado para que se obtenha uma
contagem onde o erro estatistico néo seja grande. Como o erro estatistico da contagem diminui
com uma raiz quadrada do tempo de medida, para se reduzir o erro a metade é necessario se medir
um tempo 4 vezes maior. Com o detetor orientado na posigdo paralela, a contagem num mesmo
tempo aumenta consideravelmente em relagio a montagem perpendicular. A desvantagem desta
configuragdo esta no fato de que o néutron pode ser detectado em qualquer ponto do 20cm de
comprimento do detetor. E impossivel a determinaco exata do local. Assim, temos um erro no
tempo da detecc¢io.

Considerando que os néutrons t&m em média uma velocidade de 2640 m/s no comp_riniento

de onda que utilizamos, em 20 cm de detetor estamos cometendo um erro da ordem de 10us na
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deteccdio. Para medidas estaticas, isso ndo é um problema. J4 para medidas dindmicas, em
intervalos de tempo da ordem de 20ps, isso pode vir a ser um problema. Este € exatamente o
. 108s0 caso, € como veremos adiante, isso é perfeitamente visivel nos resultados. Além deste
- problema do proprio detetor, existe ainda outros fatores que acarretam uma imprecisao na
j determinagiio do tempo exato da detecgio. Podemos citar, por exemplo, o fato de que hd um
' espalhamento de comprimentos de onda, embora pequeno, nos néutrons que passam pelo
- polarizador. O polarizador, ¢ também um monocromador, pois ha uma reflexdo de Bragg
- envolvida no processo de polarizagiio. Porém, existe um pequeno espalhamento sendo que o feixe
- nfio ¢ completamente monocromético. Da relagio de De Broglie podemos concluir que se ha um
- espalhamento de comprimentos de onda, havera um espalhamento nas velocidades dos néutrons e
isso acarreta um impreciséo no tempo de vdo entre o polarizador e o detetor. Assim hi néutrons
- que, apesar de percorrerem o mesmo caminho, chegam mais rapido ao detetor que outros, € isso

- gera um erro na estatistica da contagem. Somando-se todos os erros envolvidos, vemos que ¢

impossivel determinar com precisdio maior do que 20us o momento exato em que um néutron

l chega ao detetor.

! 4.7 Sistema para contagem dos néutrons

No nosso experimento fizemos medidas de depolarizagfio estiticas e dindmicas. Como j4

| mencionamos, no primeiro caso estudamos a variagdo do vetor de polarizagfio devido a campos
magnéticos dentro dos dominios, sendo a estrutura de dominios estatica. Para isso faz-se apenas

uma contagem dos néutrons que chegam ao detetor durante um certo intervalo de tempo. Isso é

feito por uma eletronica que converte os sinais do detetor em sinal digitais e os envia para um

~computador, onde um software de contagem acumula o total de néutrons recebidoes. No detetor,
cada vez que um néutron interage, um sinal € gerado, na forma de um pico de tensdo. Este pico é

detectado pela eletronica, que o converte em um sinal digital TTL (5V). Para cada néutron, ocorre

um pico TTL. O programa de contagem também se encarrega de aplicar aos spin furners as

correntes necessarias para se cobrir todas as possibilidades mostradas na tabela V-3. No final da

aquisic@io temos os dados relativos as contagens /™ e I’ para as possibilidades descritas sio salvas

em arquivo. Posteriormente o excesso de polarizagio é calculado e os elementos da matriz

depolarizagéo definidos.
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Uma vez que hé sempre um erro na detecgdo dos néutrons, como ja mencionamos; ha um
certo erro estatistico na contagem final dos néutrons. Alguns sinais enviados pelo detetor nio
| correspondem exatamente a um néutron detectado mas a ruidos de fundo. Basicamente a (nica
- maneira de se fazer uma boa estatistica nesta contagem dos néutrons é contando-se o maior
- nimero possivel de eventos. H4 essencialmente duas maneiras de fazé-lo. A primeira ¢
- awmentando-se a intensidade do feixe, e a segunda aumentando-se o tempo de medida.
| Para medidas dinimicas é necessario um sistema de contagem multicanal sincronizado com o
';_ experimento. O sistema de contagem dos néutrons é formado por um computador, com uma placa
- multicanal de contagem, ¢ uma eletrfnica ligada ao detetor dos néutrons. O sinal do detetor é
- convertido em sinal digital que € diretamente ligado a uma placa multicanal de contagem.

A placa de contagem possui 8096 canais, sendo que o intervalo minimo de contagem
 (intervalo minimo entre cada canal) é de 1us. Este intervalo de contagem (t.) pode ser ajustado
- para outros valores acima de !us. Nos nossos experimentos usamos um intervalo da ordem de

grandeza de 25-50ps pois, como j& mencionamos, pela geometria da nossa montagem nio &

possivel detectar néutrons com precisdo maior que esta.
A placa possui ainda um dispositivo de disparo (#rigger), que é usado na sincronizagio do

experimento com a excitagdo externa. No nosso experimento, usamos um campo magnético

’ pulsado para excitar nossas amostras. Este campo tinha um tempo de duraggo (t,) € um tempo de

| repetigdo (t). O pulso fica ligado por um periodo t, ¢ fica desligado por um perfodo dado por t-t,.

~Acada pulso completo a placa € zerada, ou seja, o contador recomega a contagem do canal 1. A

| contagem ¢ feita independentemente em cada canal e de forma acumulativa, ou seja, se num
primeiro ciclo (um periodo completo de pulso), o contador detecta 2 néutrons no canal 1, € num
segundo periodo mais 3 néutrons, a contagem no nicio do terceiro ciclo € de 5 néutrons no canal
I A cada intervalo t., a placa avanga para o proximo canal, e prossegue desta forma até que
receba um sinal de reinicio (“reser”).

Esse ciclo prossegue até que se tenha acumulado tempo suficiente de contagem em cada
canal, e que erro na medidas seja aceitavel. A contagem de tempo deve ser feita por canal. Assim,
para 0 caso de uma resolugfio de 25us por canal, se desejamos acumular dados em 30s em cada
cahal, s80 necessatias 1 200 000 contagens por canal. Como cada canal passa pela contagem uma

vez por ciclo de excitagdo, supondo uma excitagfio com repetigdo a cada 3ms, teremos que medir
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por um intervalo de tempo de 3 600 segundos ou seja, por uma hora. Sabemos que para
determinacio de um dos elementos da matriz depolarizagﬁo sdo necessarias duas medidas, de
modo a determinar o excesso de polarizagio. Sabemos também que cada matriz possui 9
¢glementos e assim, para a medida de uma matriz necessitamos de aproximadamente 18 horas,

usando os pardmetros acima.

5. Calibragem do sistema

Um sistema como o descrito até aqui deve ser cuidadosamente calibrado antes de se
proceder com qualquer experimento. O procedimento de calibragem consiste em ajustar as
- correntes nos spin turners de modo que o vetor possa ser colocado em qualquer orientagfio no

sistema de eixos ortogonias x, y e z. O problema deste procedimento é manter a ortogonalidade do
sistema.
O feixe chega ao spin turner com polarizagdo z. Conhecendo o campo gerado no interior do
spin turner, a dimensdo deste na diregio de propagagio dos néutrons, e a velocidade dos mesmos,
“podemos calcular a rotagfo por unidade de campo magnético que o vetor de polarizagio ira sofrer
a0 atravessar o spin furner. Assim ¢€ possivel calcular o campo necessario para se levar o vetor de
polarizagfio 4 posi¢éio desejada. De posse do valor de campo, calcula-se a corrente que devemos
- utilizar no spin turner uma vez que ele é apenas um solendide. O processo teoricamente € simples.
._ Porém, hé desvios nas medidas das dimensdes dos spin farners de forma que h4 a necessidade de
se fazer um processo interativo para o ajuste.
| Inicialmente ajustamos as correntes para os valores calculados. Fazemos uma medida
completa,. ou seja, todos os elementos com todas as polarizagdes e analises possiveis. Caso a
matriz resultante n3o seja uma matriz identidade, devemos corrigir os valores das correntes e fazer
uma nova medida. Podemos verificar facilmente se os novos valores sdo mais proximos ou nédo de

uma matriz identidade. Repetimos este procedimento até obter uma matriz muito préxima a

€T

identidade. Esta matriz medida sem amostras é chamada de “matriz vazia”. A matriz vazia

importante para se corrigir a matriz medida, como veremos mais adiante.
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6. Suporte de Amostras para Depolariza¢do de Néutrons

Utilizamos o estudo estatico de depolarizagfio de néutrons para determinar o padrio estatico
- da estrutura de dominios em nossas amostras amorfas. Alteramos a configuragio destes dominios
através de tratamentos térmicos com campo ¢ da aplicagio de tensdes mecanicas externas.

O estudo dinamico de depolarizagio de néutrons foi usado para estudar o comportamento
- dindmico de estruturas de dominios apc’;s' uma excitagio magnética rapida. O intuito do
 experimento era o de estudar o tempo de nucleagio de novos dominios 2 partir do estado saturado
:: ¢ fendmenos de relaxagdo magnética em materiais amorfos, relaxagdes estas que estdo
. relacionadas a estrutura de dominios e seu comportamento dindmico. No nosso experimento de
| depolarizagio de néutrons utilizamos um pulso similar & medida de affereffect classico, mas sem
 aplicagdo de um campo a.c. adicional As medidas dindmicas foram portanto utilizadas para
' scompanhar a evolugo temporal da estrutura de dominios na amostra logo apés o final do pulso
- magnético. A grande diferenca entre este experimento e um experimento classico de aftereffect é a
- auséncia de um campo magnético ac, necessario na Gitima.

Com este tipo de medidas em vista, projetamos um suporte de amostras que permitia
' medidas de néutrons e paralelamente medidas magnéticas. Os suportes projetados possuiam
' orificios por onde os néutrons podem ser transmitidos através da amostra. Sistemas de bobinas
foram montados nestes suportes de modo a permitir a aplicagio de pulsos magnéticos e a

- monitoragio de qualquer resposta magnética provocada por movimento de paredes de dominios

' no material.
Inicialmente foi construido um suporte de amostras com uma pequena bobina acoplada a

- uma haste para permitir medidas em um criostato. Porém, as medidas de depolarizacio

- apresentaram uma grande influéncia de correntes induzidas nas paredes do criostato pela bobina
" de pulsos do suporte. Um segundo suporte de amostras foi construido.
O suporte foi feito de forma a ter dimensdes da ordem de 40 cm no sentido longitudinal da - |
: amostra. Desta forma, efeitos de campos de retorno foram minimizados. Além disso, devido as
dimensBes grandes, ele pode ser inserido dentro do escudo magnético, de tal forma que os campos
de retorno nfo penetram na regiio onde ¢ feita a passagem dos néutrons.
i Uma vez que houve a necessidade de se fazer um novo projeto, optamos por faze-lo de

forma a permitir a aplicagio de tensdes mecanicas externas as amostras. Isso permite que se
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| induza configurages extremamente simples de dominios no material, ¢ portanto a analise dos
. dados fica simplificada.
As figuras a seguir mostram esquemas técnicos. do segundo suporte de amostras. Todas
estas pegas sdo montadas em conjunto de forma que os néutrons passam pelo orificio maior
mostrado nas figuras V.8 e V.9. As pick-up s8o montadas com as pegas mostradas na figura V.7.
Com as partes 1 ¢ 2 ¢ montada a bobina pick-up. Podemos ver a fenda na parte 1, por onde a
 amostra é inserida. Na regifio rebaixada é enrolada um bobina de 100 espiras de fio de cobre. Na
parte 2 € enrolada a bobina de compensagdo também com 100 espiras de fio de cobre, mas
- enroladas no sentido réverso a0 da bobina pick-up. As partes 1 ¢ 2 em conjunto sdo inseridas no
espago proprio das outras partes, que pode ser visto nas figuras V.8 ¢ V.9.
Estas pegas sdo todas projetadas de forma a permitir um encaixe perfeito como mostram as
 figuras a seguir. Todas as partes mostradas foram feitas em acrilico, pois ndo seriam inseridas em

temperaturas baixas ou altas.

Parte 1 Parte 2 Parte 3
w180 w 150 150, 3
NJ_ S N_LE | ] . ____i_

[ rercea G
T TI 0.5 73
*4—0.5
r 1 1 N T -1
I
P
L
Lo
.
H i
: of |1 Q
g i e g
. — ] IR — L]
S IS &
h , s
Lo .
i
i |
T

=iiEhs.
J s s

Figura V.7 : Detalhe do sistema de pick-ups do segundo suporte de amostras. Parte 1 é a
parte superior da pickup, parte 2 a parte inferior da pickup ¢ a parte 3 a compensacio.

——

89



Capitulo V ] Descricio Experimental

by
5
bl
.
ha
tn
"
m

I
I

135.0

N
205,0

4.5

oo
r
o]
D

N 1.2

1=
15,0 :
FFet bt
I 1.0
_| .50 f =~
-—H—-m I L7 H -
a Y. a0
&
9
(=
L]
15.0
u .75 10.0
5.0
~ i m < 5.0
& r—‘q— :910.0 . + — I'—
I o R |
o -1 & 7 f
) 25.0

W
135.0

160.0
145.0

}
r.
[
L .50
25.0
S
t
§ 1 25.0

n
o

|5 _[ |

Figura V.8 : Parte inferior do suporte de amostras,

20



Capitulo V ' : Descricdo Experimental

285.0

145.0
- L5350 2 ©10.0 i 2 <
. A ulin LS
g f ‘ ¥
¥
20d.0 \

40 o 240

BB’

1.0

—A
1
1

SN N gL P
:
1
:
|
|
|
|
|
|
I
I
|
i
1
1
]
1

295.0

FarnY
P

—+310.0

145.0

5.0
!
!

t A
Il

Figura V.9 : Parte superior do suporte de amostras.

n



Capitulo V : Descrigdo Experimental

15.0

10.0

=

1.0

e

25.0

Figura V.10 : Esquema do encaixe do suporte de amostras. A parte A 4 a parte superior
(fig V.9), a parte B a parte inferior (fig. V.8), B1, B2, C e D sio o sistema de pick-ups (fig

V.7

Uma vez enroladas as bobinas pick-up, uma bobina de campo é enrolada na parte que cobre

2 pickup com 300 voltas. Esta bobina pode ser usada para aplicagio de campos magnéticos
dternados que sdo usados nas medidas de aftereffect convencional. Uma bobina de pulso ¢
enrolada sobre o suporte inteiro, cobrindo toda sua extensio de aproximadamente 40 cm. Para
esta bobina é usado um fio mais grosso de cobre, para suportar correntes maiores.

