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Et in Arcadia ego

A teoria esta muito bem,
mas isto ndo impede que os fatos existam.

- Jean-Martin Charcot

Muito do que passa por inteligéncia
€ apenas computacdio.
- Luis Paulo Baravelli

Numquam se plus agere quam nihil cum ageret,
numquam minus solum esse quam cum solus esset.

(Nunca ele estd mals ativo do que quando nada faz,
nunca estd menos sé que quando a sés consigo mesmo.)

- Catao

Aguinaldo e Victéria,

Ildefonso e Altamiro,

Cassia e Lenita, Angela e Jalia Maria
Elaine H.

Ternamente penso em vos, ...
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A THANKSGIVING

When pre-pubscent I felt
that moorlands and woodlands were sacred:

people seemed rather profane.

Thus, when I started to verse,
I presently sat at the feet of

Hardy and Thomas and Frost.

Falling in love altered that,
now Someone, at least, was important:

Yeats was a help, so was Graves.

Then, without warning, the whole
Economy suddenly crumbled:

there, to instruct me, was Brecht.

Finally, hair-raising things
that Hitler, (Churchill, Roosevelt) and Stalin were doing
forced me to think about God.

Why was I sure they were wrong?
Wild Kierkegaard, Williams and Lewis

guided me back to belief.

Now, as I mellow in years
and home in a bountiful landscape,

Nature allures me again.

Who are the tutors I need?
Well, Horace, addroist of makers,
beeing in Tivoli, and
Goethe, devoted to stones,
who guessed thalt - he never could prove it -

Newton led Science astray.

Fondly I ponder You all:
without You I couldn’t have managed
even my weakest of lines.

W.H. Auden
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ACAO DE GRACAS

Percebi, pré adolescente,
que bosques e urzals eram Sacros:

profanas eram as gentes.

E, mal me pus a poetar,
fui logo sentar-me aos pés de

Hardy e Thomas e Frost.

Veio o amor e mudou tudo,
Alguém era, enfim, importante:

Yeats me ajudou, e também Graves.

Mas, de stbito e sem aviso,
despencou toda a Economia:

para instuir-me havia Brecht.

Por fim, colsas pavorosas
que Hitler, (Churchill, Rocosevelt) e Stalin faziam

trouxeram-me Deus & mente,

Como estava certo do erro?
Por Kierkegaard, Williams e Lewis

fui a fé reconduzido.

Agora, amadurecido
e vivendo em farta paisagem,

volta a atrair-me a natureza.

De que tutores preciso?

Bem, Horacio, o melhor artifice,
que se aquece em tivoli, e
Goethe, devoto das pedras,

o qual nunca pbde provar

que Newton extraviou a Ciéncia.

Ternamente penso em Vés:
sem os guals Jamals teria escrito

gsequer o pior de meus versos.

W.H. Auden { Tradugso:

Jodo Moura Jr.)
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Resumo

RESUMO
Neste trabalho apresentamos resultados para anisotropia induzida K, e
para mudangas na maghetostriccio de saturagdo A, em ligas amorfas ricas em cobalto
na forma de fita. Estas ligas tém baixa maghetostricglio { -0.5 x 10-6 < Ag)
Ag < +0.5 x 107%). Também estudamos algumas propriedades magnéticas de fios amorfos
de alta magnetostriccio (+35.0 x 1076)., As ligas amorfas que tém Ag = 0 foranm
produzidas wusande a técnica de Melt-Spinning. Para a caracterizacdo magnética
A

varias técnicas experimentais foranm utilizadas. Determinamos M, T e a curva

c? =

de histereses das ligas estudadas. Usando uma maguina Instron determinamos o médulo
de Young de algumas ligas. O trabalho ¢ dividido em duas partes:

Na primeira verificamos as correlagdes enire a derivada de Ag e a tensdo
aplicada, diA,/de e o médulo de Young Y. Observamos gque os valores obtidos para
dA,/do, (0.7 x 10-19 < dAy/de < -2.3 x 10710}, concordam com resultados da
literatura e independem da amplitude de A;. O procedimento de medida do médulo de
Young em fitas delgadas ¢ discutido em detalhes e os resultados obtidos par: esta
grandeza (= 90 - 130 kN/mm?), comparados com dA,/de para amostras de mesma
composigio. Nas ligas que estudamos nio se observa correlagdo entre da_/do e Y.

Na segunda parte do trabalho apresentamos uma série extensa de resultados
para anisotropia induzida K., e mudancas na magnetostriccdo AA, em amostras
brutas de fusfio e pré-tratadas da liga Coyg 4Fey ¢Sii5Byp, provocadas por
tratamentos térmicos. Analisamos teoricamente estes resultados usando a teoria
micromagnética de Kronmiiller, baseada na distribuigdo de sistemas de dois niveis. 0
ajuste de dados experimentais de Kina, 2 esta teoria demonstrou que a parte
irreversivel dos processos de relaxagdio ¢ eliminada rapidamente. Assim os
resultados sdo descritos por espectros de energia de ativagioc dos processos
reversiveis, caracterizados por um tempe de relaxaciio reversivel Tr. Segundo o
modelo de Fdhnle e colaboradores deve-se esperar gque macroscopicamente exista
proporcionalidade entre K;,, e AA,. Usando estes argumentos fol possivel ajustar
os dados experimentais para Ar, pela mesma expressio analitica desenvolvida por
Kronmiiller para King.- Da mesma forma que para as anisotropias induzidas, o ajuste
do modelo aos dados de AA_ ¢ muito bom. Obtivemos espetros de energias de ativacio
dos processos de relaxaglio similares em todos os ajustes realizados.

Observamos que diferentes tipos de tratamentos térmicos provocaran

diferentes cinéticas e amplitudes para Kina. © 8A;. Usande argumentos simples foi

.
possivel interpretar qualitativamente muito bem as diferengas observadas.

A Dblestabilidade em fios amorfos produzidos por In-Rotating-Water-
Spinning fol estudada. Verificamos que o campo critico de nucleacio H* destes fios
depende fortemente do comprimento destes fios e que o calculo correto do fator
desmagnetizante dos fios é muito importante na interpretacio de resultados para a
dependéncia de H* com tensdes mecadnicas aplicadas.
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Abstract
ABSTRACT

In this work we show results on induced anisotropy Kina and changes in
the saturation magnetostriction Ag for amorphous cobalt-rich ribbons. These alloys
present low Ag values ( ~0.5 x 1076 < A, < +0.5 x 1076). We studied also magnetic
properties of high magnetostriction amorphous wires ( Ag % +35.0 x 1076). The low
magnetostriction samples were produced by the Melt-Spinning technique. We have
measured My, T,, A; and the hysteresis loops of the studied samples. We also used a
Instron apparatus to measure the Young modulus of some of them. This work has two
parts:

In the first one we studied the correlation between the stress dependence
of Ag, dAy/de and the Young Modulus Y. Our experimental values obtained for dA,/do
(~0.7 x 10710 < dA/de < ~2.3 x 1071%) agree with the results in the literature and
show no dependence with respect to the A, amplitudes. We discuss in detail the
eXperimental procedure used to measure the Young modulus values in thin ribbons.
The results (Y = 90 - 130 kN/mm2) were compared to dAg/de, and no correlation
between them was found.

In the second part we show a extensive work about Kina. and A, in as-
cast and pre-annealed amorphous ribbons of Coyg, 4Fey 65115B1p, during heat
treatment annealings. A micromagnetic theory based on two-level systems developed
by Kronmiiller was used to analyze the experimental data of King. and Ax_. We
observed that the irreversible part of the relaxation processes was short lived.
So, only the activation energy spectra associated to the reversible relaxation time
Tp Was responsible for the description of the results.

According to the model developed by Fdhnle et al. a proportionality
between bulk K., and AX, may be expected. Using these argument it was possible to
adjust the experimental data for AA, to the same analytical expression developed by
Kronmiiller for K, , . In the same way as for the induced anisotropy the fit of the
AA; data to the Kronmiiller model is very good. Similar activation energy spectra of
the relaxation processes were obtained in all the fits.

We observed that different types of heat treatment induce different types
of kinetics and amplitudes for K, , and AAg. With simple arguments it was possible
to elucidate very well (in a quantitative mode) the observed differences.

The bi-stability in amorphous wires produced by In-Rotating-Water-
Spinning was studied. We observed that the nucleation switching field H* of these
wires were largely dependent on the length of the wires and that the correct
calculation of the demagnetization factor is very important for the understanding
of the results showing the dependence between H® and the applied mechanical

stresses.
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I - Introducéo

I ~ Introducio

O termo material ou liga amorfa & o mais comumente usado para definir o
produto do resfriamento rapido de ligas métalicas a partir do estade ligquido. Nos
materials assim produzidos ndo se observa ordem estrutural de longo alcance.

Até meados deste século muito pouco do potencial tecnoldgico ou das
interessantes propriedades fundamentais dos materiais que hoje sabemos serem
amorfos haviam sido investigadas. Todavia, a partir desta época progressivos
avangos nas proposigles tedéricas para suas propriedades e consequentes majores
facilidades na fabricagio das ligas foram alcancadas., A falta de periodicidade em
sua estrutura atémica nfo fol impedimento para que modelos convincentes fossem
aplicados para investigar suas propriedades quimicas, elétricas, estruturais e
magnéticas. Tsuei e Duwez obtiveram pela primeira vez ligas amorfas onde
ferromagnetismo estavel é observado em meados da década de 60 [1]. Desde ent#o nio
s6 amorfos ferromagnéticos sio produzidos em escala industrial para usc em varios
dispositivos, como tiveram grande parte de suas propriedades exaustivamente
estudadas [2-5]

Varias s@o as propriedades de ligas amorfas ferromagnéticas
- principalmente aquelas baseadas em metais de transicdo - interessantes do ponto
de vista tecnolégico. Entre os dispositivos fabricados com estas ligas pode-se
destacar cabegas de gravagdo magnética, transformadores de poténcia e de
distribuigfio, transdutores, meios para gravagio magnética e transformadores de alta
frequéncia. A facilidade de magnetizag8o destas ligas ¢ devida en grande parte &
auséncia de anisotropia magnetocristalina e também ao nimero relativamente pequeno
de defeitos, onde as paredes de dominios podem ser ancoradas. A auséncia de ordem
estrutural de longe alcance implica também em um alto limite de elasticidade e
dureza as ligas. Assim, por terem um carater predominantemente mais eldstico do que
plastico e portanto, reversivel elasticamente, suas propriedades magnéticas nfo se
deterioram facilmente quando sujeitos a tensdo mecénica {6]. Os altos valores para
a resistividade elétrica também encontrados nestas ligas permitem que, devido a
redugido das correntes de Foucault induzidas, sejam utilizadas em dispositivos que
devem se manter operacionais com eficiéncia mesmo em altas frequéncias [7]. Por
esta mesma razio as perdas magnéticas sdo significantemente menores nestes
materiais. A auséncia de contornos de gréo entre ocutros fatores é responsavel pelo
aumento significativo da sua resisténcia a corrosio e & oxidagfo [8]. Uma revisio
bastante detalhada, onde fundamentos fisicos basicos sdo relacionados as varias
propriedades apresentadas por esta classe de materiais pode ser encontrada em um
trabalho de O’'Handley [9].
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No IFUSP, ligas ferromagnéticas amorfas sio produzidas na forma de
fitas delgadas desde 1983, usando uma técnica de resfriamento rapide conhecida como
melt-spinning [10]., Usando este equipamentc podemos fabricar amostras de boa
qualidade para varias composigdes, com bom acabamento superficial e homogeneidade
dimensional. As dimens&es podem ser controladas, possibilitando-se obter fitas com
larguras entre 0.5 mm e 12 mm e até varios metros de comprimento. Na caracterizacgéo
magnetica das amostras produzidas faz-se uso de um magnetémetro de amostra vibrante
(MAV) para a determinagio da magnetizaciio de saturacdo M, e da Temperatura de Curie
T.. O campo aplicado pelo eletroimi acoplado ao magnetémetro alcanga um valor
maximo de 18 KOe, mais que suficiente para saturar as amostras estudadas. O forno
utilizado na medida de T, pode ser aquecido até aproximadamente 700 °C. Usando um
tragador de curvas de histerese magnética (TCH) [11], obtemos entre outras
quantidades, os valores do campo coercivo H,, da susceptibilidade magnética inicial
Xy € da anisotropia magnética efetiva K,re das ligas. Neste equipamento podemos
aplicar campos de até 5 kA/m (& 62 Oe) com frequéncias entre 10 Hz e 1 kHz. No caso
de ligas ferromagneticamente moles, ou seja, de alta permeabilidade magnética,
campos desta ordem j& sfio suficientes para atingir a saturag@o do material. Para a
determinagio da magnetostricgio de saturacio Ay das ligas existe em funcionamento
um  sistema que usa o método de rotagio da magnetizacdo por pequenos Aangulos
(SAMR) [12]. Este método independe do sinal de A; e € bastante sensivel, pois
podemos detetar valores tdo pequenos quanto 2x1078 [13},

A 1ldéia central deste trabalho & descrever as mudangas ha
magnetostricgdo de saturagio A, e as anisotropias magnéticas induzidas K; , em
ligas amorfas obtidas por diferentes tratamentos térmicos. Nesta introducso
descrevemos rapidamente trés dos conceitos que serdo discutidos ao longo do

trabalho. S3o eles:

1. A relaxac8o estrutural em sistemas amorfos e os modelos mais
frequentemente utilizados na sua descrig@o. Discutimos como este conhecimento &
importante no estudo de anisotropiag induzidas.