Este suporte como um todo ¢ fixado em uma pega de latdo que serve, em conjunto com um
grande cilindro de acrilico, de sustentagdo para o suporte. O conjunto pode entfo ser inserido no
escudo magnético. Na figura V.11 temos um esquema do suporte ja inserido no escudo

magnético. Como podemos ver, a abertura no suporte para passagem dos néutions fica

exatamente na altura da passagem no escudo. Além disso, vemos que as dimensdes do suporte sio
maiores que a do escudo, ficando as extremidades da bobina de pulso para fora do mesmo. Isso

nos garante que os efeitos de campos de retorno, j4 minimizados pelas dimensdes do suporte, sio
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ainda ulteriormente minimizados pelo escudo.
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Figura V.11 : Esquema mostrando ¢ suporte de amostras inserido no escudo, em posi¢iio
de medida.

Na pega de latiio ha um grampo para fixagio de uma das extremidades da amostra. Na parte
inferior da amostra prendemos um segundo grampo que pode se mover livremente no eixo z.
Neste grampo sdio conectados pesos que entdo sio sustentados pela amostra. Desta fonna.
-podemos aplicar tensdes mecanicas externas. Sabendo o valor destes peso, e conhecendo a area de

secdo reta da amostra, podemos calcular a pressio em MPa aplicada & amostra.

1. Medidas magnéticas

Todas as medidas magnéticas que foram realizadas, se baseiam no principio de indugdo
magnética por variagdo de fluxo em bobinas. Embora os suportes de amostras variassem em

geometria, o principio de funcionamento é sempre o0 mesmo.
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Considerando uma bobina composta de N espiras enroladas em série, uma variagio de fluxo
magnético no interior desta bobina provocara a indugdo de uma voltagem nos seus terminais dada
| pela relago:
d¢

V=-N_ (V.3)

onde ¢ € o fluxo magnético no interior da bobina.
O fluxo magnético € descrito pela relagiio ¢=BA, onde B ¢ a indugfio magnética na regido, e

- 4 ¢ a area da bobina. Assim sendo, a relagio V.3 fica:

aB _dA
V=-NA—+B— V4
[ dt B dt J _ vV.4)
Uma vez que a 4rea em questdo é constante no tempo, a relagdo acima se reduz a:
dB
V =-NA % (V.5)

Esta € a relagdo geral que descreve a voltagem induzida numa bobina de N espiras, e area 4

- uma regifo onde hé uma variagio na indugdo B.

Vamos agora considerar um sistema de bobinas compensado. Um sistema compensado
' possui um par de bobinas de captagio (pick-up), sendo uma sensora ¢ outra de compensagiio que
| sdo enroladas de forma reversa, e com o mesmo nimero de espiras, de tal forma que, na auséncia
de uma amostra, se na sensora ha um sinal +¥, na compensagio havera um sinal -V, e o sinal total
énulo. Se hi uma amostra na bobina sensora teremos uma situagio correspondente a figura V. 12

O fluxo magnético neste caso sera dado por :

¢bob = Bar(Abab - A‘am) + Aam(Bam +Bar)
=B 4,,+8 A

am=Tam

(V.6)

“onde o indice am sdo relativos & amostra, o indice bob 4 bobina e a7 ao ar.
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Figura V.12: Corte transversal do sistema de bobinas mosirande a bobina de campo
a.c. e o sistema de pick-up com a compensagfio e com a sensora, H, -e a dire¢iio do campo
a.c. aplicado.

Levando esta expressio em V.3, teremos:

. d '
V=-N E[BWAM +B,, A,

:-N[A,, By | 4, Do

W
g 7:“]

Esta ¢ a voltagem na bobina sensora. Como a bobina de compensagao fornece um sinal igual

a0 primeiro termo mas de sinal contrario, o sinal no sistema sensora+compensagio é dado por:

V =-NA DB V.8
- am dt ( )

Ou seja, somente variagdes de fluxo causadas pela amostra causam o aparecimento de
voltagens induzidas no sistema de pick-up.

Com este sistema ¢ possivel medir a permeabilidade inicial (campos de pinring), bem como
o efeito de relaxagdo da permeabilidade inicial, mais conhecido como affereffect. Os suportes de
amostras montados possuiam sémpre um conjunto de trés bobinas, um de captagiio, composto de
sensora € compensacdo, uma bobina para aplicagfio de campo ac, € uma terceira para aplicagio de
pulsos magnéticos & amostra para as medidas de aftereffect. Um suporte de amostras possuindo

trés bobinas (pulso, campo a.c. e pick-up) foi construido.
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O pulso magnético possui um transiente da ordem de 20us. O tempo de pulso, bem como o
tempo de repeti¢io podem ser controlados, e isso define os pardmetros do experimento, pois é
ete pulso que faz a sincronizagdo do sistema de contagem de néutrons. No nosso caso,

- escolhemos um tempo de pulso de 0.5ms, com uma repetigio de 3ms.

7.2 Medidas magnéticas com campo a.c.

O equipamento utilizado nestas medidas da voltagem induzida foi um LOCK-IN &igital
EG&G modelo 5210 com separagdo de fase. Este LOCK-IN permite medidas de voltagem com
separagdo da parte real, em fase com uma referéncia, e da parte imaginaria, em quadratura com a
| referéncia. Este LOCK-IN possui ainda um interface IEEE-488/GPIB e portanto pode ser
completamente controlado via computador. Sinais da ordem de nV podem ser medidos. O
LOCK-IN possui ainda uma saida que fornece uma voltagem senoidal de 0-2V em inter\}alos de
.' ImV em freqliéncias de até 125kHz.
| Além disso uma multimetro digital, também com uma interface GPIB foi utilizado para
' monitorago da corrente nas bobinas de campo, permitindo a determinagfio do campo gerado por
estas. O multimetro utilizado foi um Keithley modelo 196, que pode medir correntes a.c. senoidais
de até 3A em até 300kHz.

Para aplicagdes de pulsos nas amostras, nas medidas de affereffect foi montado um simples

dircuito de chaveamento com transistor. O sinal de chaveamento ¢ fornecido por uma placa

coversora digital-analogica no computador, que fornece uma sinal de 5V na base do transistor. Os
parametros do pulso, tais como tempo total de pulso e tempo entre pulsos, podem portanto ser
completamente controlados pelo software de medidas. A intensidade do pulso magnético também
¢ determinada pela corrente elétrica passando pela bobina de pulso.

Um software foi desenvolvido em Pascal para se fazer o controle de todas as medidas
magneticas. O software permite medidas de permeabilidade inicial em fungdio do campo aplicado
| (pinning), medidas de aftereffect.

Um esquema da montagem é mostrado na figura V.13 E um esquema genérico que se aplica

atodos 0s casos, ou seja, medidas de pinning, aftereffect, e permeabilidade inicial.
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1.2 .1 Permeabilidade inicial e pinning
Basicamente a medida de permeabilidade inicial e de campos de pinning consiste em aplicar
um campo a.c. a amostra, ¢ medir a indugio magnética da mesma. Da relagio V.8 podemos

determinar o valor da indugdo B, da amostra. Para uma determinada intensidade de campo H

| aplicado, podemos determinar a permeabilidade da relagio g=B/H.

LOCK N

- Caz] ]

2,, °° :.:E."bjée o E

LG ocao

20 "@ COEeO 8 oo

bobing de
COmMpo ac
bobina de
puiso

GPIB

| —— amosira

"f_/t_ |
pick up

€ COoMmpensagan

Figura V.13 : Esquema da montagem experimental para medidas de pinning , aftereffect
e permeabilidade inicial.

Uma vez determinada a penneablhdade #, podemos fazer as curvas de x em fungio do
campo aplicado #, e determinar o campo de pinning do material, que corresponde ao campo no
qual se pode observar uma mudanga brusca no valor da permeabilidade inicial do material. A

“medida de campos de pinning esté descrita detalhadamente em [Polak et al 93a], [Sinnecker et al
%a} e [Knobel et al 93].

O campo a.c. a ser aplicado & amostra é proveniente do oscilador do LOCK-IN. Este sinal &

aplicado & bobina de campo magnético, usado-se em série um resistor de apfoximadamente 60002
A intensidade do campo a.c. aplicado fot monitorada medindo-se a corrente a.c. que passa na

'ﬁ bobina de campo ac. Esta medida foi feita com um multimetro Keithley 196. Sendo a bobina de
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campo um solendide simples, a intensidade do campo magnético a.c. gerado é dado,

aproximadamente, por :

H=" (V.9)

§ onde N é o nimero de espiras do solendide, / é a corrente passando pelo solendide e / o

comprimento do solenoide. No nosso caso, /=5cm, e N=300. Como praticamente a impedancia do

§ circuito € dada pelo resistor de 600€2, os campos que podem ser aplicados no material s3o da
§ ordem de 0.01-20 A/m. Com um sistema de bobinas como este, e desprezando as contribuicBes
§ capacitivas no circuito, teremos um circuito R-L simples. No nosso caso, a indutincia da bobina

| de campo pode ser calculada pela expressio :

(V.10)

- onde, para a nossa bobina : A=300, /=0.05m, A=0.015m*. Como H=4mx107, podemos calcular a
. indutancia £ da nossa bobina, que é de:

L=429nH (V.11)

Este valor é bem pequeno. Calculando a impedancia de tal bobina a 120kHz teremos:

Z=oL=2nl.=27x120x10° x429 x 107 =323x10°Q (V.12)

Portanto, para frequéncias da ordem de 120 kHz, o sistema se comporta praticamente como

-um sistema resistivo. Assim, podemos praticamente garantir que a votagem e a cotrente no

indutor estdio em fase, com um erro menor que 1°.

O sinal ¢ captado pelo sistema de pick-ups e é aplicado diretamente a0 LOCK-IN, sendo que

o valor da indugdo magnética em volts pode ser medido, tendo como referéncia de fase o sinal

aplicado. O LOCK-IN EG&G 5210 possui um comando interno de auto-ajuste que quando
solicitado, faz com que a fase do sinal medido em relagio ao sinal de referéncia (no caso o campo
magnético ac) seja medida, e a saida do LOCK-IN seja ajustada em fungfo desta para exibir um

maximo na parte real e um sinal nulo na parte imaginaria.
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Neste ponto, uma questdo pode ser levantada em relagio 4 coeréncia das medidas. Se para
todas as medidas for usado um auto ajuste do LOCK-IN , a parte imaginéria sera sempre nula. O
procedimento que adotamos para fazer estas medidas esta relacionado com o fato de que na
regifo inicial da curva de magnetizagio, apenas movimentos reversiveis das paredes de dominio
o observados, e portanto as perdas associadas a este movimento s¥o minimas, como ja
mencionamos em capitulos anteriores. Nesta regifio a parte imaginaria € praticamente nula. Assim,
inicialmente aplicamos 4 amostra um campo de baixa intensidade (0.01A/m), e fazemos ai o
auto-ajuste. Neste ponto a tensdo de saida do LOCK-IN s6 é ajustada para os valores desejados, e
- apenas um processo de ajuste de sensibilidade no canal de entrada é feito, sem comprometer o
guste de fase previamente realizado. Desta forma é possivel medir o comportamento com campo
da parte imaginaria do sinal da amostra. |

O software de controle inicia as medidas desmagnetizando a amostra. Esta desmagnetizaciio
¢ feita aplicando-se um campo a.c. de alta intensidade e reduzindo-a progressivamente até que seu
valor seja nulo. Em seguida é aplicando 4 amostra o menor sinal possivel. Neste ponto faz-se um
auto ajuste dos valores, ajustando assim a parte imaginaria para zero. Em seguida o campo é
aumentado até o valor minimo na medida. Os valores da voltagem induzida na pick-up (real ¢
imaginaria) s3o registrados pelo software que faz a converso de volts para unidades de campo
usando os parfmetros da bobina e da amostra. O programa registra entdo os valores de campo
aplicado, induglio magnética e permeabilidade inicial (B/H) para um dado campo. O campo é
amentado progressivamente segundo um intervalo pré escolhido, e a cada novo valor, novos
dados sdo registrados. Ao se alcangar o valor méaximo de campo, o programa encerra a aquisigio e
grava os dados em disco, que podem ser em seguida analisados por outros softwares.

Com isso pudemos medir o comportamento da permeabilidade inicial real e imaginaria em

funggo do campo aplicado, para diversas freqiiéncias. Além disso, uma montagem paralela

permitiu a aplicagdo de tensdo mecinica externa 4 amostra e pudemos medir os comportamentos
acima em fungio da tensdio aplicada no sentido longitudinal da fita.
| Um exemplo do tipo de curva que pode ser obtido com este procedimento é mostrado na

figura VI.1.
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Figura VL1 : Medida tipica da permeabilidade inicial mostrande uma mudanc¢a brusca
na permeabilidade inicial do material para campos baixos (campe de pinning).

'1.2.2 Aftereffect da permeabilidade inicial

Medidas de aftereffect da permeabilidade inicial foram feitas usando um método impulsivo
tradicional [Sato Turtelli and Vinai 90]. Neste método, um sinal a.c., de baixa intensidade (da

ordem de alguns A/m), ¢ aplicado & amostra sobreposto a um pulso, € o sinal induzido por esta é

medido com auxilio de um amplificador LOCK-IN. Este pulso magnético dc, é muito maior que o
campo coercitivo, de forma a levar a amostra proxima a saturagio. Assim que pulso termina, o
sinal induzido pela amostra ¢ monitorado ¢ o decaimento da indugiio magnética medido em um
intervalo fixo de tempo.

A indugfo magnética da amostra em um campo a.c. ¢ monitorada da maneira j4 mostrada
anteriormente na pagina 99. O software de controle faz a calibragem inicial para o menor campo
possivel, e depois aumenta a intensidade de campo até o valor desejado. Neste ponto, um pulso
‘magnético ¢ aplicado ao material durante um tempo fixo que pode ser escolhido no software(em

nossas medidas usamos um tempo de 0.5ms). Apés o término do pulso, o valor da indugiio
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magnética B,, relativo a um tempo t; é registrado. O programa espera entio um intervalo de

tempo (no nosso caso, 4s), ao término do qual a indugio By, relativa ao tempo t, é registrada. A
variag8o AB=(B;-B) da indugiio magnética no intervalo de tempo At=(t,-t,) ¢ determinada. O
software registra os valores de campo aplicado, indugfio magnética inicial (B;), indugfio magnética
final (By), variagio de indugio (AB) tanto para a parte real como para a parte imaginaria. Uma vez
que cada decaimento nfio precisa ser idéntico ao anterior, mesmo mantido o mesmo campo
aplicado, podem ocorrer variagdes no valor de AB. Assim, o programa faz uma série de N medidas
no mesmo campo a fim de determinar um erro estatistico. N pode ser escolhido no programa e no
nosso caso utilizamos um valor N=5 para o qual o erro nas medidas giraram em torno de 10%.
Este erro também ¢ registrado. O campo magnético é progressivamente aumentado segundo um
intervalo escolhido e o ciclo de medidas recomega até que se tenha atingido um valor maximo de
| campo, pré fixado. Em nossas medldas valores tipicos foram 0.2A/m para o intervalo de campo, ¢
: da ordem de 6A/m para o valor maximo do campo. Neste ponto o programa salva os dados de
forma a poderem ser analisados posteriormente.

Assim € possivel levantar a curva AB em funcdo de B e de H, ou seja, as curvas classicas de
dftereffect. Com o software desenvolvido pudemos fazé-lo para diversas freqiiéncias de campo
a.c. aplicado, bem como com tenséo mecinica aplicada.

A figura V.15 Mostra uma curva tipica de affereffect onde a variagio da indugio com o
tempo, para um intervalo fixo de tempo foi medida para uma amostra amorfa no seu estado as-
cast. Podemos ver, exatamente como mostramos anteriormente, um maximo definido na curva de
AB vs. B. A curva de AB vs. B ¢ utilizada para determinagdo do valor de campo onde o ocorre
miximo que € proporcional 4 largura da parede e deste grafico podemos tirar a informacio do
valor (AB/B)xHapiicado, que € a intensidade do aftereffect. Para uma amostra a campo H aplicado
constante, as variaghes na indugfio magnética sdo traduzidas como variagdes na permeabilidade

inicial.
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Figura V.15 : Curva tipica de affereffect medida com o programa desenvolvido e com o
esquema de medidas descrito.
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Capitulo VI

Comparacgao dos Processos de Magnetizacido em
Fios e Fitas Amorfos em Func¢do da Tensao
Aplicada

1. Introducao

Como mencionamos anteriormente, 0s processos de magnetiza¢do em materiais amorfos sfo
na sua maioria governados pelo termo magnetoeldstico na energia livre e portanto determinados
por centros de tensdio mecdnica decorrentes dos processos de producdo. Tais centros formam
barreiras locais devido a sua interagdo magnetoelastica com a magnetostrigio local, impedindo o
movimento das paredes de dominios.

Devido a seus diferentes métodos de producio®, fios e fitas amorfos possuem diferentes
geometrias, mesmo quando de mesma composigdo, apresentando tensdes internas e estrutura de
dominios diferentes. Os processos de magnetizagio sio portanto. diferentes. Desta forma, o
comportamento da magnetizagio frente a uma aplicagio de tensdo externa pode também ser
diferente.

No ambito de estudar as diferengas basicas entre os processos de magnetizagio e sua relagio
com as diferentes configuragdes de dominios em fios e fitas amorfas, fizemos uma série de
experimentos em fitas e fios amorfos de composigio similar e em fitas que foram produzidas com
taxas de resfriamento diferentes, mas de mesma composi¢io. Utilizamos para isso diversas
técnicas experimentais. A relaxagio da permeabilidade inicial foi utilizada por se tratar, como j4
vimos, de uma técnica sensivel a estrutura de dominios e a dindmica destes dominios no material,
mesmo quando informagSes diretas a respeito da estrutura de dominios é dificil de ser obtida,
como no caso de amostras de magnetostrigio aproximadamente nula. O movimento das paredes
de dominio também foi estudado usando a técnica de pinning field e medidas da permeabilidade

inicial, e suas dependéncias com tensdes externas.

$1embremos que, embora ambos fios e fitas podem ser produzidos por melt spinning, a solidificagio ocorre de maneira diversa.
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2. Fios amorfos

A figura VI.1 mostra a coercividade H, medida para diversas tensdes o nos fios Fe;sSiioBis
¢ (CoszsFes3Nb1)7758i75sB1s. O fio de base Fe apresenta um minimo claro na coercividade na
regido de 150MPa. Para o fio de Co, a coercividade ¢ praticamente constante na regidio de baixa

§ tensio (c<300MPa) dentro das condigBes do experimento.
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Figura VL1: Dependéncia da coercividade com tensio para fios de composigiio
FezsSiiBis € (Cogy sFessNDy)77.58i75B1s.

A figura V1.2 Mostra a dependéncia do campo de pinning H, obtido para os mesmos fios.

Para o fio de Co, ao contrario de comportamento de H.(c) na regido de baixas tensdes, a
wrva H,(o) apresenta uma série de picos. Isso ocorre pois a sensibilidade no sistema de medidas
de 17, (da ordem de 12 mA/m [Sinnecker ef al 94a]) é grande, permitindo entfo mostrar pequenas
variagbes. Estes picos ocorrem devido a existéncia de varios centros de tensio interna, ¢ que
‘podemos confirmar pela existéncia de varios campos de pinning secundarios (Hpi, Hpz) para

campos maiores que H, , como mostra a figura V1.3.
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Figura V1.2 : Dependéncia do campo de pinning H, medido em fios amorfos de
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Figura VL3: Permeabilidade relativa total em fung%e do campo aplicado (pinning
field) para fios amorfos de composicio FessSigBis € (CosysFessNby )y sSizsBis medida
sob diversas tensdes externas.
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Para o fio FezsSioBis, os valores de H,(o) sdo proximos aos valores de H(o) indicando que
0s processos de magnetizagfio sdo determinados por largos saltos do tipo Barkhausen [Mitra ef af
90] [Mitra and Vazquez 90a]. Ainda neste fio, um comportamento anémalo pdde ser observado
em o~500MPa tanto para H.(o) como H,(o). Tal anomalia também aparece no comportamento da

perineabilidade inicial em fungio da tensdo externa, como mostra a figura VI.4.
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Figura VL4 : Dependéncia da permeabilidade inicial com tensio externa para campos
menores que H, (>0.5A/m) medida em fios amorfos de composicio Fe;sSiBys €
(Cos2.5Fe53Nb1)77.55i7.5B1s.

Na figura V1.4 a permeabilidade relativa (14,=¢/11) foi medida para campos menores que o
ampo de pinning e portanto na regido reversivel. Como esperado, a curva u,(o) se comporta
reciprocamente a (o) e H(o), isto ¢, 0 miximo em u{o) coincide com os minimos observados
nas curvas de coercividade e de campos de pinning. A permeabilidade é uma fungio da

remanéncia e do inverso da tensfo efetiva o, = (a - (crf )) na amostra, onde o; ¢ ¢ sdo as tensdes

internas ¢ aplicadas respectivamente [Mitra and Vazquez 90b]. Quando a tenséio aplicada atinge
um valor correspondente ao valor médio das tensdes internas, a permeabilidade é méxima. O
comportamento da remanéncia com as tensdes externas é mostrado na figura VL5 para ambos os

fios. Este comportamento € tipico para amostras com magnetostrigdo positiva. Mesmo no caso
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No caso de fios do tipo biestavel, duas regides com configuragdes de dominios diferentes
foram propostas por Mitra e colaboradores [Mitra ef o 90]. A figura V1.7 mostra um esquema de
tais configuragdes. No estado remanente os fios possuem um nicleo central com eixo de
magnetizagio direcionado ao longo do eixo do fio e uma casca onde ha dominios radiais para os
fios de base Fe ou concéntricos circunferéncias no caso de base Co. Ha ainda a presenga possivel

de dominios de fechamento na superficie da amostra € na superficie do niicleo central.

SR
Qe

Figura VL7 : Configuragéio tipica de dominios em fios amorfos de (a) base Fe ¢ (b) base
Co. '

A razdo para que fios exibam estruturas de dominios como estas esta no fato de que uma
distribui¢do inomogénea de tensdes aparece durante o processo de resfriamento em Agua pelo qual
o fio amorfo € obtido. A taxa de resfriamento na superficie é muito maior que no nitcleo central

i durante a produgdo devido ao contato da superficie com a 4gua, como mostra a figura VI.8.

ar | liquide

aqgua

™S sélido

Figora VL8 : Vista esquemitica da producio de um fio amorfo por resfriamento em
dpua (water quenched melt spinning).
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Isso induz tensdes diferenciadas ao longo do material. A estrutura de dominios ird ser
diferente conforme a constante de magnetostrigio do material for positiva, como no caso do fio de
Fe, ou negativa, no caso do fio de Co. Em ambos os casos, existe uma uniaxialidade do nicleo
central.

Para fios, somente a casca externa pode contribuir para o affereffect. Com o aumento da

| tensdo aplicada, as paredes de dominio vio se tornando mais finas, e ¢ valor de B correspondente

a0 maximo da curva de gffereffect se desloca para valores menores. Lembremos que neste ponto,

|
 proporcional & largura das mesmas. Um méximo ¢ observado no valor de AB para tenses da

ou seja, 0 ponto onde ocorre o maximo das curvas AB vs. B, o deslocamento da parede é

‘ordem de 150MPa, que corresponde ao ponto onde a permeabilidade inicial apresenta um

maximo, indicando a competi¢io entre as tensdes internas e aplicada.

3. Fitas amorfas

Para comparar os resultados obtidos com fios amorfos, as mesmas medidas para fios foram
feitas em fitas de composigio CoeFesSiisBio € Fers sCuiNb;Sigs sBy. Para verificar também a
influéncia das diferentes taxas de resfriamento na produgiio do material, foram utilizadas duas fitas
de composi¢io Fer sCuiNbsSiizsBs denominadas A e C, produzidas com velocidades diferentes
de resfriamento, sendo a taxa na amostra A maior que na amostra C, verificados pelas medidas de
gftereffect.

A figura VL1 mostra o aftereffect medido pafa as duas fitas A e C. A diferenga observada
na intensidade destas curvas é atribuida & diferenga nas tensdes internas que sfo responsveis
pelos defeitos estruturais ¢ o volume livee no material. Na fita A, para a qual a taxa de
resftiamento durante o processo de produgio é maior, o volume livre é maior, portanto o valor de
AB é maior que na amostra C. As intensidades do aftereffect (AB/B,,xH,,) para ambas as fitas s&o
dadas na tabela V1.1,
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Figura VL1 : Aftereffect medido sem tensfio mecinica em duas amostras de mesma
composiciio (Fes; sCu;Nb;Siy; sBo) produzidas com diferentes taxas de resfriamento.

Tabela VI.1 : Intensidade do affereffect para as amostras A e C:

Fe'::'3‘5cu 1Nb3 Si 13,5B9 A 28

Feys sCuiNb;SijssBy C 10

Na fitas, a existéncia de minimos nas curvas de coercividade assim como nas curvas de H,
sio sempre bem visiveis, como mostram as figuras V1.9 ¢ V1.2. Na curva VI.2, temos também o
womportamento da permeabilidade relativa inicial para a fita de CogFeSiisB1o, que se comporta
somo o inverso de H,. O maximo da permeabilidade coincide com o minimo de H,, , e esta também

sssociado a competigio de tensdes no material.
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Figura VI.9: Dependéncia da coercividade para uma fita amorfa de composiciio
CogFeSipsBio, € duas fitas de composicio Fess sCu;Nb;Sips sBo produzidas com
diferentes taxas de resfriamento, denominadas A e C.
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Figura VL2 : Permeabilidade inicial relativa ¢ campo de pinming para fita de
CogoFesSisB1o medida em fungiio da tensdo mecinica,
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Para mostrar o efeito do gftereffect com tensdes mecanicas nas fitas, foi tomada a curva
obtida para a amostra C que € mostrado na figura V1.3 onde também podemos ver o deslocamento
do maximo para valores menores de B e a alteragiio no formato das curvas & medida que a tenso

mecinica aumenta, como no caso dos fios.
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Figura V1.3 : Aftereffect medido na fita de composicio Fes;sCnNbsSijssBe para
diversos valores de tensio mecanica aplicada.