2. Anisotropias magnéticas.

3. A magnetostriccdo A em materiais ferromagnéticos cristalinos e

amorfosg.

1.1 - Relaxacdo estrutural

Por relaxacio estrutural entende-se aqui os deslocamentos atémicos para
posigdes de equilibrio mais estaveis provocadas por um agente externo ao material,
como o calor, campo magnético ou tensio mecénica, além de uma combinag¢io de um ou
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malis deles. Tratamentos térmicos provocam varlacdes en praticamente todas as
propriedades fisicas destes materials, portanto sua utilidade pratica depende
fortemente da cinética da relaxac8o estrutural a cada temperatura. Evidentemente
tanto do ponto de vista teodrico quanto experimental ha que se fazer uma distincdo
entre os processos de relaxagdo e a cristalizacio do material. Englobados no
primeiro termc est8o todos o5 processos envolvendo rearranjos em posicgdes de
equilibrio da energia, todas elas metaestaveis. Cristalizagio por sua vez & uma
transicdo de fase entre o estado amorfo e o cristalino e tem uma cinética prépria.

Varias s8o as propriedades utilizadas para acompanhar os processos de
relaxacdo. Além de propriedades magnéticas como anisotropia, magnetostriccéo,
temperatura de Curie e permeabilidade, encontram-se na literatura, entre outros,
resultados para mudangas durante tratamentos térmicos de quantidades como mdéduleo de
Young [14,15], resistividade elétrica [16], viscosidade [17}, difusio [18] e
entalpia [19]. Para a descrigio fenomenoldégica da cinética de relaxagidoc existem
alguns modelos tedricos. Cada um enfatiza abordagens relacionadas ao t.po de
resultados experimentais que foram utilizados para sua argumentagdo. Veremos gque ha
varias semelhangas entre eles, reflexo em parte das dificuldades inerentes ao
problema de cinética de relaxacio estrutural. Tais dificuldades a principio nos
obrigariam fazer uma discugsfio mais detalhada, entretanto pretendemos agui apenas
ressaltar quais sdc as formas mais usuais de interpretar resultados experimentais
para relaxacio,

Antes de falarmos nestes modelos é importante apresentar a separacio
que mais usualmente se faz entre os processos envelvidos na relaxacio [20,21]1. Os
processos onde se considera apenas mudancas no posicionamento topolégico dos atomos
chamamos de ordem topolégica de curto alcance (TSRO). Quando se considera as
mudangas no tipo de atomo que ocupa cada posig8o, ou seja, que espécie quimica
ocupa cada sitio, trata-se de processos de ordem quimica de curto alcance (CSRO}.
Ao primeiro associam-se as mudangas na densidade volumétrica do material quando
volume livre do material é eliminado durante o tratamento térmico, enquanto gque ao
segundo sfo asscciadas mudancas na vizinhanga de cada atomo. Os processos
envolvendo ordem topolégica (TSRO) também s3o chamados por Egami [20,21] de
irreversiveis com respeito as variagdes de temperatura, Jjad que envolvem uma
redistribuicéo de volumes livres que dificilmente pode ser recuperada. Os processos
envolvendo ordem quimica {CSRO) também sfo chamados de reversiveis, pois eventuais
mudancas na posicio de Atomos nas vizinhangas de um outro podem ser equivalentes,
ou seja, depois de varios rearranjos o sistema pode voltar a uma configuragio

equivalente aquela inicial.
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I.1.1 - Modelos para o decaimento da permeabilidade A/

No medelo de Egami e colaboradores [22], um sdlido amorfo tem seus
atomos arranjados de tal forma que ha regides onde os 4tomos estfo comprimidos e
outras onde os Adtomos est3io mais livres. Estas regides tém aproximadamente 10 A e
contém entre 10 e 20 &tomos. Estas flutuagdes atédmicas causam variagdo na densidade
local e a cada tipo de variacido um tipo de defeito estrutural é associado. No caso
de regides onde ha tensBes de compressdo define-se defeitos do tipo p. Para aguelas
regides onde hd tensdes de tracio define-se defeitos do tipo n. Um defeito que se
movimenta coerentemente pela matriz forma um terceiro conjunto definido por tensdes
de cisalhamento (defeitos do tipo 1). As tens@es acima definidas sio tensdes a
nivel atémico e nfo macroscépicas. A recombinagio dos defeitos do tipo P e n
caracteriza processos irreversiveis, ou seja, TSRO. J& o movimento dos defeitos do
tipo 7 se dd entre posigdes equivalentes e, portanto, de forma reversivel (CSRO).
Usando uma estatistica adequada a populagdo de defeitos em equilibrio para cada
nivel energético do sistema pode ser calculada. Allia e Vinal basearam-se neste
modelo para desenvolver uma interpretagiio para resultados do decaimento da
permeabilidade magnética (magnetic after effect) [23]. Através da interacdo
magnetoeldstica as regides onde tensdes de cisalhamento estio presentes atuam sobre
a magnetizagdo local, modificando~a. Como resultado da aplicag8o do modelo
encontra-se uma dependéncia funcional entre o decaimento da permeabilidade Au/u e a
magnetostricgio de saturacio A;. No caso de ligas amorfas ferromagnéticas ricas em
ferro o ajuste dos dados experimentais a este modelo é bastante bom {24]. Em ligas
ricas em Co, uma versdo corrigida deste modelo foi utilizada para Iinterpretar

resultados experimentais com sucesso [25].

I.1.2 - Modelo de volume livre

No meodelo de volume livre descrito entre outros poer Van den Beukel e
Radelaar [26] se utiliza o fato de haver uma diferenga (=1-2%) entre o volume de unm
solido cristalino e um ocutro de composigdo similar no estado amorfo. Esta diferenga
flca distribuida pelo material gerando regides de alta concentraciio de &tomos
(regifes "chelas") e regides de baixa concentragdo de dtomos (regides "vazias").
Tais "vazios" sfo chamados de defeitos ou volumes livres do material e possibilitam
uma mobilidade atémica que gera a relaxaclo na estrutura do material. Uma funcéo de
distribuicgio dos defeitos é calculada e o aniquilamento ou formacio dos defeitos em
fungdo do tempo estimados. Como se pode ver, a associacdo entre volume livre e
defeitos é idéntica aquela feita no modelo de Egami [22], contudo aqui apenas o
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fato dos defeitos existirem, e nfo a sua relagio com os processos reversiveis ou
irreversiveis, ¢ explorado. Outra distingiio é a de que para Van den Beukel e
Radelaar o tempo de relaxagio € determinado por uma Unica energia de ativagioc. A
vigcosidade, que varia linearmente com o tempo de tratamento, & bem descrita por

este modelo [17].
I1.1.3 - Sistemas de dois niveis

Encontramos também nos trabalhos de Kronmiiller [27], de Gibbs e
colaboradores [28], de Van den Beukel [29] e de Komatsu e colaboradores [30] formas
para interpretar processos de relaxacfio estrutural em amorfos ferromagnéticos
bastante semelhantes. Todos partem do fato que arranjos de atomos ou conjunto deles
tém sua mobilidade atémica ativada termicamente. Para explicar a observagéo
experimental que tals mobilidades ocorrem em wuma faixa extensa tanto de
temperaturas quanto de tempo, os processos de relaxacio sfoc tratados como sendo
resultado da atuacio de uma distribuiqéo continua de energias de ativacfio. Em todos
estes trabalhos aparece a correlagio usualmente aceita, entre barreiras de
potencial e a diferenca de energias AQ de um sistema de dois niveis (TLS).

A abordagem de Gibbs e colaboradores [28] foi testada em medidas de
médule de Young e da temperatura de Curie de ligas ricas em ferro com boa
concordéncia {31]. Van den Beukel utilizou seu modelo para interpretar medidas
isotérmicas de viscosidade, resistividade elétrica e médulo de Young, também em
ligas ricas em ferro [17,32]. Komatsu e colaboradores aplicaram seu modelo para
mudangas na resistividade elétrica durante tratamentos isotérmicos de ligas ricas
em cobalto [33]. Kronmiller desenvolveu seu modelo em uma série longa de trabalhos
[34-36], onde foram estudados tanto a anisotropia magnética induzida durante
tratamentos isotérmicos, quanto o after effect magnético em ligas ricas em cobalto,
obtendo bons resultados em ambos os casos. Em todos estes diferentes trabalhoes,
parametros cinéticos caracteristicos da relaxagdo como 1, (um fator pré-
exponencial) e P(Q) (a probabilidade de ocorréncia de um salto de barreira com uma
determinada energia Q de ativacgfio) sfoc obtidos. Evidentemente estes modelos ndo sdo
rigorosamente idénticos e geram, por vezes, interpretacdes diferentes para os
mecanismos responsavels pela relaxacio termicamente ativada nestes sistemas

desordenados [37,38].
1.2 - Anisotropia Magnética
Un material magnético cristalino na auséncia de campo magnético externo

fica espontaneamente magnetizado em diregles chamadas faceis. Nestas direcdes, a
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energia de anisotropia é minima. Os materiais cristalinos tém associados a seus
elxos cristalogréficos constantes de anisotropia. Portante, o campo de anisotropia
que descreve tals constantes d& a medida da dificuldade ou ndo do material ser
magnetizado em determinadas diregdes. Se os materiais amorfos fossem realmente
isotrépicos, ou seja, ndo houvesse nenhuma direcdo em que se pudesse definir maior
ou menor facilidade de magnetizagdo, tal energia de anisotropia seria nula.

Mas os materiais amorfos nio sfo isotrépicos e quande se obtem a curva
de magnetizacdo de um material amorfo observa-se que existe dependéncia desta curva
com a diregdo de medida, mesmo considerando as correcdes devidas ao fator de forma.
Assim, quando aplicamos um campo magnético H para magnetizar uma amostra existe uma
fragdo volumétrica da magnetizagdo local que ndo é paralela ao campo aplicado
contribui para a anisotropia macroscépica do material. Além desta contribuicso
espontanea para a anisotropia (no sentido que depende da distribuicioc inicial dos
eixos de magnetizacio local), observa-se que defeitos acumulados ao longo do
material caracterizam tensdes internas que, através da magnetostriccéo Ag, geram
uma anisotropia magnetoeldstica no sistema. £ no processo de fabricaclo que estas
tensBes internas s#o geradas. Através de agentes externos o aquecimento, campo
magnético ou tensdo meclnica, outros tipos de anisotropia podem ser somadas aquelas
anteriormente definidas. Esta anisotropia acrescentada por agente externo chamamos
de induzida. Independentemente do método de medida utilizado, quando fazemos a
determinacio da energia de anisotropia de uma amostra encontramos um valor que € a
soma destas varias contribuigfes, ou seja, a espontadnea, a magnetoeldstica e a
induzida. Esta soma é definida por anisotropia efetiva Kegr-

Como vimos na se¢8o anterior, hd véarios modelos fenomenolégicos para
estudar fendmenos de relaxag¢8o estrutural. Neste trabalho usamos o modelo
desenvolvido por Kronmiiller [27,34~36], baseado na distribuiciio de sistemas de dois
niveis (TLS). H4 uma excelente discussfo sobre este modelo, quando aplicado para
interpretar dados de anisotropia induzida em tratamentos isotérmicos, em
Santos [39]. No capitulo V deste presente trabalho fazemos nossa descricgio deste
modelo e o aplicamos para dados de anisotropia induzida Ki,q © também para mudangas
na magnetostricgéo AA,. Usando um trabalho de O’Handley e Grant [40] e outro de
Fdhnle e colaboradores [41] estudamos a proporcionalidade entre King € A, & também
come a magnetostricglio pode ser wutilizada para acompanhar os processos de
relaxacio. A discussfo apresentada nestas duas referéncias sera exposta no capitulo

Il deste trabalho.
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I.3 - Magnetostricclio de saturacéo

A magnetizacio de um material ferromagnético usualmente faz com que
suas dimensSes mudem. Chamamos de magnetostricgdio A esta mudanca nas dimensdes.
Existem dois tipos de magnetostricgdo. A deformacfio gque um material sofre quando &
resfriade de seu estado paramagnético até o estado ferromagnético ¢ chamada
magnetostricgio espontéanea. O outro tipo corresponde a mudanca nas dimensdes de um
material quando submetido a campos magnéticos externos. Este fenémeno foi observado
pela primeira vez por Joule em meados do século XIX [42-44]. Apesar da existéncia
destes dols tipos, o termo magnetostricciio estd associado mais genericamente a
qualquer mudanca de dimensdes durante um processo de magnetizacéo.

Topologicamente, esta mudanca nas dimensdes é uma deformagéo, ou seja,
a varlagdo relativa da medida de uma das dimensdes AL = ). Observa-se
experimentalmente que A depende da diregic em que © campo externo é aplicaco, ou
seja, A = f(8), onde 8 é o angulo que o campo aplicado H faz com um eixo de
referéncia. Quando o campo magnético é alto o suficiente para saturar
magneticamente a amostra, a magnetostriccdo atinge um méaximo que chamamos de
magnetostricgdo de saturacao Ag. Um meio completamente isotrépico sob a agdo de um
campoe € o exemplo mais simples onde a dependéncia entre A com 8 pode ser estimada.
Segundo Chikazumi [45] e Cullity [46] a expressio mais geral para a deformaciio é

dada por:

Al8) = (3.2,/2).{cos2 @ - 1/3) (1.1)

A equagBo (I.1) acima pode descrever qualquer sistema que tenha seus
cristais arranjados de forma inicialmente isotrépica. Contudo © carater ideal puro
do estado inicial, ou seja, que os dominios estejam distribuidos em todas as
diregbes com a mesma probabilidade nunca é reproduzidc experimentalmente. Assim,

nos materlals reais, a constante de magnetostricgio A apesar de ser uma

"
propriedade que os caracteriza, se refere a seu estado inicial e portanto depende
fortemente de sua histéria mecanica, térmica e magnética inicial.