4. Campo coercitivo em fungao da tensado

A dependéncia das propriedades magnéticas com tensdio em materiais ferromagnéticos
amorfos pode ser explicada em termos de sua peculiar distribuicio de tensBes internas. Esta
distribuicdo é determinada pelos processos de solidificagdo e portanto sdo diferentes em fios e
fitas, obtidos por processos distintos. Através do estudo de pardmetros tais como a coercividade,
campos de pinning e a remanéncia, pode-se obter informagdes a respeito dos processos de
magnetizagdo [Polak ef al 93a]. A dependéncia da coercividade com tensGes externas pode ser

analisada segundo um modelo ja descrito anteriormente (ver pagina 45)
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Hc = H ffnnfﬂg + H:uperﬁcie + H:ucfeacao (Vll)

:onde:
| Hévinnfﬂg = 1 AK A . (V[z)

2u My L VK, +34,0,
Hoedde = — e g\ f4 [K +30 0 VL3
‘ ' 21“0 ItL ! V13
2K, +34 0
H:uc.i’eamo =c ( L 2 T) (VI4)
MM,
Podemos escrever H. (o) como:
Ho)=——a |2y 4dAb +c (VL5)
T 2uM, N b 2ﬂoM -”oMs |

onde a=AK/L, b=K,, + (3/2)A.0r e d=R/(tL).

Aqui a descreve a variagio da anisotropia X ao longo do comprimento de coeréncia I, b
decreve a anisotropia induzida na amostra pela tensio apliacada, ¢ descreve o peso do termo de
nuclegfio e 4 a rugosidade da amostra.

- Usando esta expressﬁo todas as curvas de coercividade, em fio e fitas, em fungio da tensio,
foram ajustadas. Os resultados sdo mostrados na figura VI.10 e VI.4. Uma excelente concordancia

foi verificada entre este modelo ¢ os dados experimentais.
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Figura VL10 : Ajuste da expressio H.(o) para as fitas FensCu,NbsSissBs A e C e
CossFegSissBio em funcio da tensfio mecinica aplicada.
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Figura VL4 : Ajuste da expressio H.c) para os fios de composicio Fe;sSijpBs ¢
(Cosz sFeg3Nby1)yy58175B1s em fungiio da tensdo mecinica aplicada,
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A tabela VI-2 mostra os resultados dos pardmetros a,b,c e d ajustados tanto para os fios

como para as fitas.

- TabelaVI-2: Pardmetros obtidos do ajuste da expressio VLS para a coercividade em
fungiio de tensdio externa em fios e fitas amorfas.

Fio - Co 35 15.6 45 04 30

Fita - Co 31 7.5 32 0.09 150
Fio - Fe 888 3348 0.032 22.65 150
Fita-Fe- A 3616 686 0.3 5731 100
Fita- Fe- C 285 157 0.4 1.61 25

Para o procedimento de ajuste consideramos 6r=¢ uiicads € portanto o valor de tensiio para
0 qual o minimo da curva H{o) ocorre é maior que as tensdes internas obtidas (G,»>07). Na
tabela VI-2 os valores de o; dados representam o valor para o qual a curva u,{c) apresenta um
miximo indicando as tensdes internas médias devidas ao processo de resfriamento. As figuras
VI.10 e VI.4 demonstram que estas suposigdes levam 2 um bom ajuste.

Da tabela VI-2 podemos deduzir os pardmetros fisicos L, 4K, e K, Para determinar o valor
de L=R/(dt), assumimos R,=Ipm e r=120um para os fios. Para as fitas, a espessura e a
ngosidade foram medidas diretamente. Assumindo um valor razoavel para as flutuagdes na
anisotropia, entre um minimo de 10% e um méximo de 100% de X, , um intervalo para L foi
obtido. Os valores de AKX e L encontrados para a fita C sio muito altos, sendo AK até mesmo
maior que K, e portanto tiramos o valor de L para a fita C diretamente das medidas de rugosidade.
Usando este valor, um limite superior para AK pdde ser encontrado usando a ,constante a. Para
poder comparar a contribuigdo da nucleagio com a contribuigio do campo de pinning para a
coercividade no ponto onde o=0; , calculamos o valor ¢H,=2K,/uM,. A tabela VI-3 Contém os

valores de K, L, AK, cH,, H, ¢ H,.
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Tabela VI-3: Parimetros fisicos dos materiais calculados dos dados de ajustes da
tabela VI-2.

- Fio - Co 25 1-10 4-40 0.28 1.2 0.1

Fita - Co 120 0.5-5 16-160 0.93 4.5 12

Fio - Fe 11224 0.4 329 0.48 13 11
Fita - Fe - A 4286 15.2 5400 1.71 7.8 0.38
Fita - Fe - C 1057 152x10°  9600x10°  0.52 2.4 0.2
Fita - Fe - C - 3b 960" - - -

* Se de acordo com o ajuste AKX ndo & razodvel (AK>K), entdo uma variagdo de AK entre 10% ¢ 100% foi assumida.

*Valor obtido diretamente de medidas de rugosidade.

5. Discussoes

Do comportamento das curvas de affereffect ¢ do valor calculado para sua intensidade para
as amostras A e C, pode-se concluir que a amostra A tem um grau de desordem estrutural maior
que a amostra C. O fato de que a amostra A foi produzida com uma maior taxa de resfriamento ¢
coerente com essa concluséo.

Materiais amorfos de base Fe apresentam uma anisotropia grande comparada aos amorfos
de base Co, inclusive sendo comparéveis aos valores encontrados no estado cristalino.
Aplicando-se uma tensdo mecénica, tanto no caso de fios como no caso de fitas amorfas,
inicialmente a tensio aplicada compensa o volume de tensdes internas decorrentes do processo de
resfriamento rapido, liberando o movimento das paredes. Isto explica 0 minimo nas curvas de
Hyo) e Hy(0) e 0 maximo nas curvas de u(0). Para tenses externas maiores podemos afirmar
que a fragdo volumétrica do nicleo central onde o dominio esta paralelo ao eixo de aplicagio de
tensdo aumenta. Isso € comprovado pelo peso do termo de nucleagio na regifio da altos valores de
o A variagdo da remanéncia (figura V1.5) para baixos valores de tensfio externa também reflete a
presenca de uma distribuigdo de tensdes internas também visiveis nas curvas de permeabilidade
relativa em fungdo do campo aplicado u(#) (figura V1.3). O comportamento geral da remanéncia

em funcdo das tensbes externas ¢ similar em ambos os fios, como pode ser visto na figura VI.5.
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Vale a pena ressaltar que as anomalias observadas nesta curva para o fio de base-Co coincide com
anomalias similares observadas em H.(0) e u{0).

Uma comparacio geral entre os resultados obtidos para fios de base-Fe e base-Co
evidenciam que a anisotropia K, é muito maior nos fios de base-Fe. Em valores absolutos, nos fios
de base Fe, AK ¢ 8 vezes maior que nos de base-Co. Isso vem a confirmar a suposi¢io de que para
fios com magnetostri¢io de saturagiio alta e positiva a estrutura de dominios na casca exterior ao
nicleo ¢ radial. Neste caso o processo de pinning das paredes de dominio é basicamente
governado por imperfeiges da superficie. Por outro lado, para fios de magnetostricio
aproximadamente mila, os dominios da casca externa sdo concéntricos e portanto a rugosidade da
superficie ndo e téo critica. O parmetro d do ajuste reflete diretamente isso onde no caso de fios
de base-Fe indica os efeitos de superficie. Como previsto a coercividade dos fio de base-Fe é
maior comparada aos fios de Co. A nucleag'a'.o,' para ambos, se torna importante para tensdes mais
¢levadas como se pode observar das curvas de H0).

Comparando os resultados obtidos para os fios de base-Co e a fita correspondente, é
evidente que a fita tem uma anisotropia induzida muito maior. O valor de X, do fio é 5 vezes
menor que o valor encontrado para a fita. Além da magnetostri¢io da fita ser cerca de duas vezes
maior que a do fio, devido ao préprio processo de fabricagio pode induzir um volume maior de
tensGes na fita, dependendo da velocidade em que foi produzida. cH,>H,  para o fio, enquanto
cHAsz para a fita. Assim, nos processos de magnetizagio das fitas os termos de pinning e de
micleagdo tem praticamente a mesma importdncia, enquanto que nos fios o termo de nucleago ¢
dominante. cH,, H,, e H. sio ménores no fio comparados aos valores obtidos para a fita.
Comparando H.(c), H{o) e u{o) obtidos para o fio e fita de base Co, vemos que os
comportamentos sio bem diversos, como ja haviamos ressaltado. O comportamento de B
obtido das curvas de aftereffect para o fio (CooysFes3Nb;)y75Si7sBis /e também diferente do

obtido para a fita CogoFesSiisB1o em fungfio da tensiio externa, como mostra a figura VL11.
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Figura VL11 : Dependéncia da posigiie onde ocorre o méximo na curva AB vs. B (B
com 2 tensiie externa aplicada.

Ambos mostram um decréscimo de Busx com o, mas decaem diferentemente na regido de
baixas tensﬁeﬁ. Estes resultados estdo em acordo com os de H.(o), Hy(c) e p(0).

Devido a pequena anisotropia induzida X, durante a produgio das ligas, as paredes de
dominio sio geralmente largas para =0 (veja figura VI.11), e o valor de Bux é maior. Vale a pena
mencionar que a relagio entre o valor de B, medido no fio e na fita em o=0MPa ¢
aproximadamente 5, que é a mesma relagfo obtida para K, na tabela VI-3.

Asstm sendo, a dependéncia destas propriedades magnéticas com tensdes externas refletem
cfeitos que desempenham papeis simultdneos nos processos de magnetizagio nas ligas amorfas.
Primeiro o efeito dos centros de tensdo ¢ reduzido pela aplicacdo de tensfio externa, facilitando o
movimento de paredes de dominio. Segundo, a anisotropia uniaxial aumenta reduzindo a largura
das paredes de dominio. E por fim, o padrio de dominios se torna mais regular em valores
intermediarios de tensdo aplicada, ou seja, para uma intensidade das tensdes aplicadas maior que
as tensBes internas o, Na regido de maiores tensSes aplicadas, a largura das paredes de dominio
continua a se reduzir, levando a um aumento da energia magnética total o que pode ser visto nas
curvas de remanéncia. Vale a pena mencionar que a relagiio entre o valor de By, medido no fic e
na fita em o=0MPa € aproximadamente S, que ¢ a mesma relagdo obtida para X, na tabela VI-3.

Comparando os resultados obtidos para o fio de base Fe com os resultados das fitas A ¢ C
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concluimos que apesar dos valore de ¢H, serem aproximadamente iguais, H, e H, para as fitas ¢
sempre menor que os dos fios, mostrando que os dominios radiais nos fios de base-Fe determinam
o processo de magnetizagdo. A anisotropia X, no fio é maior que X, nas fita, indicando a
importancia do niicleo central do fio (figura V1.7).

| Comparando os resultados obtidos para as fitas A e C, pode-se ver que todos os pardmetros
sio maiores na fita A, indicando o efeito da taxa de resfriamento maior nesta amostra.

Pode se concluir que a estrutura de dominios proposta, € muito bem aceita na literatura,
concorda bem com os dados obtidos pelo ajuste da expressio que descreve a dependéncia da
coercividade com a tensdo. Mesmo as diferehgas entre os fios amorfos e as fitas correspondentes
podem ser explicadas. Isto mostra que uma analise cuidadosa da coercividade em fungdio de
- tensdes aplicadas combinada com outras técnicas experimentais tais como campos de pinning e
medidas de relaxagfio da permeabilidade inicial podem ser uma ferramenta Gtil no estudo de

processos de magnetizagio.
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Capitulo VII

Estudo da Dinamica de Dominios para Tempos
Curtos

1. Depolarizagao de Néutrons

1. 1 Medidas estaticas

Uma amostra de composi¢io nominal FesCo21B)s foi escolhida para medidas estaticas da
matriz depolarizagio com o intuito de se verificar as mais provaveis estruturas de dominios
existentes no material e compard-las com medidas obtidas com efeito Kerr. A matriz

depolarizagio medida em func¢o da tensdo mecanica aplicada ¢ mostrada na figura VIIL.1.
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Figura VIL1 : Elementos da matriz depolarizagio em fungiio da tensfio extcrna obtidos
para um liga de Feg,Co;;B;: no estado como fundida.
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Podemos

assumir uma configura¢io mais provavel de dominios composta de uma certa porcentagem
de dominios com dire¢do +x € -x, +y e -y, +z e -z, e finalmente uma certa porcentagem de
dominios de fechamento do tipo Landau-Lifschitz. Calculando o determinante da matrizes medidas
obtemos o comportamento da magnetizagio reduzida média da amostra, conforme mostra a figura

VIL2.
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Figura VIL2 : Determinante da matriz depolarizagio da amostra FegCoyB,s as-cast s
cailculado para diversas tensdes externas aplicadas,

Para nenhuma tensdo externa aplicada, a amostra apresenta uma‘ estrutura complexa de
dominios, tipica do estado as-cast, causando uma completa depolarizagiio do feixe. Para tensdes
mais elevadas (0>30MPa) a amostra de passa a apresentar uma estrutura de dominios antiparalela,
com paredes de 180° alinhados com o eixo de aplicagdo de tensdo (eixo z), comportamento este
tipico. para uma amostra de magnetostricdo positiva. O determinante reflete essa estrutura
antiparalela onde a magnetizagio tem um aumento com o aumento da tensdo mecénica aplicada.
Medidas de efeito Ker7 nesta fita confirmam estas estruturas, como mostra a figura VIL3. Estas

imagens foram obtidas no Instituto Nacional Galileo Ferraris - Torino - Italia, pelo aluno Clemens
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pelo aluno Clemens Kussbach de Viena e gentilmente cedidas para serem usadas neste trabalho.