Na figura I.1 abaixo apresentamos o comportamento idealizado de uma
amostra sob a agéo de um campo externo H. Quando o campo €& nulo (I.1.a), a amostra
esta no estado desmagnetizado, com os dominios magnéticos aleatoriamente
distribuidos. A regifio formada por cada dominio tem seus momentos alinhados. Com a
aplicagéc do campo externc (I.1.b) em uma direcdo qualquer, as paredes de dominios

irdo deslocar-se e posteriormente rodar na diregfio do campo aplicado de tal forma

que, na saturaclo, todos os momentos fiquem alinhados., Portanto, AL/E = A_.
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2 =/ =
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4
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(I.1.a) (I.1.b)
Figura 1.1 - Crescimento e rotacfo da magnetizacio dos dominios desde o

estado desmagnetizado (I.1.a)} até a saturacdo (I.1.b). O material sofre uma

deformagdo Al/f = A_,. Retirado da referéncia [45].

s

A magnetostricgdo A, depende fortemente do tipo de material estudado:
Nas ligas do tipe metal de transigiio e terras raras (TM-RE)} sfo encontrados os
malores valores, Ag # 1x1073; no caso de metais de transicio 3d puros como ferro,

cobalto e niquel, observa-se valores de até A, 2 1x107%; para determinadas
composigles de ligas do tipo metal de transicio e metaléides (TM~MT) pode-se
encontrar valores bem préximos de zero, A, B 1x10-8, Entretanto, mesmo osg majores

valores observados para A, ainda podem ser considerados pequenocs,

I.3.1 - MagnetostricgBo de saturaciio (em materiais cristalinos)

No caso de estruturas cristalinas simples como um monocristal cubico ou
hexagonal, express8es analiticas para A podem ser obtidas. Para um cristal cdbico,
com eixos cristalograficos definidos pelos cossenos diretores By, Bz ¢ B3 & so0b a
agdo de um campo magnético H aplicado na direclo definida pelos cossenocs diretores

%, G € 03, a magnetostriccdo na saturagdo A, é definida por:

As = Ag00 *+ 3. (Aqq; = Agpp). (0Fa + aded + aZad) + ... (I.2)

J& no caso de um cristal hexageonal, com ©s mesmos cossencs diretores
@, @5 € o, definindo a direcio do campo externo H e By, By e B4 definindo os eixos
cristalograficos, tem—se:
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A‘S = A’A' [(G"IBI + azﬁz)a - (a'l‘B'l + asz).OfGB3] +
+ Ag. [{1 = ag). (1 - B3} ~ (B + ayB,)2] +
+ Ac. ({1 - «8).BE ~ (B + aB.). a5B5) +

+ 4 Ap (B + axBrlasBs + oL {1.3)

Observa-se que a equagio (I.2) converge para a equacio (I.1) se o
material for isotrépico. Portanto, materiais policristalinos podem ser estudados
com a ajuda desta equagfio. Calculos tedricos para calcular exatamente as constantes
de magnetostriccéo em cada uma das direcgdes como Aypq, A1, A Agy A, ... das
equacbes (I.2) e (I.3) acima, mesmo de menocristais nHo sio simples. Callen e
Callen [47-49] apresentam dedugdes bastante extensivas para sistemas deste tipo.
Usualmente o calculo parte de um Hamiltoniano com contribuicdes puramente
magnéticas, puramente eléasticas e uma contribuigfo magnetoelastica (proporcicnal a
magnetostricgéic). Usande as propriedades de simetria de cada sistema estudado e
minimizando sua energia livre em relacdo as tensdes aplicadas em cada eixo
cristalografico obtem-se as deformagdes de equilibrio. Estes cdlculos foram usados
principalmente em materiais pures ou ligas de Terra-Rara.

Outras abordagens s8o igualmente possiveis, como tentar descrever as
propriedades magnetoelasticas em termos de teoria de bandas. Em O'Handley [9] pode
ser enceontrada uma boa revisdo de resultados do uso de teoria de bandas no estudo
de propriedades magnetoelédsticas em ligas amorfas. Entretanto, dadas as
dificuldades em obter-se resultados exatos para as bandas no caso de ligas amorfas
que ndo sejam binarias, a generalizacio de seu uso fica comprometida. Schmidt [50]
usou um modelo de bandas separadas para ligas de metal de transigfo (no seu caso
Fe-Pd) para calculos da magnetostricciio A e o0s comparou com resultados

S5

experimentais com sucesso.
I.4 -~ Descrigio dos capitulos da Tese

O objetive deste trabalho é caracterizar magneticamente fitas amorfas
delgadas que tém A, = 0 e, mais especificamente, estudar o comportamento da
anisotropia magnética K. e a magnetostricgéo A, em fungdo de diferentes
tratamentos térmicos realizadeos abaixo da temperatura de Curie T.. Desenvolveremos,
ao longo deste texto, quatro assuntos que guardam correlagio entre si e com esta
idéia de caracterizar ligas amorfas. Estes assuntos sfo:

1) Uma revis@o bibliografica dos modelos fenomenoldgicos para

anisotropia e magnetosiriccio em sistemas amorfos.
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2) A dependéncia da magnetostiricciio com tensBes mecénicas e sua
correlagdo com o modulo de Young em ligas onde A_ = O,
3) Anlsotropias induzida K4 e variacdes na magnetostricgdo AA, na
liga amorfa Co y ,Fe, (Si,:B;,, obtidas por meio de tratamentos térmicos.

4) Biestabilidade em fios amorfos de alta magnetostriccio.

Na introdugioc discutimos trés dos conceitos que s8o utilizados
frequentemente ac longo deste trabalho: a relaxacgio estrutural, a anisotropia e a
magnetostricgdo de saturagdo. A divisio dos outros capitulos desta tese é a
seguinte:

No capitulo Il apresentamos uma revisdo critica de dades da literatura
para anisotropias induzidas e mudangas na magnetostrigdo por tratamento térmico em
sistemas magnéticos. Neste capitulo discutimos também em que condicBes existe
proporcionalidade entre K, , e AA, de acordo com modelos tedricos.

No capitule III apresentamos todas as técnicas experimentais que
utilizamos, desde a fabricagio até a caracterizacgfo magnética e mecinica das ligas
estudadas. Os valores obtidos para as grandezas magnéticas de todas as amostras que
utilizaremos depois, nas medidas de anisotropia e magnetostriccio feitas ao longo
do trabalho, sfo também apresentados neste capitulo.

Ne capitulo IV apresentamos resultados obtidos para magnetostriccéo Ag)
a dependéncia de As com tensdo mecénica, dA,/de e o médulo Young Y de uma série de
amostras ricas em cobalto, onde A, = 0.

E no capitulo V que apresentamos a parte mais importante deste
trabalho. Discutimos uma série de resultados para anisotropias induzidas Kina ©
mudangas na magnetostricgdo AA, na liga Coyg. 4Fey. ¢S115B1n. FEstas grandezas foram
obtidas sob diferentes condigdes de +tratamento térmico. Fazemos também neste
capitulo ajustes de nossos resultados experimentais ac modelo micromagnético
desenvolvido por Kronmiiller. Uma explicagdo qualitativa para as diferencas
observadas em K;,4 nos diferentes tratamentos térmicos é feita no final deste
capitulo.

No capitulo VI apresentamos rapidamente um trabalho desenvolvido com
fios amorfos altamente magnetosirictivos. Materiais com esta geometria apresentam
propriedades interessantes sob véarios aspectos, além de oferecer contraste com
aquelas discutidas para materiais amorfos na forma de fitas delgadas, feitas ao

longo da parte anterior do trabalho.

0 346 ¢
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II - Magnetostricgdo e anisotropia em ferromagnetos amorfos: Uma revisio

Do ponto de vista microscédpico hd dois termos importantes no calculo da
energia de anisotropia magnética de um sistema. Um é chamado de acoplamento de um-
ifon ou interagéo spin-érbita. Este acoplamento se da entre o spin de cada elétron e
o campo magnético gerado pelo préprio elétron ac se movimentar em tornc do niicleo
atémico. A segunda contribuigfo é a interacdo de troca (exchange) entre dois spins,
também chamada de interacfo de dois~ions. Tanto a anisotropia magnética quanto a
magnetostricgéo tém contribuicdes destas duas interacgdes, ou seja, interacgio de um-
ion ou entre os momentos atémicos magnéticos [45,46).

Podemos expandir a interacfio de troca em termos da distancia entre os
spins e do &ngulo entre a direc8o de magnetizacio e a diregdo da ligacdo enire os
spins. Obtem-se um termo isotrépico (importante na descricdo da magnetostriccédo de
volume), um termo dipolar e termos de ordens mais elevadas ( quadruoclar,
octupolar, ... ), usualmente desprezados. O termo dipolar & também chamado de
interagdo de troca anisotrépica, pseudo-dipolar ou finaimente, acoplamentc de dois-
ions. Este tipo de divis3o é a mesma que aquela utilizada por Callen e Callen no
estudo de propriedades magnetoelasticas de materiais cristalinos [47-49].
Usualmente qualquer distorgdo magnetostrictiva macroscépica ou  calcule de
anisotropia pode ser examinada com base na contribuicdo destes dois mecanismos
principals, ou seja, de um-ion e de dois-ions. Noermalmente, também a interacio
dipelar pura, ou seja, o acoplamento entre pares atémicos magnéticos cuja origem

nédo é a anisotropia da interacfo de troca é incluida no conceito de dois-ions.
I1.1 - Modelos envolvendo anisotropia de um-ion

580 aqueles baseados na distribuicho aleatéria de anisotropias [51-53].
Conforme iremos explicar mais detalhadamente abaixo, nestes modelos a anisotropia
magnética em um sistema desordenado varia localmente de orientagdo, mas nfo em sua
amplitude. Os valores macroscépicos para anisotropia e magnetostricgfio dependem da
forma como a soma das contribuicdes de cada regifio do material é feita. Nestes
modelos usualmente n#o sfo consideradas flutuagdes, ao longo do material, da
interag8o de troca. Descrigdes para anisotropia induzida e magnetostricgio usando
modelos onde o mecanismo de um-ion é predominante podem ser encontradas em Szymczak
e Zuberek [54], em Suzuki e Egami [55], em Fihnle e Egami [56}], em O'Handley e

Grant [40] e em Fdhnle e colaboradores [41], entre outros.
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I1.2 -~ Modelos envolvendo anisotropias de dois~ions

Modelos para anisotropla e magnetostricgio envolvendo mecanismos de
dois—ions, ou seja, interagdes magnéticas atdmicas pseudo-dipolares ou dipolares
puras foram utilizados em ligas ferrimagnéticas gque tém dois tipos de Atomos
diferentes [57]. Também em Mizoguchi e Cargill III [58,59}] encontramos uma
tentativa de estimar as contribuicfes destas interagGes dipolares. No caso de
filmes finos de Gd-Co ferrimagnéticos preparades por evaporagio, a contribuicéo
desta Iinteragfo parece ser dominante em relacdo a outra, wusualmente maior,
envolvendo o acoplamento spin-érbita [58]. Szymczak [60] e Du Tremolet de
Lacheisserie [61,62] utilizaram modelos de anisotropia de dois-ions para estudar
sistemas ferromagnéticos. Também na série de artiges anteriormente citados de
Kronmiiller [26,34-36], a anisotropia induzida é, por hipétese, associada ao
ordenamento direcional de pares atémicos mdéveis na vizinhanga dos volumes livres de
um sistema desordenado.

Cada um dos modelos fenomencldgicos citados acima, fol desenvolvido
para estudar um tilpo especificce de material amorfo. Isto reflete a grande
complexidade destas estruturas. Um modelo pode ser adequade a um certo tipo de
material e ndo o ser para outro. A escolha do tipo de tratamento tedrico mais
adequade em cada caso ¢ facilitada caso alguma "caracteristica” torne distinta uma
determinada liga de cutra. O fato de um material ter ou nfo muitos defeitos, ou se
tais defeitos estfo distribuidos de maneira aleatéria ou nfio, ou ainda se durante o
processo de fabricagdo fol gerada alguma anisotropia estrutural dominante sfo
condigbes de diferenciagfo usualimente utilizadas.