Figura VIL3 : Imagens dos dominios magnéticos obtidas por efeito Kerr em uma fita de
composicio FeqCoyBys sob (a) GMPa, (b) TMPa, (¢} 18MPa, (d)25MPa, (¢) 35MPa ¢ ()
TIMPa, O eixo vertical € o eixo longitudinal da fita.
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Estes resultados estdo completamente de acordo com os resultados obtidos anteriormente
por Veider e colaboradores [Veider ef a/ 86] para amostras de composigdo similar, Utilizando
seus dados obtidos, calculamos o determinante para a matriz medida numa liga FegBa em fungiio

da tensdo obtendo um resultado semelhante mostrado na figura VIL 4.
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Figura V1.4 : Determinante’ da matriz depolarizagio medida para diferentes tensoes
externas aplicadas 2 uma amostra de FegBap,

2. Medidas Dinamicas.

Primeiramente fizemos medidas da matriz depolarizagio com o suporte vazio, ou seja, sem
amostra. A matriz assim obtida ¢ chamada de matriz vazia. Esta medida é necessaria para se
corrigir medidas feitas com amostras. Quando uma amostra é colocada no suporte de amostras,
dla nfio preenche todo o espago da bobina. Assim, ao passar pelo suporte, um feixe de néutrons
passa por uma regido correspondente ao suporte vazio, depois encontra a amostra, e em seguida

encontra novamente uma regifio vazia. Isso € ilustrado na figura VII.5
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amostra

felse de neutroms

reglan pazia 1
regiae azia 2

SuUpSHie

Figura VIL5 : Feixe de néutrons atravessando suporte com amostra,

Quando o suporte se encontra vazio, podemos descrever o processo de interagdo entre o

feixe e as duas regides vazias 1 ¢ 2 pela relagio:

P(t)=D,

egiao?l

D

regiao

P, (VIL1)

A matriz que descreve o suporte, sem subdividi-lo em regides, ¢ uma matriz D, que se

relaciona com Dyegizor € Dregigoz por:

)}é (VIL2)

%

2

D vazia — (D regiaoZ) (‘D regiaol
Uma vez que as regibes 1 e 2 sio equivalentes, podemos simplesmente dizer que

D regiol =D regidio? =D.

Quando colocamos uma amostra no suporte, a interago passa a ser descrita pelas relagfio:

P(t)=D,, "D nosira ~Dua* Fy (VIL3)

Desta expressdo vemos que a matriz referente as regides vazias sio parte da medida da

amostra. Para corrigir esta influéncia, medimos a matriz vazia, e calculamos a matriz D,/ pela raiz

| quadrada de Diu.i;. Uma vez obtido o valor de D, podemos efetuar as corregdes na medida da
| amostra, calculando:

" -1 1
: cerrigida . .
Darmmra - (D 14’2) Damas.rm (D IIZ)

= (lez )~1 Dy Dipasra - Priz '(Duz )_l - (VIL4)
=1-D 1

amostra
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onde 1 € uma matriz identidade, e (D) € a inversa da matriz D, .

A figura VII.6 mostra medidas dindmicas da matriz vazia.
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Figura VIL6 : Elementos da matriz depolarizagio medidos no suporte sem amostra.

O pulso magnético, que também age como sincronizador do experimento, é acionado em um
tempo 7=7; e tém duragio de 500us. Para facilitar as analises, adotamos por definigio que o tempo
t=0 coincide com o final do pulso magnético. Este pulso tém diregio z e os néutrons se propagam
¢om velocidade na dire¢o y. Podemos ver claramente na figura VIL6 as alteracSes nos valores
dos elementos Dy, € Dyx que sio, neste caso, os elementos mais sensiveis a qualquer variagio da
magnetizagdo local pois descrevem os termos ortogonais a diregéio do campo aplicado. Podemos
perceber que a matriz € muito proxima a uma matriz identidade, a ndo ser na regifio do pulso
magneético. Os valores dos elementos diagonais (D, Dy, € D,,), fora da regido do pulso, sio
muito proximos de 1.0 enquanto que os elementos ndo diagonais sdo muito préximos de zero.
Pode-se notar que o valor do elemento D,, é praticamente inalterado durante o pulso magnético.
Isso ocorre pbis o campo gerado pelo pulso estd na dire¢io z e neste clemento polariza-se o feixe
na dire¢fio z medindo-se também na diregfio z. Um feixe com tal polarizagio ndo sofre influéncias

de campos paralelos ao seu vetor de polarizagdo (nfio hd nenhum processo de rotagio). Os valores
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da diagonal ndo s#o iguais a 1.0 pois existe uma certa eficiéncia na polarizagdo do feixe, que ndo é
de 100%. Assim, mesmo para o feixe supostamenté completamente polarizado numa direcdo i
existe uma certa parcela de néutrons com polarizagdes que diferem de i compondo o feixe.
Podemos notar ainda na figura VIL.6 que, embora o pulso magnético sirva de sincronismo, ha um
apa,rerite atraso nas medidas, de 500ps. Este fato ocorre pois o detetor esta situado a uma
distancia de aproximadamente 1.0m do suporte de amostras (ver esquema da montagem). Como
os néutrons se propagam com uma velocidade da ordem de 2600 m/s, o tempo necessario para
percorrer a distdncia entre o suporte e o detetor é de aproximadamente 500us. Além disso,
pode-se notar dos elementos Dy e Dy, que. o transiente das medidas é de 100us, embora o
transiente do pulso seja da ordem de 20us. Isso ocorre devido a aos erros na detecgdo dos
néutrons, conforme ja foi explicado no capitulo V. Portanto deve-se levar em conta que nas
medidas posteriores com a amostra ¢ mais seguro avaliar os resultados a partir de 100us apos o
pulso. Isso desviou o nosso projeto inicial que era de estudar a relaxagio a partir de 10”s com a
esperanca de que com este método poderiamos estudar a relaxagdio ultra rapida e que
contribuissemos no esclarecimento do fendmeno ultra rapido observado por Allia e colaboradores
[Allia ef af 87a].

Calculando o determinante desta matriz em fungfio do tempo obtemos o resultado mostrado

na figura VIL7.
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000 500 O 500 1000 4800 2000
tempo [us]

Qo

Figura VIL7 : Determinante da matriz depolarizaciio medida para o suporte sem
amostras.
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|

A figura VII.8 mostra a matriz depolarizagio medida para uma amostra de FegCosBys no
l seu estado as-cast sem aplicagdo de qualquer tensio mecanica 4 amostra. Esta matriz ja é a matriz

corrigida para a matriz vazia.

02 - 04

i 02
ol ¥Re - TR
H EIS A oz
L i .
02 1 ¥ o1 - sl
0;5 . ‘i | 06 b
hal- e 7 da oa
A wz2f
05k ?% i [
| FTIR
Y} B A S T I 04 PR SR PR T 0a TN
B0 500 0 500 1000 1500 7800 1000 500 ¢ 500 1000 +500 2000 1000 506 0 500 1000 500 2000
04 - 04
o3 0|
o2 oz}
0 =
o
Dg a1
[ TR gl
2 g
-0z %i &
-0 =
sl L . L N L L
1000 800 0 500 1000 1500 3050
D4 - 04—
02 oz|
,:F oo} og
oz 0z

04 . N . E Fl N N Ty - N . 1 'l L N oo L ' N N L L
=000 -5 0 590 1600 1500 2000 <106 -S40 D SRR 4000 1500 2060 -GGG 500 0 500 40dd 1500 2000

tempo [us]

Figura VIL8 : Flementos da matriz depolarizacio medidos para uma amostra amorfa de
composi¢io Feg,Co,1 Bz A temperatura ambiente sem aplicagfio de tensdo mecinica.

Observa-se em VIL8 que os elementos da diagonal ja possuem um comportamento distinto
B relagdo aos elementos da matriz vazia. Calculando-se o determinante desta matriz chegamos
a resultado mostrado na figura VIL9. Na regido fora do campo magnético, o valor do

determinante € praticamente nulo, refletindo depolarizagio completa do feixe, ou sefa, uma

§ estrutura de dominios complexa causando a perda total da polarizagdo do feixe. A magnetizagio
Y reduzida na amostra € praticamente nula nesta regido. O pulso magnético, da ordem de 200 A/m,
induz a formag&o de dominios paralelos ao campo, ou seja, na direcdo z. Assim, o elemento D,, na

figura VIL.8 sofre um aumento durante a aplicagio do pulso e o determinante sofre um aumento
' na mesma regido, refletindo o alinhamento dos dominios na diregio do campo, € um aumento da
‘:f magnetizagdo da amostra. Desta figura porém, nada podemos dizer a respeito dos processo de

§ relaxagdo magnética que ocorrem no material devido 2 complexidade da estrutura de dominios.
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Figura VIL9 : Determinante calculado da matriz depolarizacio medida em uma
amostra amorfa de composicio Fes4Co,:B;s sem tens#o mecinica aplicada A amostra.

As figuras VIL10 e VIL11 mostram a matriz depolarizacio medida ¢ o determinante
calculado para a mesma amostra de FessCoB,s com uma tensio longitudinal de 87 MPa aplicada
damostra. Como se vé na figura VIL 11, o processo de relaxagio ¢ bem visivel quando a estrutura
de dominios ¢ mais regular. Podemos ver que a aplicagio da tensdo tem o efeito global de
mmentar a magnetizagio média da amostra o que se reflete num aumento do valor do
determinante na regido onde ndio hd campo aplicado quando compara-se a figura VIL9 com a
figura VIL.11. Com a aplica¢do de tensdo mecanica, os dominios tendem a se alinhar ao longo do
tixo de aplicag@io da tensfio mecénica, como foi verificado nas medidas estaticas e de efeito Kerr,
wmentando a magnetizagdio média da amostra na dire¢io z. De fato, o valor do elemento de
matriz D, na ﬁgura VIL.10 mosira claramente que o feixe polarizado em z ndo sofre grandes
ilieragSes de polarizagio ao atravessar a amostra. O campo magnético tem a tendéncia da
wmentar ainda mais a magnetizagio o que se traduz num aumento ainda maior do valor do

determinante durante a aplicagio do pulso.
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Fignra VIL10: Elementos da matriz depolarizacio medidos para uma amostra amorfa de
composicio Feg;CoyB,s, 4 temperatura ambiente, sob uma tensio mecinica de 87 MPa.
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Figura VIL11: Determinante caleulado da matriz depolarizacio medida em uma

amostra amorfa de composicio FegCoeyBiz sob uma tensio mecdnica de 87 MPa
aplicada & amostra,
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Aumentando-se a tensfo aplicada para 199MPa, obtemos os resultados mostrados nas

figuras VIL12 e VIL.13.
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Figura VIL12: Elementos da matriz depolariza¢io medidos para uma amostra amorfa de
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composiciio FesCoz1By5 sob uma tensiio mecinica de 199 MPa.
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Figura VIL.13: Determinante calculado da matriz depolariza¢cio medida em wuma
amostra amorfa de composicio Feg;CozBis sob uma tensio mecinica de 199 MPa,
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Da figura VIL.13 pode-se ver que o valor do determinante fora da regifio do pulso é maior
que o valor observado na figura VIL11, ou seja, a magnetizagio da amostra tende a aumentar,
tornando-se os dominios muito regulares ¢ paralelos ao eixo de aplicagfio de tensdo.

Fizemos o mesmo tipo de medida, para ¢=0, em uma liga com a mesma composi¢fio, mas
tratada termicamente durante 4 horas, a uma temperatura de 300° C sob uma tensfo mecanica de
500MPa, para induzir uma estrutura de dominios muito regular composta por dominios
longitudinais ao longo do eixo da amostra. Apés o tratamento, a amostra aptesenta, mesmo sem
nenhuma tensfo aplicada, uma estrutura de dominios como mostra a figura VIL14 obtida por

microscopia eletrdnica da varredura. O eixo vertical é o eixo longitudinal da amostra.

Figura VIL.14: Dominios magnéticos observados por microscopia eletrénica de varredura
em uma amostra de FesCosBys apés um tratamento térmico por 4h, a 300° C sob uma
tenséio mecinica de 500MPa.

As medidas de depolarizagfo nesta amostra sdo mostradas na figura VIL.15 E VIL16. O
fenémeno de relaxagfio também & observado nesta amostra. Os valores obtidos para &=0 sdo
menores que os valores obtidos na amostra sob tensdo de 87MPa, de onde se conclui que a
estrutura de dominios € menos regular que a sob 87MPa. Das fotos obtidas por efeito Kerr tira-se

a mesma conclusio.
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Figura VIL1S: Elementos da matriz depolarizacio medidos 3 temperatura ambiente
para uma amostra amorfa de composiciio Feq,Co,;B;s pré tratada a 300° C sob 500MPa

por 4 horas.
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Figura VIL16: Determinante calculade da matriz depolariza¢io medida em uma

amostra amorfa de composiciio FesCoyBys pré tratada a 300° C sob S00MPa por 4
horas.
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A figura VIL17 Mostra os determinantes obtidos em um unico grafico para efeitos de

comparacgio.
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Figura VIL17: Determinantes calculados da matriz depolariza¢io medida em uma
amostra FeqCo;;Bys submetida a tenses de 0, 87 e 199 MPa e pré tratada a 300° C sob
500MPa por 4 horas,

Um conjunto de medidas também foi efetuado em uma amostra de composigio CozBz que

possue magnetostricio negativa. Os resultados sdo mostrados nas figuras VIL18, VII.19 ¢ VIL20.
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Figura VIL.18: Elementos da matriz depolarizacio medidos para wma amostra amorfa de
composicdo Co7;B;3, 4 temperatura ambiente, sem aplicagio de tensfio mecéinica.
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Figura VI1.19: Elementos da matriz depolarizac¢fio medidos para uma amostra amorfa de
composicio Coz;Bis, i temperatura ambiente, sob uma tensfio mecéinica de 300 MPa.
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Figura VIL20: Determinante calculado da matriz depolarizacio medida em uma
amostra amerfa de composiciio Co-B;; submetida a tensdes de 0 e 300 MPa,

Sem tensdo mecdnica aplicada se observa o efeito do campo aplicado mas o efeito de
relaxacfio ndo ¢ detectavel. Quando o campo ¢ aplicado a amostra apresenta uma estrutura de
dominios orientados paralelamente ao longo da fita, A aplicagio de uma tensio mecanica & uma
amostra de magnetostrigio negativa, como a de Co7By, faz com que os dominios se orientem
perpeildiculannente ao eixo de aplicagdo da tensdo. Na amostra sob 300 MPa a intensidade do
pulso magnético ndio foi suficiente para alinhar os dominios na sua diregdo, o que mostra a
constincia do determinante durante a medida. Portanto o efeito de relaxagio ndo foi verificado.