Alguns filmes ferromagnéticos sfo mals convenientemente estudados
considerando as interagdes dipolares, decorréncia da hipotética predominancia de
anisotrepias estruturais perpendiculares ao seu plano [58,591. Por outro lado, no
caso de {fitas delgadas sob tensfio mecdnica, modelos em que se considera a
distribuigéo aleatéria de anisotropias, como em Fihnle e colaboradores [41], s8o
mals vantajosos, conforme disculiremos mais abaixe. O mesmo se da também com o
modelo de Kronmiiller [27,34-36], desenvolvido para o estude da cinética de inducio
de anisotropias. Vimos no capitulo anterior que em um trabalho de Egami e
colaboradores [2Z2} ha uma descrigfio dos processos de relaxacfo estrutural usando
basicamente a 1déia de distribuigdes anisotrépicas de tensfes internas (ou
defeitos). Fol dito também que o decaimento da permeabilidade em materiais amorfos
pode ser bem explicado pelo acoplamento entre estes defelitos e a
magnetizagéo [23,24]. Enfim, observando todos os esforcos em estudar os materiais
amorfos, podemos dizer que nephum deles & absolutamente excludente em relacgéo aos
demais.
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II1.3 ~ MagnetostricgBo de saturacgéo

Nesta parte do trabalhe apresentaremos com algum detalhe o modelo
desenvolvido por Fihnle e colaboradores [41,63-66] que, apesar de ser
predominantemente qualitativo, descreve experiéncias importantes relacionadas as
anisotropias induzidas e também a magnetostricgfio de ligas amorfas. A dependéncia
da magnetostricgdo com a temperatura, As (T}, com tensdes mecanicas, As (¢) e com o
campe magnético aplicado, As (H), assim como o comportamento durante tratamentos
térmicos de relaxagio ou de induglo de anisotropias também sio discutidos.

Conforme discutimos no capitulo anterior, a energia de anisotropia
magnética @ani descreve a facllidade com que a magnetizacio M, se alinha a certas
diregbes na amostra. A anisotropia magnética de um material pode ser separada em
varias contribulc¢Bes. Em materiais cristalinos o maior termo para @ani € a energia
de anisotropia magnetocristalina. No caso de materiais amorfos, sendo este Ultimo
termo nulo, a maior contribuicdo passa a vir do acoplamento entre a magnetizacio e
as tensdes internas que foram produzidas durante o processo de fabricacdo, ou seja,
vém do acoplamento magnetoeldstico. Definindo K, como um termo de anisotropla
esponténea, associado a, por exemplo, ordenamento de pares atémicos, e Kmmm- comg

o termo de anisotropia magnetoelastica, & . pode ser escrita na forma:
an

o =K + K (I1.1)
ani 0 magn.
O termo de anisotropia magnetoelédstica Kpagn, da equagdo (II.1) acima
pede ser expandido nos harménicos esféricos dos angulos que definem a direcfio de

magnetizagdo. Para um material uniaxial, @mﬂ pode ser reescrito na forma:
2 4
& =K +K .sen"®d + K_.sen'6 + ... (I1.2)
u1 uz

Os termos KO, K e Kuz sdo constantes de anisotropia e & o éangulo

entre a direcio de magnetizag;o e um eixo facil do material. O termec de anisotropia
espontanea KO independe do angulo 8.

A equagdo (II.2} pode ser reescrita em termos dos cossenos diretores
31(?} entre a diregio de magnetizagdo e um sistema de coordenadas externo fixo. As

constantes de anisotropia Ko’ K e Kuz podem ser rearranjadas em um tensor de

ut
anisotropia Kij(?), de forma que:

ani

s = Kij(?).afi(?}.arj(?) (11.3)
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Como ndo ha contribuigdc de anisotropia magnetocristalina, © tensor de

. X - . u
anisotropia Kij(r) por sua vez, pode ser reescrito em termos das deformacgdes €,

e

que o material sofre quando é magnetizado, na forma:

>, >
Klj(r) = Kij(O} + Bijkl(r}.ek! {11.4)

Na equagdo (II.4) acima, Biﬁd(?) é o tensor magnetcelastico local e

€ , uma deformagio. O termo KiJ{D) independe das deformagdes g, © esta associado,
come o primeiro termo da equagdo (II.2), a fatores essencialmente nfo elasticos,
come o ordenamentc de pares.

0 tensor magnetoeldstico local Bij (?], pode ser escrito em termos das

k1
derivadas parciais de sz(?) em fungdc das deformagdes g, ho sistema de
coordenadas dado pela deformagdo, ou seja:
B () = 8K (P)/8e (I1.5)
ijkl i k1

0 conceito importante implicito nas equagles (II.3) e (II.4) & que uma
variagio na magnetizagfo do sistema provoca mudancas nos cossenos diretores ql(?) e
portanto, na sua energia de anisotropia, fazendo com que o sistema passe a exibir
uma deformacgéo para cada direcgio €

Deformado magnetoelasticamente pela variacfo na magnetizacdo, o sistema

reage por melo de sua energia puramente elastica ¢ %
[

Qex. = Cijkl.eij.ekl, (I1.6)
onde Cijkl sdo as constantes de elasticidade do material.

E no equilibrio entre estas duas energias, ou seja, a anisoiropia
magnética Qmu e a elastica QM » gue o material alcanga sua configuracfo final
Este processo de deformagio magnetoelastica e elastica tem na constante de
magnetostricglio na saturacdo A, do material seu fator de proporcionalidade. A
magnetostricgio Aijklt?)’ na forma tensorial, pode ser escrita como:

= >
(

(rY) = B

_ 2
Aijk} ok ] r}/cC = [BKmn(r)/BekI]/CiA (I1.7)

jmn
Assim, vé-se que A estd intimamente ligada a estrutura atémica local,

ou seja, a posigdo dos atomos, seus eixos faceis, as deformacbes microscoépicas €y

as constantes elasticas de um material. Usando este raciocinlo, Callen e

Callen [47-49) calcularam A, de alguns materiais cristalinos. S&o calculos bastante
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trabalhosos e usualmente se limitam a sistemas bindrios baseados em Terras-Raras ou
aqueles materials puros que tém A_ grande (= 1 x 1075).

A magnetostricgdo de ligas ricas em ferro amorfas € bastante diferente
da observada para o ferro policristaline, respectivamente Az 20-35 x 107 e
Ao =T x 10~6 [67}]. Por wusa vez, a magnetostricgio de ligas amorfas ricas em
cobalto tem a mesma ordem de grandeza que o cobalto policristalino, respectivamente
A~ — 4 x 107 e Ag~ =10 x 107% [67]. Para estas ultimas (ligas amorfas ricas em
cobalto) o comportamento magnetostrictivo é muito similar aquele observade nos
analogos cristalines, tanto em termos da dependéncia de A, com temperatura [68,69]
gquanto com a composigéo [70]. O'Handley [68} usou resultados da tecoria de Callen e
Callen [47-49] para descrever a dependéncia de A, e da anisotropia com a
temperatura em sistemas amorfog obtendo boa concordancia.

Estes fatos indicam que os mesmos mecanismos microscépicos descritos no
inicio deste capitulo, ou seja, acoplamento spin-érbita, exchange anisotropico,
devem ser responsavels pela magnetostricg®o e anisotropia das 1ligas am .rfas.
Indicam também que o tratamento de Callen e Callen [47-49] pode ser usado em
materiais amorfos - nic considerando as dificuldades intrinsicas em aplica-lo.
Entretanto, ao menos para as ligas amorfas ricas em cobalto observa—se que engquanto
a anisotropia magnética macroscépica dos materiais amorfoz & bem menor que seus
analogos em composigio cristalinos, a magnetostricgdo de saturacio medida de ambos
os sistemas ¢ muito similar. O porqué desta diferenga de comportamento sera
discutido mails abaixc. Assim, tentaremos mostrar que a magnetostricgdo € um
parametro melhor para descrever a ordem local dos sistemas amorfos que a

anisotropia.
11.4 - Modelo policristalino

Fdhnle e colaboradores desenvolveram em uma série de trabalhos [41,63-
66] um modelo fenomenolégico para estudar as interac¢tes magnetoelasticas em
sistemas amorfos. Aqui ele sera chamado de modelo policristalino ou modelo de
distribuicdo aleatéria de anisotropias. 0 modelo se baseia em uma idéia inicial de
0’Handley e Grant [40] onde um sistema amorfo & descrito comoc um material
policristaline composto de unidades estruturais muito pequenas (cristalitos ou
graos). Estas unidades sfc formadas por um &atome e seus vizinhos mais préximos
(= 10 A). As wunidades estruturais em que o material é dividido s3o todas
equivalentes entre si tanto em simetria quanto na composicio quimica; sio todas
uniaxiais e tém seus eixos faceis distribuidos de forma aleatéria. Por sua vez,
deformagdes microscopicas € a elas associadas também se distribuem aleatoriamente
pelo material. Cada uma destas unidades estruturais pode ser estudada como um
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monocristal usando a teoria de Callen e Callen [47-49]. Considerando que cada uma
das unidades tém anisotropia local K,,.,; comparavel aquela macroscoépica de um
analogo cristalino {41,55,56,60}, fazendo uma média no caso amorfo, obtemos para
K>yo1ume Valores pequenos ou bastante proximos a zero. A magnetostriccfio, por ser
proporcional a derivada da anisotropia em relaclo as deformacBes da, na média
macroscépica, valores ainda compardveis aqueles das pequenas unidades estruturais.
Isto sugere que A, ainda reflete o ordenamento quimico e de simetria local.

Utilizada por Fidhnle e colaboradores [41,63-66}, O’Handley e Grant [40]
e por Fihnle e Egami [56], esta distingic entre os comportamentos local e
macroscépico para a anisotropia K e a magnetostricgfo A, em sistemas cristalinos e
amorfos ¢é Dbastante importante no desenvolvimento do meodelo que estamos

apresentando. Podemos resumir estas observac®es na tabela I1.1 abaixo:

Materials cristalinos Materiais amorfos
Klocal # 0 | hiocal * 0 Klocal # 0 | Alocal # 0
<K>vc)lurne # O|<A>volume % 0 <K>volume = O|<;\>volume # 0

Tabela 1I.1 - Comportamento da anisotropia e da magnetostriccgfio considerando-

se a estrutura local e a média macroscdpica, em materiais cristalinos e amorfos.

Usaremos as figuras II.1 e I7.2 abaixo para ilustrar como é o processo
magnetostrictivo na abordagem deste modelo. Na figura II.l.a apresentamos um
monocristal ferromagnético construido através do seguinte artificio: Na auséncia de
campo magnético externo, "corta-se" um material em varias unidades uniaxiais
estrutural e quimicamente equivalentes. Depois "constréi-se" o monocristal
Juntando-se as unidades desconsiderando a interacfo de troca (exchange) entre os
momentos magnéticos atdémicos e também as tensdes internas. Cada uma das unidades
tem energia de anisotropia nfo nula, da mesma forma que o sistema construido a
partir delas. Quando levamos em consideragéo a interagfo de troca e aplicamos um
campo externc, o material se deforma magnetostrictivamente e fica com todos seus

momentos alinhados na direcgfo do campo (figura II.1.b).
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IT.1.a IT.1.b

Figura I1.1 - Representagio da deformacgio magnetostrictiva que um monocristal
ferromagnétice sofre devido a aplicaglo de campo magnético externo segundo modelo
de Fidhnle. Em II.l1.a tem-se representade um monocristal construide a partir de
unidades uniaxiais estrutural e quimicamente equivalentes. Quando levamos em
consideracio a interacfio de troca entre os momentos atdmicos e também a acglo de um
campo magnético externo, as dimensdes fisicas do monocristal se modificam, efeito

representado em II.1.b. Extraido da referéncia [41].

Podemos usar o mesmo artificio para ilustrar como o modelo se aplica a
materiais amorfos ou policristallinos. Da mesma forma que no caso cristaline corta-
se o sistema em unidades estruturalmente equivalentes. Consirdi~se um sistema
desordenado Jjuntando estas unidades de forma aleatdria, ou seja, de forma gque a
anisotropia média macroscépica seja nula ou proéoxima de zero (figura I1I1.2.a), mas
ndo levando em conta a interagfdo de troca entre os momentos. Nesie caso ha tensbes
em escala atdémica nas interfaces entre as unidades estruturais que devem se anular
em uma média volumétrica. Contrariamente, no exemplo anterior com o moncocristal, o
estado inicial ndo apresenta talis tensdes. Quando passamos a considerar a interacio
de troca e aplicamos um campo magnético externo o slstema se deferma (figura

I1.2.b}, minimizando a energia de anisotropia.
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IT.2.a I1.2.b

Figura II.2 - Representagio da deformacdo magnetostrictiva de um
material amorfo dividido em pequenas unidades estruturais. Em II.2.a tem-se
representado um sistema amorfo construido a partir de unidades uniaxiais estrutural
e quimicamente equivalentes. A anisotropia média macroscépica é préxima de zero. Ha
tenses em escala atdémica nas interfaces entre estas unidades. Quando levamos em
consideragdo a interac@o de troca entre os momentos atémicos e também a acio de um
campo magnétice externo, o sistema se deforma, minimizando a energia de

anisotropia, efeito repregentade em 11.2.b. Extraido da referéncia [41].

I1.5 ~ Modelo policristalino em materiais cristalinos

Podemos também wusar a figura I1.2.a para estimar a anisotropila
magnética macroscépica <K> usando modelos de anisotropia aleatéria [51-53). Cada
grdo tem dimens@o D e constante de anisotropia uniaxial local K; orientadas
aleatoriamente. Conforme o tamanho do grio D varia, h& mudancas na interagdo de
exchange ferromagnética e na proépria energia de anisotropia do grao. Quando o grio
¢ grande a magnetizagdo pode se alinhar as direcdes faceis sem grande dificuldade.
Neste caso o processo de magnetizaclo é determinado pela constante de anisotropia
K, dos gréos. Por outro lado, no casc dos gréos serem pequenos a interacgio de
exchange entre eles cresce bastante fazendo com que os grédcs se alinhem
paralelamente uns aos outros e portante, dificultando que a magnetizagio se alinhe
aos eixos facels de cada um deles. Neste caso, a anisotropia macroscdpica é dada

por uma média sobre todo o volume.
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A disténcia de exchange L, da uma medida de qual destes dois
diferentes processos (o que ocorre nos grios pequenos e nos grios grandes) ¢

dominante e pode ser calculado na forma:

172
Loy, = [A/Kl] , (11.8)

onde A & a constante de exchange, caracteristica de cada material.
0 velume V e o numerc de grdos N em que o sistema pode ser dividido sio

dados pelas expressdes:

3 3
V = [Lex. ] N = [Lex‘/g ] (11.9)

Conforme pode ser visto nas referéncias [63-66], no caso de gréos
grandes, ou seja, D > L,  temos que <K> é igual a K,. J& no caso de grios
pequenocs, ou seja, D < L,  , a dependéncia da anisotropia macroscépica <K> em

fung8o do tamanho de grio D ¢ dada por:

2n/{4-n)
172
K> = K,. D/[A/Ki] , (I1.10)

onde n da a dimensfo do sistema estudado. Como pode ser facilmente deduzido da
equacdo (I1.10), no caso de um sistema tridimensional, n = 3 e <K> varia com D6.
Acima do comprimento de exchange L., ., <K> segue 1/D, que ¢é o comportamento
esperado para ligas policristalinas formadas por grios grandes [63-66].

A partir da anisotropia <K> valores c¢omo o campo coercivo H, ou
permeabilidade inicilal p; podem ser facilmente deduzidos, a menos de fatores de

escala, na forma:

o= b.M 2/ (g <K>)

(IT.11)

ja ]
I

a. <g>/ Mg

Na figura II.3 abaixo apresentamos resultados para H, tomados em funcio
do tamanho de grdo D para véarios tipos de materiais conforme uma compilacéo
extraida da referéncia {71]. Observa-se que materiais nanocristalinos, que tém
tamanho de gréo muito préximo do comprimento de exchange L.x. seguem muito bem o
compor tamento p® obtido a partir do modelo de anisotropias aleatérias. Observa-se
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também na figura resultados tipicos para ligas amorfas, considerando como tamanho
de gréo D, a disténcla média entre primeiros vizinhos caracteristica de ligas

amorfas (< 1 nm).
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Figura 1I.3 - Campo coercivo H, em fungdo do tamanho de grdo D para varias
ligas ferromagnéticas. O campo coercivo H, medido em fungdo do tamanho de gréo D
varia em taxas muito diferentes, dependendo do tipo de material estudado. Para
materiais nanocristalinos (simbolos escures), H. « D6, Materiais c¢ristalinos

{simbolos claros}, H, « D!. Retirado da referéncia [71].

Apresentamos estes dados acima para ilustrar como os modelos de
distribuicioc aleatéria de anisotropias podem ser utilizados com eficiéncia para
interpretar resultados experimentais em sistemas ferromagnéticos. Entretanto, como
pode ser visto na figura II.3, a distancia de correlagio {disténcia média entre os
primeiros vizinhosde cada &tomo no caso de um material amorfo) é bastante pequena
(¢ 10A), comparada com sistemas nanocristalinos (= 100-1000A) ou cristalinos
(2 10pum-1mm). Desta forma apesar de modelos deste tipo serem bastante versateis,

gquantificar resultados no caso amorfo ndo é tarefa muito facil.
I1I.6 - Modelc policristalino em materiais amorfos
J4 vimos anteriormente que, através do modelo de distribuigéo aleatéria

de anisotropias, podemos usar o tamanho de grdoc (ou a disténcla entre primeiros
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vizinhos) para calcular a anisotropia macroscépica de um material ferromagnético.
Todavia, no caso de materiais amorfos, o fato da distancia entre primeiros vizinhos
ser bastante pequena dificulta este cédlculo, raz@o pela qual devemos fazer ouiras
considerag@es. Vimes na figura II1.2.b comoe um material amorfo se deforma
magnetostrictivamente quando o consideramos formade por pequenas unidades
distribuidas aleatoriamente. Para calcular a magnetostriccgéo A, macroscoépica neste
modelo, precisamos de critérios para somar adequadamente as deformagdes locais dos
grios.

A principal questdo discutida por Fihnle e colaboradores é saber como
podemos somar as varias deformagbes g, locais. Como resultado de tal soma
encontra-se a deformacio média <e> em escala macroscdpica, que é proporcional a
constante de magnetostricgiio A, que se mede experimentalmente. Na abordagem de
0’Handley e Grant [40] o resultado da soma & uma média geométrica sobre todas as
possiveis orientagbes das deformacgdes de cada unidade. Nio se considera gqualquer
interacfo elédstica entre as unidades. Se fdssemos representar este resultado usando
uma ilustragdoc similar & figura 11.2.b acima, as unidades se deformariam, contudo
h&o invadiriam o espago de seus vizinhos. Isto porque a deformaciio magnetoelastica
que ocorre em cada um dos grios ¢ independente das outras. Para 0’ Handley e
Grant [40]) a existéncia de materiais com A, macroscépico préximo a zero nio &
resultade de um mituo cancelamento das unidades que localmente tém A, diferente de
zero. Assim, a Unica possibilidade para A, macroscépico ser igual a zero é gquando
Ay = 0 também localmente. N&o ¢ dada nenhuma explicagiio mais elaborada, entretanto
comenta-se que havendo contribuigdo elédstica entre as unidades, o problema para
A; = 0 macroscépico pode ser contornado.

Mas & no tratamento de Fihnle e colaboradores [41] que o acoplamento
elastico entre as unidades estruturais ¢ levado em conta. Este acoplamento é
ilustrado na figura I1.2.b com a aparente invasio que cada unidade parece fazer na
area de seus vizinhos. Assim, as deformagdes em cada unidade dependem ndo apenas da
diregdo da magnetizaclo em cada uma delas, mas também da direcio da magnetizagio
nas unidades vizinhas. Nesta descrigfo fica implicito que:

1. Todas as deformacdes s&o eldsticas. Nio s8o consideradas deformacgdes
plasticas, anelasticas ou a relaxacgio estrutural das tensSes. Cabe lembrar que
Lacheisserie [61,62] e também Szymczak e Zuberek [63,64] utilizam em parte estas
contribuic¢des para explicar A, em amorfos e a dependéncia de A, com tensdes
mecanicas externas da /de.

2. A magnetostricgfio estudada sempre é aquela correspondente ao estado de
completa saturacfo, ou seja, A,. Isto é um fator importante pois A depende do campo
aplicado H da mesma forma que a prépria magnetizacfo. Assim, consideramos que cada
uma das unidades uniaxiais estd completamente saturada internamente, como se fosse
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um  monodominio. Conforme discutiremos abaixo, a deformagao macroscépica serad
calculada por uma média das deformacdes que cada unidade sofre a partir deste
estade saturado inicial.

3. A abordagem puramente elastica do problema, ou seja, o calculo das

constantes elasticas C.

ij» & relacéo entre as deformacdes €y e tensBes ¢, para cada

direclio 1 seguem o tratamento classico da teoria de elasticidade de meios

continuos [72].

Na descrigio de Fihnle a deformagéo total ¢ decomposta em duas

contribuigles. Ha uma componente magnetoelastica g, que, a principio, pode ser

g.
resultado de dois mecanismos associados & energia de anisotropia magnética $oni- O
primeiro d& a dependéncia de .1 Com as deformagdes €. Este mecanismo é chamado
de convencional, pois é o mesmo que determina A, em sistemas cristalinos. O segundo
mecanismo déd a dependéncia de %ani COM a reorientacido ou rotagio w dos eixos faceis
induzida pela deformacio de cada unidade. Esta reorientacfio estid ilustrada na
figura II.4 abaixo. Para entendé-la repetimos o mesmo raciocinio utilizado na
descricdo das figuras II.1 e II.2. Quando aplicamos um campo externo e passamos a
considerar a interagfio de troca entre os momentos atémicos a unidade estrutural
inicialmente em equilibrio (II.4.a) se deforma {II.4.b). Observa-se que a direcgio
do eixo facil do grio sofre uma rotagio devido a esta deformagfc. Ambos os

mecanismos estfio implicitos nas equacdes (I1.3) e (I1.4) acima,

24 r 3

&

En

I1.4.a IT.4.b

Figura II.4& - Representac¢8o do mecanismo de recrientagio dos eixos faceis de
cada unidade estrutural em que o material amorfo é dividido. Para o calculo da
deformacic total & destas unidades, deve-se levar em conta além deste, também o
mecanismo de deformagfic simples, como mostrado na figura I1.3.b. Extraido da
referéncia [4117.
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A segunda contribulc¢do para a deformacfo total £ & puramente elastica.
Como vimos anteriormente, em um material real a deformacio magnetoelastica mostrada
na figura II.2.b provoca uma acomodaciio elastica entre cada uma das unidades que,
por sua vez, gera a deformagdo elastica g,, . Portanto, a deformagdo total de cada

unidade é dada por:

= g + g (II.12)

E:’r.ot.a‘l magn.

Tendo como fundamento conceitual o discutido acima, Fihnle e
colaboradores usam dois métodos da teoria de elasticidade [64] para resolver
numericamente o problema da soma das deformagdes €; de cada unidade. Nio faremos
aqui a descrigéo detalbada destes métodos de cédlculo. Ambos calculam os primeiros
termos de diferentes ordens de perturbagio dos coeficientes magnetoelasticos Iy (na
verdade na forma tensorial) da equagio (II.5). No primeiro (método de equilibrio
entre forgas) a energia de anisotropia total ... ( com suas contribuicdes
elastica &, , magnetoelastica devido a deformagio ®$MLe devido a rotacio @ﬁ;g‘) é
minimizada em relagdo aos deslocamentos o de cada ponto do material. A condicidoc de
contorno utilizada n&o permite que o material como um todo sofra rotagdes rigidas e
seu volume deve se conservar. No segundo métode (de incompatibilidade) explora-se
melhor a idéia de que nenhum dos grios tém de fato sua area invadida pelos gréos
adjacentes (figura I1I.2.b), mas sim deforma-se elasticamente de maneira a entrar em
equilibrio com as deformagdes magnetoelasticas. Este dltimo método somente leva em
conta o mecanismo convencional descrito acima. 0O primeiro método leva em conta
também o mecanismo de reorientagfio. £ uma questio importante poder estimar que
fragdo do material se deforma por meio de um mecanismo ou outro. Nos dois métodos a
razéo entre os termos perturbatives (12 ordem, 22 ordem, etc..) e o termo nio
perturbado da uma idéia de quic forte & o acoplamento eléstico entre as unidades
estruturais.

Para estimativas quantitativas, usando estes dols métodos, Fihnle
estudou a liga binaria amorfa Gd-Co (Ay = 10_5). Os parametros locais utilizados no
calculo (coeficientes elisticos Cij’ constantes de anisotropia magnética K,
parametro de anisotropia 8, etc..) considerando cada uma das unidades estruturais
como cristais de Co ou Gd puros sdo retirados da literatura. Obteve—se para os
parametros do Co um fraco acoplamento entre as unidades e o oposto para os
parémetros do Gd. Em geral os resultados para o problema de como somar as

deformagbes £, neste modelo, podem ser resumidos na forma que se segue:
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1. Ha materiais para os quais os valores para A, das unidades estruturais
locais sfo comparavelis em magnitude ao wvalor macroscépico. Nesta classe de
materials estfo os sistemas com A, grande como ligas amorfas baseadas em Fe e Ni.

2. H4 materials nos quais A, local & muito maior que aquele obtido para o
volume, provavelmente devideo ao cancelamento mituo de varias destas contribuigdes
locais. Para o Gd puro obtem-se um comportamento deste tipo e também é o caso do
cobalto.

3. O mecanismo convencional, ocu seja, aquele dado pela dependéncia da energia
de aniscotropia com as deformagdes, assim como nos materiais cristalinos, é
predominante em materiais amorfos. A constribuic8c do mecanismo de reorientacgio
como visto na figura I1.4 é pequena.

4. Se um materlal amorfo fosse perfeltamente isotrépico inicialmente - uma
condigdo ideal - sua deformagic magnetostrictiva total nfo teria contribuigio
puramente elastica dada pelo acoplamentc de um grio com seus vizinhos. 0 valor para
A, pode ser calculado como uma média volumétrica sobre todas as possiveis
deformagdes locais como em (’Handley e Grant [40]

5. Em um materlial amorfo real, ou seja, que inicialmente tem distribuigio de
pares anisotropica, existe uma contribuicdoc dada pelo acoplamento elastico que €
usualmente da ordem de 10%., Ha situagbes onde esta contribuicio pode ser
efetivamente grande (100%). Somente quando os pardmetros locals cristalinos sio

bastante bem conhecidos é que um célculo para A, macroscépico pode ser feito com

seguranga.