Medidas de depolarizagdo também foram feitas em amostras de composi¢io FegCornBis com
um pulso aplicado de duragdo de 50us, sem aplicago de tensdo mecanica, como mostra a figura

VIL21. Nenhum efeito de relaxagio foi verificado dentro desta condigfio do experimento.
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Figura VIL21 : Determinante da matriz depolariza¢io medida para uma amostra de

composicio FesCorB, s sem aplicagiio de tensdio mecinica e com um pulso de duragio de
S0ps.

O fendmeno de relaxagio que se observa na depolarizagio de néutrons é decorrente da

variagdo da magnetizagdo com o decorrer do tempo. Esta variagio pode ocorrer ou por
deslocamentos de paredes de 180°, ou pela rotagio da magnetizacio local. Pelos modelos que
serdo descritos nas proximas segbes, e pelas medidas de indugio magnética, a relaxa¢io aqui

observada foi explicada em termos da estabilizagio das paredes de 180° para uma posicio de

equilibrio.
|

| .
2. 1 Modelo de deslocamento de paredes

Vamos assumir uma amostra em forma de fita, cuja espessura € de aproximadamente 20um,

¢ supondo que hd uma tnica parede de dominio de 180° que se desloca através do material com
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uma velocidade v. Vamos assumir também que a magnetizagfio nos dominios estio orientadas de
acordo com a figura VIL.22. A parede em si é considerada infinitamente pequena em relagio a

largura do dominio.

parede

de dominio ‘_\
Y

1
1
1

T RN— .

/A,
N

Figura VIL22: Esquema de uma parede de dominio se deslocando em uma fita, A
magnetizacio no dominios é assumida como 1.2T, tipica de uma liga de base Fe. A
distincia 4 é da ordem de 20um.

Tendo este modelo em mente, vamos calcular o comportamento de uma matriz
depolarizagdo quando a parede se desloca de uma posigiio inicial x(0)=0.1, ou seja, um unico
dominio apontando para -z, até uma posi¢do exatamente no meio da amostra, quando os volumes
dos dominios a esquerda e & direita da parede sio iguais (magnetizagio média nula).

Como em cada dominio a magnetizagio é homogénea e a matriz que descreve a interagio do
vetor de polarizagdo do feixe com a magnetizagio local € simplesmente a matriz de rotagdo pura
descrita pelos parﬁmetfos do dominio na matriz I11.15. Considerando que a magnetizagio de
saturagdo M;=1.2 T, a espessura da amostra é de =20um, e conhecendo o valor de ¥, a matriz

II.15 fica para a magnetiza¢éo em +z:

[-0.0954 -0.995 0
D._=| 0995 -00954 0 (VIL5)
0 0 1

[0.0954 0995 0
D =|-0995 —00954 0 (VIL6)

-z
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O determinante de cada matriz destas € igual a 1.0, pois sdo matrizes de rotagfo pura.
Vamos supor que a parede de dominio se desloque de sua posi¢do inicial até sua posigdio de

equilibrio, como € mostrado na figura VII.23.
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Figura VIL23 : Posicéio da parede em relagiio 4 extremidade esquerda da amostra em
fungiio do tempo. A parede se desloca da pesiciio inicial até a posi¢io de equilibrio, onde
para de se mover.

A velocidade da parede decresce progressivamente com o passar do tempo conforme mostra
a figura VIL.24.

Velccidade da parede [unidarb]
&
T

0 5 10 15 20 25 30
tempo [unid. arb.]

Figura VIL24 : Velocidade de uma parede se deslocando a0 longo da fita em fun¢do do
-tempo. '

Inicialmente, como ja mencionamos, a parede se encontra na margem esquerda da amostra,

que portanto é composta de um tnico dominio apontando na diregiio -z. A medida que o tempo
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passa e a parede se desloca em diregio a borda direita da amostra, um dominio com magnetiza¢io
+z cresce progressivamente. A parede atinge uma posi¢fio de equilibrio situada em x(=~)=0.5, onde
os dominios -z e +z tém iguais volumes.

O feixe de néutrons que atravessa a amostra pode ser subdividido em duas partes, uma

relativa a parte que ira interagir com ., e outra relativa & interagdo com D.,. A matriz total que

- descreve o comportamento do vetor de polarizagio quando um feixe atravessa esta regido pode

ser calculada através da média ponderada destas duas matrizes, considerando como pesos a

- porgdo relativa que cada sub-feixe representa em relagio a area de segio total da amostra.

Considerando uma 4rea total unitaria, a matriz final pode calculada pela relagio:
D, =x()D,, + [I - x(t)]D_z (VIL7)

Esta equagio so ¢ valida para o caso descrito pela figura VII.22 onde hd uma tinica camada
de dominios. Para um sistema de varias camada é necessario fazer a média ja descrita no capitulo
sobre depolarizacio.

A matriz depolariza¢8o calculada desta maneira € mostrada da figura VII.25.
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Figura VIL25 : Matriz depolarizagiio calculada para o movimento de uma parede de
dominio,
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Calculando-se o determinante [0, em fungio do tempo obtemos o resultado mostrado na
figura VIL.26.
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Figura VIL26 : Determinante da matriz depelariza¢io em fungiio do tempo calculada
assumindo um modele de uma parede se deslocando ao longo da amostra.

O determinante obtido descreve o processo de relaxagio da parede se deslocando de uma

posi¢do inicial até a posi¢io de equilibrio.

2. 2 Modelo de rotacdo da magnetizagao local

Vamos assumir agora que ao invés de uma parede se deslocando temos apenas uma rotagio
da magnetizagio local dentro do dominio ocorrendo. Inicialmente temos dois dominios idénticos

antiparalelos, e a magnetizagdo de ambos roda da maneira mostrada na figura VIL.27

P | b

Figura VIL27: Rotacio da magnetizagfio local nos dominios sem que haja deslocamento
da parede de dominio,

Calculamos a matriz depolariza¢do e o determinante da mesma do mesmo modo que para o
deslocamento de paredes. Inicialmente consideramos a parede fixa no meio da amostra, isto &, que

x € fixo em 0.5, € que os cosenos diretores na matriz depolarizagdo vao se alterando com o tempo.
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O resultado final € mostrado na figura VIL.28.
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Figura VIL28: Determinante calculado da matriz depolarizacio para o caso de uma
rotagiio simples da magnetizacdo local dentro dos dominios. A curva menor mostra um
detalhe do que ocorre nos primeiros instantes.

Comparando as figuras VIL.26 e VII.28 com a figura VIL.17, podemos ver que a hipdtese de
que o fendmeno de relaxagdo observado nos determinantes das amostras de FegqCo,Bis esta

refacionado com paredes de dominio planares se deslocando pelo material é muito razoavel.

3. Medidas de indu¢do magnética

Como foi dito no item anterior, ha uma impossibilidade de se obter informagdes sobre os
processos de magnetizagdo para tempos menores que 107*s com medidas de depolarizagio de
néutrons. Desta forma, foram realizadas medidas de indugio magnética de acordo com o
procedimento descrito no capitulo V.

As figuras VIL29 a VIL38 mostram medidas de indugdo magnética para um pulso
magnético de duragio T=500us em FesCoT;B]s, Fe21Co6aB1s, FesrsCoszsBrs, FessCosoBis,
FessCo2Bys {as-cast e pré-tratada), Fey;Co1oBis, FegsBis, CorBy; e FeSi. Foram efetuadas

medidas também para 1=50ps, 100us, 200us, 1ms e 2ms. A intensidade do pulso para todas as
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Figura VIL29 :Voltagem induzida no secundirio de um sistema de bobinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra de composicio FegCoyBys no estado as-cast
sob diversas tensfes mecéinicas.
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Figura VIL30 : Voltagem induzida no secundirio de um sistema de bebinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra de composicio FesCo,Bys pré tratada sob
diversas tensdes mecinicas.
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Figura VIL31 : Voltagem induzida no secundario de um sistema de bobinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra de composicio FexCop;Bis no estado as-cast
sob diversas tenstes mecénicas.
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Voltagem Induzida -d¢/dt [V]

Figura VIL32: Voltagem induzida no secundiirio de um sistema de bobinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra de composiciio FessCosgBis no estado as-cast
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Figura VIL33: Voliagem induzida no secundirio de um sistema de bobinas pick-up
compensado proveniente de nma amostra de composiciio Fes, sCo4,.5Bis no estado as-cast
sob diversas tenstes mecinicas.
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Figura VIL34: Voltagem induzida no secundirio de um sistema de bobinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra de composicio Fe; CogBrs no estado as-cast
sob diversas tensGes mecanicas,
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Figura VIL3S : Voltagem induzida no secunddrio de um sistema de bohinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra de composicio FesCo-Bis no estado as-cast
sob diversas tensdes mecinicas.
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Figura VIL36 : Voltagem induzida no secundirio de um sistema de bobinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra de compesicio FegsBys no estado as-cast sob
diversas tensdes mecanicas.
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Figura VIL37 : Voltagem induzida no secunddrio de um sistema de bobinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra de composiciic CoB,s no estado as-cast sob
diversas tensdes mecénicas.
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Figura VIL38 : Voltagem induzida no secundirio de um sistema de bobinas pick-up
compensado proveniente de uma amostra cristalina de composicio Fe-Si 6.5%,
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produzida por melt-spinning, sob diversas tensies mecinicas.

152



Capitulo VII ) Estudo da Dinimica de Dominios para Tempos Curtos

Para diferentes valores de t também observa-se uma alteragio no pico de indugio. Um

exemplo ¢ mostrado na figura VII.39, onde a amostra escolhida foi Fe;Cog:B1s.

oo M
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ke
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Figura VIL39 : Variagio do pico de indugiio com a duragiio t de pulso magnético
aplicado para a amostra de Fey,CogyBys as-cast.

Em todas as amostras da série [Fe,.Co.JssB)s 6 possivel se observar a formagio de um pico
claro de voltagem induzida para £>0 e depois um relaxamento ao decorrer do tempo, como foi
observado na experi6encia de depolarizagdo de néutrons. A intensidade e posigio do pico no.
tempo se alteram com a tensdo aplicada, com 1 (ver figura VII.39) e com tratamentos térmicos
(ver figura VI1.30) na amostra. Conforme a tensdo mecanica aumenta, a voltagem diminui e o pico
s¢ torna mais largo e se desloca para altos valores de tempo, refletindo entdo a anisotropia
induzida na amostra, 0 que ¢ comprovado também para medidas com diversos valores de t e
também para a amostra que passa por um tratamento térmico. Para a amostra de Co77B,; ,nenhum

pico € observado ¢ no Fe-Si nem a relaxagdo foi observada. Analises e discussGes

3. 1 Relaxag¢ao magnética

Tendo em vista que este experimento foi realizado nas mesmas condigGes da experiéncia de
néutrons, a relaxago observada apés 100us (limite de tempo para a experiéncia de néutrons) deve

provir do mesmo processo de magnetizagdo. Formulemos entfo aqui um modelo que possa
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explicar a relaxa¢do magnética para as medidas de indug#o, baseados no deslocamento de paredes
de 180°,

Assumindo que o fim do processo de nucleagdo de novas paredes de dominioc ocorre no
ponto méximo, ¢ assumindo que essas paredes de 180° estio sujeitas a uma forga de
amortecimento F,, conforme a figura VIL.40, a equagio de movimento das paredes pode ser

escrita por:

B+ afx(t)-x,]=0 (VILS)

onde x, € a posicdo de equilibrio da parede.

IMS

Figura VIL40 : Movimente de parede sujeita a uma for¢a de amortecimento F,= % .

Supondo que § varie linearmente no tempo, isto é :

B=h+81 (VIL9)

¢ substituindo este valor na equagdo VI8, teremos:

(B +p 1) +a(x—x,)=0 (VIL10) -

cuja solugdo é dada por:

x(f) = x, + |i1 - exp[m aJ' 2 itjg J] (VIL.11)

Resolvendo a integral acima, a solugio podera ser escrita como:
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x(f) = x, 14;% (VIL12)
ﬂlr) '
1 L S
_ (Wf@ A
ou ainda:
x(z‘)_ S '
. [= ( ﬁg]%t (VIL13)
1+——
B

Escolhendo alguns valores convenientes para o, 3o € B teremos as seguintes curvas,

mostradas na figura VIL.41:

Xty

time [s]

Figura VIL41 : x(#)/x, ¢em funcio do tempo calculado escolhendo valores arbitrdrios de #
ea

Como podembs ver, 0 comportamento da curva representada na figura VIL.41 num certo
intervalo de tempo, se assemelha a uma fungio logaritmica.

Para podermos comparar este modelo com os dados experimentais, foram obtidas curvas de
magnetizagdo integrando as curvas de indugio a partir de #=10"s, em fiungio do tempo. A
variagdio da magnetizagfio € definida como M(£)-M(#y). O decaimento destas curvas ¢ semelhante a

do modelo tedrico, como mostram as figuras VIL42 a VIIL.46.
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Figura VIL43 : Variagio da magnetizagio em fungio do tempo para amostra de
FessCosoB, s para diversas tensdes aplicadas.
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Figura VIL44 : Variacio da magnetizagio em fungio do tempo para amoséra de
Fes4Co2:Bys para diversas tensdes aplicadas.
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Figura VIL46 : Variagio da magnetizacio em fungie do tempo para amostra de FegsB,s
para diversas tensdes aplicadas.