Os problemas atuais relacionados a magnetostricclo, come a dependéncia
com a temperatura A; (T), com tensSes mecdnicas A, (¢) e com o campo magnético
aplicado A, (H), assim como o comportamento durante tratamentos térmicos de
relaxacio ou de indugdo de anisotroplas também s8o discutidos por Fahnle e
colaboradores [41,63-661. Conforme pode ser visto detalhadamente nestas referéncias
cada uma destas dependéncias pode ser explicada, usando os conceitos desenvolvidos
pele meodelo. Basicamente s8o feitas congideragdes sobre como as unidades
estruturais se rearranjam, ou seja, se redistribuem pelo material durante cada um
destes tratamentos. Quando apresentarmos nossos resultados para A, (¢) no capitulo
IV e os resultados para as mudancgas em A, (AXs) através de tratamentos térmicos no
capitulo V, discutiremos como este modelo pode ajudar a Interpretar os resultados.
Assim, como alguns resultados apresentados por Fidhnle s#@o bastante dteis no
desenvolvimento deste trabalho, mesmo este tratamento superficial ndc poderia
deixar de tentar justificar parcialmente seu uso. Cabe entdo destacarmos os

seguintes pontos:
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1. 0 modeloc ¢é bastante elegante e suficientemente poderoso na
investigag8o dos nmecanismos que governam efeitos magnetostrictivos em sistemas
amorfos. Entretanto, somente em sistemas onde s80 a principic conhecidos os
parametros de anisotropia e os estruturals das unidades cristalinas é gque um
calculo exato para A, pode ser felito.

2. Da mesma forma, as dependéncias para A, com temperatura, tenséo
mecédnica e campo magnético dependem de dados dos sistemas c¢ristalinos, apesar de
tals dependéncias poderem ser qualitativamente bem explicadas usande somente a
parte conceitual implicita do modelo.

3. E sabido que calculos para A, em sistemas amorfos reais exatos
envelveriam um trabalho computacional de custo muito elevado. No modelo de Fihnle
ac menos se consegue avalilar o peso de cada contribuigdo para A, conforme
discutimos neste capitulo.

4. Também conforme discutimos acima, a malor contribuicio para
(A,)

de anisotropia total ¢

volume © devida ao mecanismo convencional, ou seja, da dependéncia da energia

ani. ©om as deformagBes € e nic pelo mecanismo de
recrientagiio (figura I1I.4) da mesma maneira gue nos materiais cristalinos. Este
fato & muito importante pois, neste mecanismo, espera-~se proporcionalidade entre
A, e K; 4. No capitulo V deste trabalho apresentaremos resultados experimentais
para para variacgbes na magnetostriccio AAs durante tratamentos térmicos que sdo
interpretados pelo modelo de sistemas de dois niveis [27] de Kronmiiller. Este
modelo fol desenvolvide inicialmente para estudar anisotropias induzidas Knm e o
decaimento da permeabilidade magnética Au/u, mas ajustou nossos dados de AA (L, T)
tdo bem quanto os dados de K; ,(t,T), Jjustificando a hipétese inicial sobre a
propocionalidade enire estas duas grandezas.

5. Como j& dissemos ne inicio deste capitulo, existem outros modelos
fenomenoldgicos para estudar sistemas amorfos, como o modelo de pares desenvolvido
por Lacheisserie [61,62] ou o mecanismoe dipolar desenvolvido por Szymczak e
Zuberek [54]. Ambos discutem as diferengas entre os modelos de distribuicdo
aleatéria de anlisotropias e os modelos de orientagfo de pares atémicos magnéticos.
Como estes Ultimos tratam os sistemas amorfos de um ponto de vista ainda mais
atomistico (as unidades estruturais, ou seja, os conjunios de atomos, ndo s#o
consideradas mas sim a interagfo entre os pares atémicos), hid mals dificuldades
técnicas e computacionais para seu uso e nio discutem como em Fihnle todas as
principais dependéncias possiveis para A,. Apesar disto, sfo abordagens bastante
interessantes pela discussfo dos mecanismos microscépicos envolvidos no fendmeno

magnetostrictivo em materiais amorfos.
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Na segunda parte deste capitulo apresentamos uma série de resultados
para AA; e K, encontrades na literatura para sistemas ferromagnéticos de alta
permeabilidade, principalmente naqueles ricos cobalto. Discutimos a dispersio
destes resultados e a necessidade de uma investigacio mais sistematica, como aquela

que é feita por nés e sera apresentada nos capitulo V.

1.7 - Revis@o de resultados para anisotropia induzida

Anisotropias magnéticas K, , podem ser induzidas e estabilizadas de
varias maneiras, seja pela ac3o de tratamentos térmicos, de resfriamento na
presenga de campo magnétice externc ou de deformaciio mecanica. HA uma vasta
literatura disponivel sobre anisotropias induzidas, discutindo desde sua
dependéncia com a composicio até os diferentes comportamentos observados variando-
se o tipo de tratamento térmico especifico utilizado. Para materiails cristalinos
descrigdes gerais sobre anisotropias podem ser encontradas em Chikazumi [45] e em
Cullity [46]. Uma boa revisfo sobre anisotropias induzidas nestes materiais ¢ feita
em Chikazumi e Graham Jr. [72]. Certamente, controlar a amplitude da anisctropia em
qualquer material ¢ importante, levando-se em conta as possiveis aplicagbes

técnicas em que um material possa ser utilizado.

I1.7.1 - Anisotropias induzidas em tratamentos isotérmicos

Uma das formas de interpretar resultados experimentais para King. €
considerar a interagfio entre a magnetizacio local e pares atdmicos magnéticos de
dtomos diferentes, distribuidos pelo material. Esta interagio, gue se processa
durante os tratamentos, é conhecida como de ordenamento de pares, estabelecida
entre outros por Néel [73]. Um dos resultados mais importantes desta teoria de
ordenamento de pares é 1lustrado na figura I1.5 abaixc. Em um tratamento térmico
abaixo da temperatura de Curie T,, observa-se que a anisotropia induzida Kind.

depende da temperatura de tratamento térmico T de forma aproximadamente

ann. ?
linear, desaparecendo préximo de T..

Por analogia, este mesmo mecanismo, ou seja, de ordenamento de pares,
foi utilizado para interpretar resultados para anisotropias induzidas em materiais
amorfos por Luborsky [74] e por Luborsky e Walter [75], também para o caso de
tratamentos térmicos abaixo da temperatura de Curie T.. Na figura I1.6 abaixo

apresentamos resultados para K em funcgdc da temperatura de tratamento para

ind.
varias amostras de uma liga amorfa baseada em Fe-Ni. Observa-se gue como a previsio
do modelo de ordenamento de pares, King. diminui monotonicamente em fungio da
temperatura. Entretanto, como pode ser visto na figura II.6, o maximo de induglo &
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obtido na amostra de composig8o FeéoNizoB20 e ndo quando o numero de Atomos de Fe e
Ni s&o iguals entre si (FemNimBzo)' Observa-se também gue induz-se anisotropia
também na liga FeaoBzo onde existe apenas um tipo de atomo magnético. Estes dois
resultados implicam na existéncia de outros mecanismos para K,,, , alem do

ordenamento de pares e justificaram muitos trabalhos de investigacg3o.
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Figura 11.5 - Dependéncia de K, 4 em fungdo da temperatura de tratamento
téermico T,,, para a liga cristalina Cosy gNigg p (A; > 0). A curva representa um

ajuste a expresséo K,,4 = M /T,,,- Retirado da referéncia [72].
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Figura I1.6 - Dependéncia de K4 em fungdo da temperatura de tratamento

termico T,,,. para varias ligas amorfas de composicio Feg, Ni, B,y (A, > 0).
Retirado da referéncia [75].
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I11.7.2 - Anisotropias induzidas por campo magnético

Vimos acima que K, , depende da temperatura de tratamento T,,, . Se
durante o tratamento, além de aquecermos a amostra aplicarmos um campo magnético
externo ac material, observa-se que a amplitude de K, ., dependerd deste campo. Em
Luborsky [76] encontra-se uma boa revisdc para resultados de K,,, na presenga de
campo magnético. Exemplificamos esta dependéncia na figura I1I1.7 abaixo. A
anisotropia efetiva (total) de amostras em forma de fita da liga FeggCoypSiypByz €
medida em funcio da temperatura de tratamento T, . Dois casos séo analisados.
Quando o campo ¢ aplicado na diregdo do eixo longitudinal a fita, H, e
perpendicular a ela, HL . Observa-se que a anisotropia induzida K, 4 em uma mesma
temperatura pela agio de um campo longitudinal H, é sempre menocr que aquela obtlda
quando um campo transversal Hi é aplicado. Vé-se também que nos tratamentos com
campo transversal ha um méximo em K, , enm fungdo da temperatura. A cinética de
formacdo deste tipo de anisotropia € amplamente discutida na literatura [27,72-771.

No capitulo V apresentaremos nossos resultados em tratamentos deste tipo.

(3)

:

K {erg/gr}

g
]
pEte_ S S

Figura II.7 - Dependéncia de K,, com a temperatura de tratamento
térmico T,,, para a liga amorfa Fegglo,SiygBy, (A5 > 0) em fungdo da diregdo
(longitudinal H" ou transversal H[} em que um campo magnético externo & aplicado.
Na figura esquematica (b) vemos que K, ., ¢é dado pela 4rea sobre a curva de
magnetizacdo MxH (4rea hachureada). Retirado da referéncia [77].
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I1.7.3 — Anisotiropias induzidas por tensio mecénica

Unm terceiro tipo de experiéncia é induzir anisotropias aplicando tensio
mecanica no material durante o tratamento térmico. Nos trabalhos produzidos por
Nielsen e colaboradores [78-80] pode-se encontrar a discussfo mais abrangente sobre
indugdo de anisotropias sob tensdo mecénica aplicada, principalmente em ligas
amorfas ricas em cobalto. Observa-se que para amostras de mesma composigio em uma
mesma temperatura, induz-se uma maior K, , em tratamentos com tensio do que em
tratamentos com campo aplicado. Indugdo acima da temperatura de Curie é observada
neste tipo de tratamento térmico, efeito ndo observado nos tratamentos com campo
aplicado, similares a aqueles discutidos na segfo II.7.1 e I1.7.2. Isto ocorre pois
este agente externo, a tensfio mecénica, atua diretamente nas ligac¢Bes entre os
atomos. Resumindo, em um tratamento térmico abaixo de T, a contribuigdo para
inducdo de anisotropia dada pela tensfio mecdnica vem do acoplamento
magnetoelastico. No caso de tratamentos acima de T_,, a magnetizagic se anula e
portanto, a contribuicBoc magnetoeldstica tende a =zero também. Entretantc, a
deformag8o mecanica que um material sofre pela aglo de qualquer tensio, rearranja
as posicbes de equilibrio dos &atomos, contribuindo para uma nova configuragio
relativa entre os atomos e consequentemente, mudande a energia de anisotropia.
Dependendco da amplitude da tens8oc mecénica aplicada em uma determinada temperatura
observam-se diferentes deformagbes elésticas, aneldsticas ou ainda plasticas [3].

0 eixo de facll magnetizag@o nos tratamentos com campo usualmente
alinha-se na diregdo de aplicacic do campo. No caso de tratamentos com tensédo
aplicada a diregfo do eixc facll depende de outros fatores (existéncia e duracglo de
pré~tratamento para relaxar as tensdes, temperatura de tratamento e composicio da
amostra, por exemplo} de forma muito mais complexa. Assim, o eixo fécil poede acabar
se alinhando paralela ou perpendicularmente a dire¢fo longitudinal da fita. Nielsen
e colaboradores [78-80} sugerem que a anisotropia induzida por tensdo pode ser
separada em contribuictes aneldsticas e pléasticas, sendo que a primeira
(aneléstica) pode ser eliminada se durante um tratamento térmico de relaxagio que
se faz apds o tratamento de indugfo de anisotropia original retira~se a tensio,
enquanto que a amostra estd em temperatura elevada. Esta separacdo & semelhante ao
fendémeno conhecide como creep (deformagio viscosa), que ocorre quande tensdo
mecanica € aplicada em altas temperatura [3]. A parte aneldstica satura apés um
intervalo de tempo, enquanto que a ©pldstica continua crescende por nmais

tempo [78,79]. Na figura I1.8 abaixo mostramos dados para K em fungdo da

ind.
temperatura de tratamento T, . para a liga Cog; sFe; 5158, (A, > 0). A curva
tracejada ajusta os dados para anisotropia induzida em uma amostra pré-tratada.
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Observa-se que para a maloria das temperaturas de tratamento (T,,, > 260 °C) a
anisotropia induzlda faz com que o elxo facil de magnetizagdo seja paralelo a
direciio longitudinal da fita (K4 < 0). A curva cheia da figura I1.8 ajusta os
dados experimentais para a anisotropia efetiva obtida depois de um tratamento
subsequente ao de indug8o onde, repetindo o tratamento na mesma temperatura

original, retira-se a tensio antes de resfriar-se a amostra. Através deste

artificio,'segundo Nielsen e colaboradores [80], parte da componente aneléastica é
eliminada. Em algumas temperaturas mais altas (T,,, > 350 °C) o eixo de facil

magnetizacdo chega a mudar da diregédo paralela para a perpendicular (Kipga. > 0) ao
elxo longitudihal da fita.

oL 0ra) x.m/_.;}i
|50
q tb)
-
\f
Y
- 1 ! K.
5 \
' Vo (FeiCoglySichio
\ o3
100 ‘\'
]
‘!
\ o8]
180 \\ ’af
S

200 zho ‘GMO 40
Tenl™

Figura II.8 -~ Dependéncia de K,, com a temperatura de tratamento térmico
T.nn. Para a liga amorfa Cogy Fe7.65115B1p  (Ag > 0).  As curvas (a) e {b)
correspondem, basicamente, a dols diferentes comportamentos, um anelastico e ©

outro plastice, conforme discutimos no texto. Retirado da referéncia [80]

11.7.4 - Anisotropias induzidas pela agdo de campo magnético e tensio

mecanica aplicados simultaneamente.

Tratamentos de inducidc de anisotropias onde simultaneamente S&a0
aplicados tensfio mecénica e campo magnético também sio feitos. A interpretagio dos
resultados deste tipo de tratamento envolve maiores dificuldades que cada um deles

individualmente (discutindo tanto o ordenamentc de pares nos tratamentos com campo
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aplicado, quanto o creep no tratamento com tensdo). Como discutimos na apresentagéo
dos dados da figura 11.7, o fato do campo aplicado ser longitudinal ou transversal
a fita influencia a amplitude final para K, 4 de maneira distinta. Observa-se que
a anisotropia induzida por campo e tensfo aplicados simultaneamente é¢ usualmente
maior (até uma ordem de grandeza) que o resultado obtido de tratamentos separados.
0 resultado final para K, , nio é uma soma direta da anisotropia induzida em cada
um dos tratamentos. Na figura I11.9 abaixo apresentamos resultados obtidos para
Kinq. Para varias amostras, em funcdo da temperatura e para diferentes tratamentos.
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Figura I11.9 - Dependéncia de K, com a temperatura de tratamento

térmico T

ann.

para varias ligas amorfas ricas em cobalto.

A diferenca entre os

tratamentos com tensio (o) ou com tensic e campo magnético aplicado (b} € grande em
quase todas as composigdes. No caso do tratamento feito apenas com campo magnético
(&),
todas as temperaturas. Retirado da referéncia [81].
II

o valor para K,y obtido & cerca de uma ordem de grandeza menor em guase
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I1.7.5 -~ Anisotropias induzidas por "current annealing"

Todos os resultados que apresentamos acima para anisotropias induzidas
vém de tratamentos onde o aguecimento é obtido por um forno resistivo. Assim, a
amostra que se estuda & colocada no forno durante um determinado pericdo de tempo.
Vazquez e colaboradores [82,83] apresentaram uma série de resultados para K, 4
onde © aquecimento da amostra é produzido por um fluxo de corrente que passa por
ela. Esta corrente induz um pequeno campo magnético heterogéneo transversal a
amostra que é contudo, menor que os campos longitudinal (H" = 40 Oe} e transversal
(HL = 6 kOe) aplicados. Este & um método alternativo que tem algumas vantagens enm
relagdo aoc primeiro, por permitir que o tratamento térmico e as medidas
experimentals sejam feitas sem que a amostra mude sua posicfio. A aplicacéo
simulténea de tens@o mecinica durante o tratamentc & facilitada neste tipe de
tratamento., Discutiremos em detalhes as diferentes montagens experimentais e suas
vantagens no capitulo III. Na figura II.10 abaixe apresentames resultados para
King. em fungdo da temperatura de tratamento T, , usando este tipo de tratamento
térmico em duas ligas ricas em cobalto que tém A, bem préximos a zero. Observa-se
que a K,,4 obtida por melo destes tratamentos varia bastante dependendo do tipo de
campo ou tenséo mecénica aplicada.

Assim, as consideragdes feitas acima sobre os resultados apresentados
desde a figura II.5 até figura II.9 podem ser utilizadas para interpretar
qualitativamente a figura II.11, levando-se em conta que estamos comparando sempre
o comportamento, em cada um dos casos, de amostiras de composicio diferente. Na
figura 1I.10 observamos que;

a) Vé-se que K, ., depende da diregio do campo aplicado. As diferencas
observadas contudo, s#8o maiores aqui do que aquelas observadas na figura 11.7,
provavelmente por tratar-se all de uma amostra rica em ferro, enquanto que em 1I.10
as ligas s8o ricas em cobalto.

b) Da mesma forma que o observado na figura I1.9, a anisotropia induzida
King.» por melo de tratamento com tensfo mecdnica sempre tem menor amplitude que
agquela obtida em tratamento com campce magnético e tensio mecanica. Entretanto,
Kina. obtida em tratamento com campo magnético (seja ele longitudinal ou
transversal) € em algumas temperaturas maior que K,;,, obtida por tratamento com
campo e tensdo. Isto é devido em parte ao fato de que no caso da figura 11.9, todas
as amostras estudadas tém apenas um tipo de Atomo magnético (Co). Conforme vimos na
figura II.6, a composigdo influencia fortemente a amplitude de Kin4.» sendo que os
valores mais baixos s8o obtidos quando apenas um tipo de atomo magnético é

considerado.
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¢) Na amostra com A, < O (Co,gFesSi1oByp)} © tratamento térmico com
campo e tens@o mecénica induz, em todas as temperaturas, anisotropia transversal
quando o campo aplicado é transversal e anisotropia longitudinal, no caso do campo
ser aplicado na diregdoc longitudinal. Na amostra com Ag > 0 (CoggFegSiggBig) ©
comportamento € diferente. No caso do campo ser aplicado transversalmente a
amostra, obtemos anisotropia também na diregéo transversal. Contudo, no casc do
campo ser aplicado na diregdo longitudinal a anisotropia é igualmente induzida na

direcio transversal, o oposto do comportamento obgservade na outra amostra.
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Figura I11.10 - Dependéncia de K, 4 com a temperatura de tratamento
térmico T,,, para duas ligas amorfas ricas em cobalto (CogeFe,SigByg — A5 < 0 e
CogeFegSiysBig - Ag » 0). As diferengas nas amplitudes de K, , sdo discutidas no

+*

texto acima. Retirado da referéncia [84].

1I.7.6 - Dependéncia da anisotropia induzida com o tempo de tratamento

Além das dependéncias com a temperatura, com campo magnético externo e
com tens®es mecanicas aplicadas, K4 também varia com o© tempo que a amosira
estudada fica sob a aclc de cada um destes agentes externos. Esta variacio temporal
¢ chamada cinética de inducdo de anisotropias. Da mesma forma que nos Casos
anteriormente discutides, ha muita literatura disponivel para cinética de indugéo
de anisotropias em materiais amorfos. Novamente, da mesma forma que flzemos até
aqui, apresentamos abaixo um resultade ilustrativo desta variagdo da anisotropia

induzida com tempo, efeito de tratamentos isotérmicos.
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Na figura 11.11 abaixo apresentamos resultados de Kronmiller e
colaboradores [85] para K., tomados durante tratamentos isotérmicos na liga
amorfa CoggFecNijpSiyiBye. Observa-se que ap6és um longo tempo de tratamento (z 10°
minutos) n#io ha, para nenhuma das temperaturas, um valor para Ki.q. constante,
indicando que esta quantidade tenha alcangado a saturagdo, ou seja, um valor de
equilibrio, onde nao ha mais inducdo de anisotropia. Vé-ge claramente que O0S
maiores valores alcangados para Ky, variam de uma temperatura para outra,
indicando que VAarios mecanismos competem entre sl1 ao longo do processo de
tratamento. Nas temperaturas mais baixas a cinética é ativada termicamente de forma
mais lenta, enquanto que em temperaturas mais elevadas a maior atividade cinética é
compensada pela gqueda que ocorre na amplitude da magnetizaglo. Assim, © tempo de
tratamento também é um fator importante no estudo de anisotropias induzidas. Quando
apresentarmos nossos resultados para cinética de indugdc de anisotropias
discutiremos com mais detalhes estes diferentes aspectos e a dependéncia de Kypq,

com a temperatura.
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Figura 11.11 - Dependéncia de X4 com © logaritmo do tempo de tratamento
isotérmico na liga amorfa "bruta-de-fusfic” de composigdo CoggFesNijpSigqBrg. AS
curvas representam ajustes aos dados experimentais. Curvas deste tipo seréo

apresentadas no capitulo V. Retirado da referéncia [83].

1I.8 - Revisao de resultados para a magnetostricgédo de saturacao

Da mesma forma gue para a anisotropia magnética, existe vasta
literatura com respeito a determinagéo da magnetostricgéo de saturagaoc A, em ligas
amorfas ferromagnéticas [2-4,8,9,13]. Em especial, ligas que tém A = 0 sédo
interessantes do ponto de vista tecnolégico, pois possuem alta permeabilidade
magnética e baixos valores de perdas magnéticas. Portanto, a determinacgéo de A, em
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ligas amorfas ¢é importante em sua caracterizacio magnética., Em Lachowicz e
Szymczak [86] pode ser encontrada uma boa descrigfo das varias técnicas de medida
utilizadas na determinaglo de A, de sistemas magnéticos,

Considerando a dependéncia de A, com a composicg@o de cada liga, faz-se
a seguinte generalizacgio para amostras ferromagnéticas baseadas em Fe, N1 ou
Co [87]:

1. Em ligas ricas em ferro, A, é geralmente grande (20-30 «x 10—6) e positiva

para ligas onde Fe e Ni s8o colocados na mesma proporgio, A, = 10 x 10_6.

2. Em ligas ricas em cobalto A, & pequeno em médulo (2-5 x 10—6), tanto
podendo ser positiva quanto negativa, dependendo da composic8o e do processo de
fabricacio.

3. A adig8io de Fe, Mn, Mo em ligas ricas em cobalto desloca A, para valores

positivos enquanto que a adicio de Ni o faz para valores negativos,

A dependéncia de A, com a temperatura de medida, A, (T) também é
largamente discutida na literatura. Segundo O’'Handley [68] e também em Nielsen e

colaboradores [79-81], A, (T} tem duas contribuicdes, uma devida ao acoplamento de

=]
um-ion e outra devido ao acoplamento de dois-ions e estdo associadas a magnetizacio

da seguinte forma:

3 2
A, (T) = a [MS (T) ] + 3.[»45 (T) } , (11.13)

onde a e f3 sdo coeficientes constantes ajustaveis a dados experimentais e M (T) da

a dependéncia com a temperatura da magnetizacdo do material. Em O’ Handley [68] é
3 2

mosirado que o termo [MS (T) } decorre da interagdo de um-ion e o termo [MS (1) ]
vem da interagic de dois-ions.

A dependéncia de A, com a tens@do mecanica o, A, (¢) fol relatada pela

S
primeira vez, de maneira independente, por Siemko e Lachowicz [88], Herzer [89] e
Barandiaran e cclaboradores [90]. Considera-se que, estando um material saturado
magneticamente, o campo de anisotropia magnetoelastica HﬁaWL em fungio da tens@o ¢
aplicada possa ser escrito como uma expansdo em termos de ¢ na forma (sendo a e b
constantes ajustadas aos dados experimentais}):

Hoagn, (€)= a.c° + b.o (I1.14)

A magnetostricgdo A,, deduzida a partir de Hmagn_ é obtida por:
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Ay (o) = [ﬁO-M5/3 ].deagn_/dcr = A,(0) + k.o (11.15)

Determinando A, em funglo da tensdo aplicada o podemos usar a
equagido I1.15 para calcular a componente da magnhetostricgdo que independe da
tensfio, A, (0} e a constante k, que dd a taxa desta dependéncia. A constante k ¢
sempre negativa, ] k | o 1640 MPani. No capitule IV discutiremos nossos resultados
para A, em varias amostras e, entdo, voltaremos a discutir esta dependéncia de Ag
com a tensfio aplicada. Também discutiremos como A, (0) e k dependem da composigéo,
do campo magnético aplicado durante sua determinagioc e da temperatura de tratamento
térmico.

A magnetostiricgdo A, também depende do campo magnético H aplicado,
usado na maioria dos métodos de medida utilizados. Na malioria das amostras, |AS[
sempre aumenta com o aumento do campo magnético aplicado. Os mecanismos
responsaveis por esta dependéncia sio complexos, come ja discutimos na secgdo I11.3,
onde vimos como este comportamento pode ser qualitativamente descrito pelo modelo

de Fihnle e colaboradores [41].
IT.8.1 ~ Mudangas na magnetostricgio com tratamentos térmicos

De acordo con Neél [73], a magnetostricgdo de saturacio A, e a
anisotropia magnética K tém uma mesma origem, na interaclo entre os momentos
magnéticos atdmicos, como discutimos ne inicio deste capitulo. Também Fidhnle e
Furthmiiller {91] discutem as condigBes em que estas duas grandezas podem ser
relacionadas. Em Fujimori [87] argumentos semelhantes, ou seja, que dado que A_ vem

da dependéncia com tensdes da energia de anisotropia ¢ o mecanismo que gera A,

ani,*
deve ser o mesmo que provoca o aparecimento de anisotropias locais de um material
amorfo. Contrariamente ao observado para anisotropias induzidas King.» ndo had, na
literatura, muitos resultados experimentais para variagdes da magnetostricgio A,
com tratamento térmico, AAs em sistemas amorfos. Hernando e colaboradores {92]
apresentam resuitados para A, em fungdo do tempo de tratamentos isotérmicos em
ligas de composig8o CoggFegNi,,Si,,B;s e discute-se uma possivel separagio entre as

componentes reversivel e irreversivel do processo de relaxacio, ativado

térmicamente, da magnetostiricgio.

11.8.2 - Resultados experimentais para anisotropia induzida ¢ mudancas

na magnetostricgio obtidos simultaneamente.

Ha na literatura, trabalhos onde s&do estudadas as possiveis correlacgbes
existentes entre a anisotropia induzida K, 4 , e as mudangas na
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magnetostricglioc AAs, observadas durante tratamentes térmicos. Entretanto, nem
sempre a determinagd@o destas quantidades é feita simultaneamente, ou seja, usando o
mesmo equipamento. Outra dificuldade na identificagfo de um padrfo no comportamento
cinético de K4, e A, @ comparar resultados obtidos para amostras de compcsicdes

muito diferentes entre si.
11.8.2.1 - Resultados onde n@o had correlagdo entre K, , e AA,

1. Warlimont e Hilzinger [93] n3c encontraram correlagio entre King. € AaAs
durante tratamento térmico com campo magnético transversal (Hi = 125 Oe) em
amostras ricas em cobalto e com pequenas quantidades de molibdénio.