Como ¢ esperado, o comportamento da relaxagio obtida pelas medidas de depolarizacio de
néutrons concorda muito bem com as curvas de variagio de indu¢dio mostradas, indicando que
realmente o relaxamento observado em ambos 0s casos provém do mesmo processo de
magretizagdo. Nas figuras VIL47 e VIL.48, se compara os resultados obtidos por depolarizagio
de néutrons e indugdo magnética para a amostra FegCoyBys para 87MPa e 199MPa
respectivamente, mostrando o mesmo comportamento, para tempos maiores que 100us. O
comportamento logaritmico da relaxagdo magnética também ¢ observado no fenémeno de
aftereffect da permeabilidade inicial magnética, embora a experiéncia seja completamente diversa.
Néo podemos descartar aqui que 0s processos reversiveis, isto €, o fenémeno de reordenamento
local dos defeitos estruturais, pode ocorrer durante o deslocamento de paredes de dominio para o
equilibrio apds sua nucleagfio. Na amostra cristalina de Fe-Si onde nfio se observa o relaxamento

para estas experiéncias o gffereffect classico também ndo é observado.
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Figura VIL47 Comparacdo entre os decaimentos os resultados obtidos por

depolarizacfio de néutrons e por inducio magnética em amostra de FegCoyuBis a

87MPa.

Figura VII48 : Comparaclio entre os decaimentos os resultados obtidos por
depolarizagiio de néutrons e por indugfio magnética em amostra de FegCo,iBis
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3. 2 Nucleacdo de paredes

Nos primeiros instantes apOs o desligamento do pulso, observamos um aumento na
intensidade da indugio que nés atribuimos a nucleagio de paredes de dominio.
Considerando uma parede se deslocando em um material com uma velocidade v, a voltagem
induzida em fungfio da velocidade pode ser dada por:
d¢

V=-N—_-=-2MNav (VIL14)

onde N ¢ o numero de espiras da pick-up, d ¢é a espessura da amostra e M; é a magnetizagio de
satura¢do da amostra. Se considerarmos que hd mais de uma parede envolvida no processo de

indu¢do ¢ que o nimero destas paredes esta variando, a expressdo VII.14 se torna entdo:

V = —2M niNdv (VIL15)

onde 1 € o0 mimero de paredes.

Devido a auséncia de uma campo magnético aplicado, qualquer aumento na indugio reflete

- 0 aumento do nimero z. Portanto 0 aumento da voltagem induzida observado com o tempo nesta

experiéncia foi atribuida a nuclegfio de novas paredes de dominio, ¢ a diminuigdo devido & uma
variagdo na velocidade v. Uma estimativa da curva de voltagem induzida pode ser feita usando a

equagdo VIL.15, supondo que o numero de paredes varie exponencialmente e tomando a

“velocidade dada pela derivada da equagio de deslocamento da parede obtida anteriormente

(equagdo VIL.12). A figura VII.49 mostra esta estimativa. A curva é bem semethante as curvas

obtidas éxperimentalmente.
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Figura VIL49 :Voltagem induzida considerando nimero de paredes aumentando e
velocidade amortecida, '

J& é sabido que para cada parede de dominio ha um certo tempo caracteristico de formagdo.
Ha uma forga coercitiva ou uma forga de pinning associada a imperfeicBes na superficie da fita,
com a nucleagdo de dominios, bem como com defeitos estruturais existentes na liga amorfa.
Portanto, em alguns casos, como por exemplo nas amostras Fe,;sCoqssBis € FersCopBys, ha o
aparecimento de mais de um pico no decorrer de tempo. J& foi estudado no capitulo anterior a
dependéncia da for¢a coercitiva em fun¢fio de tensdes aplicadas e se mostrou os efeitos de
pinning , de rugosidade da superficie e de nucleagdo de dominios. Isto também pode explicar
myito bem o deslocamento do pico para altos valores de tempo com tensdo aplicada € com 7 e
tratamentos térmicos, ambos contribuindo para o aumento da anisotropia do material.

A diminui¢do da intensidade da voltagem induzida ¥ com o estd associada a reducio da

largura das paredes de dominios & devido a tensdo aplicada. No capitulo anterior mostramos que
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| :

| . . -

2 largura das paredes € inversamente proporcional a ¢. Sabemos que a mobilidade das paredes,
|

portanto a velocidade, ¢ diretamente proporcional a sua largura. Como a voltagem induzida é

- diretamente proporcional a velocidade, podemos escrever a seguinte relagiio:

| : A 2A |
| _ Vocvocé'—;r\/%:m,%—a (VIL.16)

onde A, a constante de troca.
-1
As curvas VII.50 A VIL.55 mostram as intensidades dos picos em fungio de (\/;) , para as

amostras Fe.Cosgs.Bis, com excegio de x=8, onde os picos para o pequenos ndo foram

detectados.
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Figura VIL50 ; Picos de indugde em fungde do inverse da raiz da tensao aplicada -
para a amostra de composiciio Fe;CosyBs.
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Figura VIL31 : Picos de indugfio em fungfio do inverso da raiz da tensdo aplicada para a
amostra de composi¢cio Fey; sCoy sBis.
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Figura VILS52 : Picos de inducfio em funcio do inverse da raiz da tensio aplicada para a
amostra de composi¢io FessCosgBs.
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Figura VIL53 : Picos de indugio em fungfio do inverso da raiz da tensdo aplicada para a
amostra de composicio FegCozBys.
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Figura VIL54 : Picos de inducio em fungio do inverso da raiz da tens&o aplicada para a
amostra de composi¢io Fe;3Coy3B s,
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Figura VILSS : Picos de indugio em fungio do inverso da raiz da tensio aplicada para a
amostra de composi¢io FegsB,s.

Uma linearidade foi observada para a maoiria das amostras na regido de baixos valores de o,
onde o comportamento ndo ¢ linear pois as paredes nfio sdo regulares (ver figura VIL3b) e a
influéncia das tensdes internas ainda ¢ significativa. A influéncia da anisotropia inicial se reflete nas
inclinag8es das retas que variam com a largura do pulso magnético aplicado.

Da relagdio VIL16 também podemos observar a magnetostri¢ido de saturagio contribui com

-1
(Jﬁs) para a intensidade da voltagem induzida, portanto também para a velocidade de

deslocamento da parede. Pode-se verificar que para as amostras tais como FesCorBjs e
Fe»1CossBis as intensidade dos picos sdo maiores.

Estas experiéncias contribuiram para esclarecer alguns pontos da experiéncia de aftereffect
da permeabilidade inicial para tempos extremamente curtos relatados nos artigos de Allia e

colaboradores [Allia ez o/ 87a] [Allia and Vinai 90]. Nestes trabalhos, medidas de aftereffect
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foram realizados a partir de 107 s apés a saturago em ligas amorfas de magnetostrigdo positiva,
sob uma tensdo o=200MPa. A interpretagio dada pelos autores em relagio a nucleagdo de
paredes de dominio logo apés a retirada do pulso pode estar de acordo com os nossos resultados,
mas a criagdo de novas paredes até um tempo da ordem de 10™ s ocorre mesmo sem aplicagio de
um campo a.c.. Para tempos no intervalo 107 < ¢ < 10 s, a hipdtese de que o nimero de paredes
que participam no fendmeno do affereffect diminui é duvidoso. Na experiéncia deles, as medidas
sdo realizadas em uma amostra de composi¢do Feg;Bi35SissC, (4,=40x10%) com uma tensdo de
c=200MPa aplicada. Isso significa que nestas condigdes, de acordo com os nossos dados, o _
fendémeno da nucleagfio de paredes deve terminar para tempos relativamente grandes, que podem
ser da ordem de £>300us. Uma vez que as paredes sdo criadas elas vio se deslocando para a
posigdo de equilibrio com um certo amortecimento, e s6 se estabilizardo para /=1ms. Portanto
para 10*<z<107s, para a analise do aftereffect da permeabilidade inicial, ndio podemos considerar
que as paredes ja se encontram na posi¢io de equilibrio e que o campo a.c. faz com que as paredes
oscilem em torno desta posicio. O affereffect da permeabilidade inicial por eles observado pode
ser considerado como uma superposi¢io entra o relaxamento observado no nosso trabalho, que foi
analisado em termos dissipativos (processos irreversiveis) e o affereffect ordinario relacionado

com o reordenamento dos defeitos (processos reversiveis).
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Quase todos os trabalhos existentes até agora sobre o estudo do affereffect da
permeabilidade inicial se referem & variagiio da permeabilidade total em funcdo do tempo, € os
modelos existentes para explicar este fendmeno, mesmo pard altas freqiiéncias de excitagio, nfio
levam em conta o relaxamento devido a parte imaginaria. Neste trabalho efetuamos medidas de
permeabilidade complexa em fungdo da freqiiéncia, para intensidade de campo variando até 6 A/m,
¢ para cada campo aplicado, o seu decaimento temporal para estudar a natureza do decaimento
com o tempo da parte imaginaria e sua influéncia na permeabilidade total. As medidas de
aftereffect foram feitas conforme a descrigio feita no capitulo V.

As amostras utilizadas foram: FesCo7Bis, FexnCosBis, FeysCossB1s, FessCoioBis,
FessCo21Bis, Fer:Co12B1s € FegsBis.

A ﬁgura VIIL 1a mostra um exemplo tipico de medida de indugdio real (B’) e complexa (B")
em fun¢fio do campo magnético. A amostra escolhida foi a Fe;sCo2B s medida a 12kHz, Destas

medidas obtém-se os valores das permeabilidades 4’ e #/ que siio mostradas na figura VIIL 1b.

T T T T F T T T T 1
201  Fe,CoBig 000 [ FepCayBys ae ]
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— f=12kHz /./' ) f=12kHz -t
fz 181 o . U 2500 |- .
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- seo?® o ' T,
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of o83%°°° 4 1000 |- i
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; . . \ ; . ; X \ . . .
1] 1 2 3 4 & 0 1 2 3 4 5
Campo aplicado H [Afm] Campe aplicadoH {Afm]
(@) | (b)

Figura VIIL1 : Indugiio magnética (a) ¢ permeabilidade inicial (b) real ¢ complexa para
uma amosira de Fe;;Co,,B,s medida a 12kHz,

Pode-se ver que para um campo da ordem de 1 A/m ha uma alteragdo no comportamento da
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permeabilidade, onde definimos o campo de pinning.

As dependéncias de u” e x” bem como a permeabilidade total z=(u” “+u” H', com
freqiiéncia f do campo aplicado sdo mostradas nas figuras VIIL2 e VIIL3. Os valores das
permeabilidades foram tomados para duas intensidades de campo aplicado: H=0.5 e 5 A/m, sendo

que o primeiro valor esta proximo do campo de pinning e o segundo ¢ bem maior que o pinning.
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Figura VIIL2 : Permeabilidade real, imagindria e total medida para ligas de FegCoyB;s,
Fez1Co44Bis o Fes; sC0425Bys € FessCosoBis para campes H=0.5 ¢ 5.0 A/m.
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Figura VIIL3 : Permeabilidade real, imagindria e total medida para ligas de Fes;Coz,B s
as-cast, FegsCoBys annealed, Fey;C01:B15 € FegsBys para campos H=0.5 e 5.0 A/m,

As figuras VII1.4 e VIILS mostram as curvas de decaimento da indugio complexa medidas
na amostra FesCo21B1s para freqtiéncias de 1 e 70kHz respectivamente. A figura VIIL.6 mostra

ABxB e ABxH calculadas para o intervalo de tempo #;=40ms e #,=4s, onde 0 maximo ocorre para
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H=3 A/m. Para cada amostra aqui estudada este tipo de medida foi feito para freqiiéncias variando

de 1kHz até 20kHz.
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Figura VIIL4 : Decaimento da indugiio complexa para amostra FesCo,;Bis medida em
1kHz, 3A/m.
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Figura VIILG : Aftereffect medido em FesCo,yBys a 70kHz.

As posigdes Buix € 0 affereffect complexo em fungio da freqiiéncia sio dadas nas figuras
VIIL.7 e VIILB.
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Figura VIIL7 : Posi¢iio By, ¢ affereffect complexo medido para amostras de composicio
FegCo77B1s5, Fey1CogyBis, € FessCozBys, em fungiio da fregiiéncia do campe aplicado.
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Figura VIILS8 : Posi¢io By, € aftereffect complexo medido para amostras de composigio
FeiCo21B 15 as-cast , FesyCoy Bys pré tratada e Fes;Coy;Bys, em fungiio da fregiiéncia do
campo aplicado,
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1. Permeabilidade inicial complexa

Embora o comportamento de 4, 1" e 4" em fungdo da freqiiéncia em materiais amorfos j4
sejam conhecidas, analisaremos aqui os nossos resultados.
As permeabilidades real e imaginaria podem ser calculadas pelas equagdes IV.36 e IV.37

usando um fator de proporcionalidade %, isto é :

2M
=gt (VIIL1)
a’ +(ﬂ a)) .
2MH.
u’ = k_ﬁﬂ (VIIL2)

a’ +(ﬁa))2

Em materiais amorfos, a dependéncia da permeabilidade com a frequééncia para .campos
baixos, isto €, H<H, , ¢ constante até ~10kHz e entfio comega a decair para freqiiéncias mais altas.
Além disso, o valor da permeabilidade com o campo aplicado é praticamente constante até o valor
de H, , como mostra a figura VIIL1b. Para campos H>H, , além de aumentar com o campo, o
valor da permeabilidade decresce com a frequiéncia. Para freqiiéncias muito altas, a permeabilidade
se torna independente do valor de H, convergindo para um mesmo valor indicando entfio o mesmo
processo de relaxacdo [Aguilar-Sahagun ef al 94].

Em nossos resultados, ja para H=0.5 A/m, observa-se uma diminui¢io da permeabilidade em
fungdio da freqiiéncia para f<10°Hz. Isto significa que a intensidade H=0.5 A/m ¢ superior ao
campo de pinning , o que esta de acordo com as mesmas medidas de pxH. A permeabilidade

medida para H=5 A/m ¢ sem davida maior que H, , pois o decréscimo com f ¢ sempre observado e

~ para altos valores de f ela converge para o valor obtide para H=0.5A/m.

Analisemos o comportamento de e 4" separadamente. De acordo com a equacio VIILI,
para freqiéncias bem baixas u’ deve permanecer constante e a medida que fw se dominante em
relagiio a @, decresce com a freqiiéncia, o que € verificado em nossos resultados. Em relagio a
permeabilidade imaginaria 4 , o comportamento em fung¢do de f segue a equagio VIIL2,

Para visualizar melhor os comportamentos de u” e " foram tragadas curvas tedricas

considerando as equagdes VIIL1 e VIIL2 e assumindo um valor a/=10°, que é conhecido como
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frequéncia de relaxa¢do [Aguilar-Sahagun ef al 94] que corresponde ao ponto méaximo da curva
H’xf. Nesta freqiéncia p=u"=u/2, onde i é a permeabilidade correspondenté a baixas
frequincias. Esta curvas teoricas sio mostradas na figura VIIL9 juntamente com o valor de g=p’

+ iy, Na maioria de nossos resultados isso também foram observado, ou seja, no ponto onde

#H) cruza a curva 1'(H), 1= /2

T L3 T LN B | II T T T LENL L] I‘I T T T LINNE 2 B B )
20
€ " —— parte real
‘§' [ - parte imagindria p"
-;g oL —— b= (22
o
= 05}
3 L
E‘ Y] S T
" M SRR | 1 I A I A | 1 P P R A
10° 10t 10° 1P

frequéncia [Hz]

Figura VIILY : Permeabilidade real, imagindria e total para a/f=10°

Um exemplo do andamento da fase ¢(f) é mostrado na figura VIIL10, tomando como

exemplo a amostra Fe;Co12B1s. O comportamento pode ser explicado pela equagio IV.38.

K @&Q
¢ P arctan| . (VIIL3)
Para o2 fe teremos:
b= %"— (VIIL4)
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Para fw> « teremos:

T 144 . .
"’5:_5*% | (VIILS)

L "
il o) -
m1o” I T '10‘1 . T 10
frequéncia [HZ]

Figura VIIL10 : Fase calculada para amostra Fe;Co.,B,s em funciio da fregiiéncia do
campo aplicado.

2. Aftereffect complexo

Quanto as medidas de affereffect é surpreendente que o comportamento da parte real
Aw/prxH ndio segue o comportamento da permeabilidade inicial em fungdo da freqiiéncia, enquanto
que Bpx(f) sim.

Isso indica que a variagio da intensidade do affereffect com a freqiéncia estd
principalmente relacionada com os defeitos estruturais que participam no fendmeno e nfio a
variag8o da estrutura de dominios. Com o aumento da freqiiéncia, para campos maiores que o de

pinning , aumenta o numero de paredes oscilantes. Isso pode ser comprovado pelas observagtes
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para /=50kHz é maior que o mimero de paredes para f=5kHz.

(2) (b)

Figura VIIL11 : Fotografias de dominios magnéticos apés um processo de magnetizaciio
A (a) 5kHz e (b} S0kHz. H4 um ndémero maior de paredes para 50kHz Imagens obtidas
por Clemens Kussbach da TU -Viena, no IEN Galileo Ferraris - Torino - Itilia.

De acordo com a equagfo de permeabilidade [Allia ef al 87c¢]:

pr’

H= 1de ™

(VIIL6)

onde d € a espessura, [ ¢ a largura e p ¢ a resistividade da amostra, € n, é o nimero de paredes
oscilantes na freqliéncia w, a permeabilidade deveria aumentar com o aumento de #,. Porém, se
@ Cresce mais que 7y, 4 pode decrescer. Por outro lado, com o aumento de »,, a espessura das
paredes diminui devido & diminuicio da distancia entre as paredes [Allia and Vinai 81].
Entretanto, o que observamos nos resultados ¢ um aumento da intensidade o aftereffect para altas
freqiéncias. Como podemos ver pela equagiio IV.16, o aftereffect é proporcional ao aumento do
mimero de defeitos ativos, Com um aumento do niimero de paredes, aumenta também o nimero
de defeitos participando do fendmeno.

Como podemos ver pelas medidas de permeabilidade em fun¢do da freqliéncia, a
intensidade da parte imagindria ¢ praticamente desprezivel em relagéio a patte real para baixas

frequiéncias. Isto significa que perdas por eddy currents sio despreziveis. Entretanto as perdas se
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significa que perdas por eddy currents sio despreziveis. Entretanto as perdas se tornam maiores
para altas freqtiéncias, onde 4’ >x” Nas figuras VIIL.4 e VIIL5 se mostra o decaimento de iy
com o tempo para as ferqiiéncias de 1 e 70kHz. Como no afiereffect da permeabilidade total e
real, um decaimento do tipo quase-logaritmico foi observado, indicando que a participa¢do de
perdas decorrentes dos processos de relaxagdo também sfio importantes. Isso significa que na
equagio de movimento das paredes a constante S relativa & dissipagio é composta de dois

termos, ou seja:

B=B+B (VIIL7)

onde f3, ¢ a constante de amortecimento por eddy currents e f5, é a constante de amortecimento
devido a processos difusivos dos defeitos estruturais.

Para baixas frequiéncias, B, é dominante pois a perda por eddy currents ¢ muito pequena.
Para altas frequiéncias, £, torna-se importante.

A dependéncia de 4B"/B”xH em funcdo da freqiiéncia foi considerada somente para altas
freqiiéncias, como mostram as figuras VIIL7 e VIIL8, devido ao baixo sinal para baixas
freqiiéncias. Como podemos ver, AB”/B"xH(f) segue 0 mesmo andamento de H'(H e ndo de
AB'/B'xH(), indicando que nesta regido de freqiéncias a participagio de eddy currents no
fendmeno de rela;ca.mento é mais importante que o efeito de relaxagdo. Como nas medidas de
#’(f), AB"/B"xH(f) também apresenta uma méaximo para a mesma freqiiéncia J, como indicam as
figuras VIIL.7 e VIIL8. E importante salientar que nas curvas AB"/B", o maximo sempre acontece
nas proximidades do valor de campo de pinning e é aproximadamente zero para valores mais altos
de campo aplicado, como pode ser visto na figura VIIL6. Isso significa que para valores de campo
H»H, a contribuigdo de eddy currents é muito grande, o decaimento é do tipo exponencial, e para
1;=40ms o sistema praticamente se encontra no final do relaxamento.

Quando comparamos as intensidades de AB/B'xXH e AB’/B"xH, o aftereffect da
permeabilidade imaginaria é bem menor para as amostras as-cast mesmo para altas frequiéncias.

Portanto a relaxagio devido & perdas podem ser sempre desprezada para tempos £>1ms.
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Capitulo IX
Conclusdes

Neste trabalho apresentamos um estudo de processos de magnetizagio e da dindmica de
estrutura de dominios em ligas ferromagnéticas amorfas. Este estudo foi feito em uma grande
variedade de amostras, com diferentes composigdes, diferentes geometrias e diferentes condi¢Bes
de fabrica(}z"io.

Do estudo da dependéncia com a tensdo da coercividade, de campos de pinning, da
permeabilidade inicial e do gftereffect da permeabilidade inicial em fios e fitas amorfas, e em fitas
produzidas com taxas de resfriamento diferentes, foi possivel mostrar que o modelo para a
dependéncia da coercividade com a tensdo descreve bem os resultados obtidos mesmo para
amostras com diferentes geometrias (fios e fitas) e diferentes estruturas de dominios. Através do
ajuste deste modelo para os dados experimentais pudemos obter \importantes constantes
magnéticas para o estudo dos processos de magnetizacio. Através destas constantes pudemos
avaliar a estrutura de dominios nos materiais amorfos. Portanto a analise cuidadosa da
coercividade em fungdo de tensBes aplicadas, aliada a outras técnicas experimentais tais como
campo de pinning, aftereffect da permeabilidade inicial ¢ permeabilidade inicial, pode ser usada
para descrever diferengas nos processos de magnetizagio de materiais com estruturas de dominios
diferentes.

Do estudo de depolarizagio de néutrons e da analise de medidas de indug¢io magnética,
obtivemos resultados importantissimos com relagao ao tempo de nucleagio de novos dominios, ¢
sua estabilizagdo até uma posicio de equilibrio, a partir de um estado quase saturado. A
experibencia de néutrons é extremamente til para o estudo da estrutura de dominios, como
descrito no capitulo II, principalmente devido ao fato de que informagdes a respeito da estrutura
no volume do material podelri ser obtidas. Neste trabalho, primeiramente foram efetuadas medidas
estaticas para averiguar a estrutura de dominios em equilibrio, para diferentes valores de tensfio
aplicada. Devido as condigbes do experimento de depolarizagio de néutrons, a dindmica da
estrutura de dominios s6 pdde ser considerada a partir de 100us apos o término do pulso

magnético saturante. De acordo com a experiéncia de indugio magnética, nos materiais estudados
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a nucleago de novas paredes de dominio ocorre dentro ou proxima de 100us, e portanto sé foi
possivel estudar a relaxagdo magnética devido a estabilizagio da magnetizagio do material. Nio
foram realizadas medidas em todas as amostras e para todas as intensidades de tensdo mecinica

aplicada como na experi6encia de induggo pelos seguintes motivos:

1) tempo de disponibilidade de uso do reator atémico (foi necessario pagar horas extras para
realizar nossas medidas).

2) tempo extremamente longo para obter cada medida (18 horas para cada matriz).

3) longo tempo gasto para se obter a Gitima e melhor montagem expei'imental.

4) custo geral do experimento muito alto.

A diminui¢io da magnetiza¢do com o tempo foi interpretada como sendo originada da
estabiliza¢lo de paredes de dominio para uma posigio de equilibrio. Uma simples consideracio
tedrica foi feita para mostrar que a diminuigo da magnetizacdo ndo ocorre devido a processos de
rotagdo da magnetizagio local, mas sim pelo deslocamento de paredes de 180°,

Pela impossibilidade de estudar a depolarizagdo de néutrons para tempos menores que
1005 e pelos fatores descritos acima, as medidas de indugio foram realizadas. Por estas medidas
podemos concluir que o tempo para a total nucleagio de paredes pode levar mais do que 300us e
a estabiliza¢do até uma posigdo de equilibrio, até 1ms. Estes tempos dependem da natureza e da
composi¢do do material, além do estado inicial da estrutura de dominios. Sem divida o
comportamento do relaxamento magnético obtido com a depolarizagio de néutrons ¢ o mesmo
que o relaxamento obtido por indugdo, indicando entio o mesmo processo de magnetizagio.
Considerando que esta relaxagdo ocorre devido a uma forga de amortecimento que se opdem ao
movimento das paredes de 180° e supondo que o coeficiente de amortecimento varia com o
tempo, foi determinada a equagdo de deslocaxhento da parede com o tempo. O comportamento
desta descreve bem os dados experimentais.

Esta experiéncia foi extremamente importante por trés fatores:

a) pela primeira vez foi feita uma experiéncia de depolarizagio de néutrons por um

pesquisador brasileiro.




Capitulo IX ' Conclustes

b) pela primeira vez se usou atécnica de depolarizagdo de néutrons para estudos da
dinfmica de estruturas de dominio em materiais amorfos.

¢) foi possivel se obter o tempo de nucleagiio ¢ estabilizagio das paredes a partir do estado
saturado. Isso contribuiu para clarificar o fenmeno de affereffect da permeabilidade

 inicial para tempos curtos.

Quanto ao estudo do aftereffect da permeabilidade inicial complexa, isto &, estudar as partes
real e imagindria separadamente, concluimos que o affereffect devido is perdas é sempre muito
pequeno, comparado 4 parte real, no intervalo de tempo entre 40ms e 4s, para amostras “as-cast”,
mesmo para freqii€ncias maiores que para a frequéncia de relaxagio (u=u’"). Para baixas
freqiiéncias a relaxagio de 4 é principalmente conseqiiente da desestabilizagio da parede. Por
outro lado, para altas freqiiéncias, a relaxagio é rapida, do tipo exponencial, por ser originada
principalmente por eddy currents.

E interessante salientar aqui que o comportamento do affereffect real em fungdo da
freqiiéncia ndo segue o andamento da permeabilidade, indicando que o aumento da sua intensidade
com a freqiiéncia é praticamente de origem estrutural.

Para trabalhos futuros, sugerimos que algumas alteragdes poderiam se feitas no sistema de
medidas de depolarizagio de néutrons para possibilitar medidas dindmicas numa escala de tempo
da ordem de Sus ao invés de 100us. Isto poderia ser obtido utilizando outros tipo de detetores
que posicionados de uma maneira diferente aquela usada em nossos experimentos, proporcionaria
esta melhora. Além disso, a utilizagdo de outros meios para polarizagio do feixe, como por
exemplo o uso de espefhos polarizadores, poderia aumentar tanto a eficiéncia da polarizagio como
a intensidade do fluxo de néutrons na amostra, aumentando a precisio do experimento e
reduzindo o tempoe de medidas. Com todas estas alteragdes, seria possivel um estudo mais

detalhado dos primeiros 100us apds a remogdo do campo saturante.
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