2. Gonzadlez e Blanco [94] também n&o observaram dependéncia entre K, 4 e AXs
em amostras de Co,gNi g51,5B,, durante tratamentos isotérmicos em um forno e tensfo
mecanica aplicada, simultidneamente.

3. Thomas e colaboradores [95] fizeram tratamentos isotérmicos na presenca de
campo transversal (Hi =« 250 Oe) em amostras de composicéo Fe4dﬁi B_, também ndo

40 20
encontrando correlagio entre K, 4 e Als,

I1.8.2.2 - Resultados onde ha correlagio entre K, , e AA_

1. Em Vazquez e colaboradores [82] tratamentos térmicos usando a técnica de
"current annealing" foram feitos em amostras de ligas amorfas de composicgio
Coyy.a5Fe5 755115B1g (A < 0} e CogoFesSiygByy (A, > 0). Observa-se que K, 4 e Ax
obtidos nestas ligas através destes tratamentos seguem aproximadamente ¢ mesmo
comportamento cinético.

Z. Em Hernando e colaboradores [96] sic apresentados tratamentos térmicos na
presencga de um campo transversal {Hiy = 3 kQe) en amostras da liga
Cosp,z5Fe5, 755115830 Os tratamentos isotérmicos foram feitos em um forno onde a
atmosfera é controlada.

3. Gonzalez e Kulakowskl [97] apresentam resultados na liga Co,g Ni,Si;sB;q
(0 < x <2.25) para Axs e K, . obtidos através de tratamento isotérmicos onde
gsimultaneamente s&c aplicadas, tensfo mecénica e um campo magnético transversal
produzido pela passagem de corrente na amostra (current annealing). Observa-se

também neste caso, semelhangas no comportamento cinético de K, , e Ads.

Deste conjunto de resultados acima vé-se que nem sempre sido observadas
correlagbes entre K, , e AAs em ligas amorfas ferromagnéticas. H4 dispersio nos

resultados acima apresentados, aparentemente decorrentes do fato de tratarem-se de
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resultados obtidos por técnicas de tratamento térmico e em amostras de composicio

diferentes entre si.

I1.9 - Conclusiies do capitulo

Pareceu-nos interessante discutir com mals detalhes os mecanismos de
correlacdo entre K, . € OAs. No capitulo V deste trabalho apresentamos resultados
para a cinética de indugdo de anisotropia e mudangas na magnetostricciio em amostras
de uma mesma liga, submetidas a diferentes tipos de tratamentos térmicos. Desta
forma, as diferengas entre os comportamentos associados a cada tipo de tratamento
térmico poderiam ser melhor avaliadas. Fabricamos wuma liga de composicgéo
Coyg. aFey ¢5115B1p usando a técnica de melt-spinning. Quatro tipos de tratamentos

térmicos e suas influéncias sob K, 4 e AA, serfo discutidos neste trabalho:

1, Tratamento liscotérmico em forno de atmosfera controlada, sob a acgio de unm
campo maghético externo (HL = 5 kOe), em amostras brutas-de-fusfic (as-cast) e pré-
tratadas térmicamente para alivio de tensSes internas (a T = 400 °C por 30
minutes).

2. Tratamento através da passagem de <corrente pela amostra (current
annealing)}, em amostras brutas-de-fusfo e pré-tratadas.

3. Tratamento térmico por current annealing e tensfc mecdnica aplicada,
simulténeamente.

4. Tratamento isotérmico em forno de atmosfera controlada. Trabalho realizado

por Santos [39].

Além dos resultados para K, , e AA, em fungéio do tempo de tratamento
térmico, s&@o apresentados resultados para remanéncia reduzida mp. Através de mg
podemos estimar como € a distribuigdo dos dominios magnéticos em cada tratamento da

amostra estudada.

Nossos resultados serdo interpretados usando o modelo micromagnético
desenvolvide por Kronmiiller [27] que se baseia numa distribuigio de sistemas de
dois niveis. No capitule V discutimos também come o modelo de F#hnle pode ser
utilizado para interpretar os wvalores para Ais obtidos por meio dos diferentes
tratamentos térmicos. Estes mesmos resultados experimentais (K4, © AAs) serdo

comparados com aqueles citados acima e discutidos nas referéncias [39,92-98].

006 e
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I1I1I - Técnicas experimentais

I1II.1 - "Melt-spinning"

Conforme Jja foi dito na introdugde, as ligas ferromagnéticas amorfas
com que trabalhamos foram produzidas no Laboratério de Materials Magnéticos {LMM)
do IFUSP, usando a técnica de resfriamento rapido conhecida como
melt-spinning 110]. Nesta técnica obtemos amostras, na fase amorfa, em forma de
fitas delgadas de comprimento varidvel. Na produgdo das ligas contamos com a
colaboraciio da Eng2. Dr2. Maria Virginia Altoé. Todas as ligas estudadas foram
inicialmente fundidas em um forno de arco voltalco, a partir de materlals de alta
pureza. Detalhes de como é feito o controle da composigdo nominal final de cada
liga podem ser encontrados nas referéncias [11,13,39,98]. Neste presente trubalho
manipulamos um conjunto grande de amostras, em sua maloria com composigdo quimica
nominal, dimensdes fisicas e data de fabricagdo diferentes entre si. As
propriedades magnéticas e mecanicas determinadas para cada uma delas variam
bastante. Na tabela III.1 abaixo apresentamos as principals propriedades
determinadas para cada uma das amostras estudadas. Ao longo deste capitulo
discutiremos de forma breve as varias técnicas utilizadas na obtenclo de cada um
dos valores all apresentados.

As ligas apresentadas na tabela III1.1 estdo separadas em séries. As
séries A, B e C, respectivamente, foram produzidas em torno das composigdes
usualmente aceitas para as ligas comerclais  VITROVAC 6025 (Cog,Fe Mo;Sij;By4),
VITROVAC 6030 (Co,yFe,Mo,Mn,Si,By) e VITROVAC 6150 (CopyMngSiyuBg) produzidas pela
Vacuumschmelze GMBH [99]. Algumas das amostras destas trés séries, por terem A,
bastante pequena, foram usadas no estudo da dependéncia de A, com tensdes mecanicas
aplicadas dA./de, assunto discutide no capitulo IV. O estudo da cinétlca de indugdo
de anisotropias por meio de tratamentos térmicos, conforme discutiremos no capitulo

V, & feito em amostras da liga de composiclo Co,q g Fey (51,58
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Composigéo A Mg B, | T, Ag Y T, ¥
x10*® m?| (emu/g)| (T) | (°C)] x10%® | (kN/mm?) (°C)
AlCogy sFe Moy sSigaBis| 2-13 | 66.1 |0.63| 261 [-0.02 552
CogyFe Mo, Siy5By g 2.14 | 55.7 |0.53|232|+0.04| 112 556
Cogs sFeMo; sS115B1g| 3.31 | 51.2 [0.49|222|+0.09| 133 560
CoggFe M0,S11.B1 6 2.36 | 47.5 |0.45] 155 (+0.15 562
B|Co,,Fe,Mo,Mn,S1,,B; | 3.15 | 77.0 |0.73| 370 |-1.78 490/527/584
Co,.Fe,Mo,Mn,Si,,B, | 2.88 | 77.6 |0.74| 335 |-1.57 510/543
Co, Fe;MoMn,Si,,B, | 3.45 | 75.8 |0.72]314(-0.25| 95 512/550
CosoFe MoMngSi By | 3.55 | 78.1 [0.75|286 {+0.18| 89 510/554
CogoFe MoMngSiy By | 3.38 | 73.9 0.71| 275 |+0.55 524
CoggFe Mo,Mn,Si By | 3.28 | 68.9 [0.66| 251 |+0.69 539
C|Cop7SiqaBy (1) 1.15 | 88.8 |0.85]432 -4.60 471/561
CopsMn,Siq 4By () 1.00 | 89.0 |0.85|402 [-2.60 469/580
CopgMn,Si By () 0.95 | 86.1 |0.82|362|~1.07 502/554
CopMncSiy 4By 2,97 | 89.6 |0.86]| 346 |-0.60
CoyMngSi By () 1.16 | 88.9 |0.85|339|-0.19| 117 488/551
CopoMn,Si, 4By 4.97 | 80.0 [0.76|298 |+0.18
CoggMngSiy 4By (+) 1.26 82.5 |[0.79| 265 [+0.57 126 536
CoggMngSiy By 3.83 | 79.6 |0.76] 254 {+0.66
D|Coso. sFe4. 6S115B10 2.33 | 82.7 |0.78|378|-0.12 502/540
Coq3FesSi,sB10 0.80 | 81.0 |0.77|357[-1.90| 119

+) Amostras caracterizadas (M_, T,, A, e T, da série B) por M.L. Sartorelli [98].

c?

%) Valores de temperatura de cristalizaglio T, determinados por A.D. Santos [39].

Tabela III.]1 - Sumaric das propriedades magnéticas e mec@nicas determinadas
para as amostras brutas de fusfo estudadas neste trabalho. Os valores adotados para
a secdo reta A (x1078 m2), para o médulc de Young Y e para a maghetostricgio Ag
foram obtidos da média entre varias medidas. 0Os valores para a magnetizagdo de
saturagdo M, e a temperatura de Curie T, correspondem a uma uUnica medida. Os
valores para B, sdo obtidos considerando-se a densidade volumétrica de 7.6 g/cm3 em
todos os casos. Os valores para a temperatura de cristalizagdo T, foram obtidos por
meio de andlise térmica diferencial (DTA), nc equipamento 4045 da Netzsch, com
taxas de agquecimento de 10 K/minuto. Estes resultados foram compllados das
referéncias 139] e [98]. A forma de obtencfo de cada um dos valores ¢é discutida ao
longo do texto.
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111.2 - Difragado de raios-X

Depois de obtidas as fitas amorfas de cada uma das composigles, usamos
como primeiro critério de qualidade seu acabamento superficial, ou seja, a auséncla
de poros e rebarbas e homogeneidade dimensional. Para verificar o estado amorfo
analisamos o espectro de difracgfo de raios-¥X de cerca de metade delas, escolhldas
por amostragem, seguindo um procedimento sistematico. Os espectros foram preparados
usando um difratémetro RIGAKU ( Radiagl@io K, do Cu ) da divisf@o de Geclogia do IPT
pele Sr. Paulo Mori. Espectros de difragfo de raios-X de sgistemas amorfos nio
apresentam os picos de difragic de Bragg bem definidos, tipicos dos sistemas
cristalinos. Usualmente, no caso amorfo, o©os espectros de difracdo tém a forma
aproximada de uma curva gaussiana bastante alargada, com largura a meia altura de
aproximadamente 5C°. Encontramos espectros deste tipo em todas as amostras
escolhidas. Uma forma auxiliar de controlar a qualidade das amostras produzidas foi
verificar a resisténcia destas & uma dobra de 180° pois tal ductilidade

normalmente é caracteristica de sistemas amorfos ou viireos.

I11.3 - Magnetémetiro de amostra vibrante - MAV

A curva de magnetizagdo DC das amostras produzidas fol obtida através
de um magnetdémetro de amostra vibrante ( MAV )} PAR 155 acoplado a um eletroima
VARIAN que atinge campos magnéticos de até 18 kOe ( = 1400 kA/m }. Para a medida de
Te, um forno resistivo que alcanga temperaturas de até 700°C foi acoplado a este
sistema [11]. E utilizada a técnica de efeito "kink" nesta determinacfio. Um
microcomputador padr@o PC faz a aquisicfo dos dados analégicos para campo aplicado,
magnetizacio e temperatura através de uma placa padrio GPIB-488. Sendo assim
digitalizados, estes dados sdo tratados usando a planilha eletrénica
SYMPHONY/LOTUS MEASURE. Na configuragio de medida que utilizamos, o valor de fundo
de escala para a magnetizacgdo M, é de 1 x 1072 emu, enquanto que a determinacdoc da
temperatura de Curie T, tem precisfio de + 2 °C. A magnetizagio de saturagio Ms e a
temperatura de Curie Tc das amostras produzidas est8o colocadas na tabela III.1
Detalhes sobre a forma pela qual M, e T, sdo obtidos através deste equipamento

podem ser encontrados nas referéncias [11,13,39,98].

II1.4 - Tracador de curvas de histerese - TCH

A curva de histerese AC das amostras fabricadas fol obtida em um
tragador de curvas de histerese ( TCH ] [10]. Através deste equipamenio podemos
obter as propriedades magnéticas importantes na caracterizacfo das ligas estudadas
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como a anisotropia efetiva K , © campo coercivo H,, a susceptibilidade inicial
x; © maxima Xp4,. . © trabalho de magnetizagdo (perdas} W, a indug8c de saturacgao

B., a indugdio remanente B, e a remanéncia reduzida mg (Bg/B ). Uma primeira versé&o

s*
deste equipamento foli construida em meados de 1985 pelo Prof. Antonio D. dos
Santos [11]. Posteriormente, o Eng?. Marcelo S. Lancarotte, técnico do laboratorio
de materiais magnéticos do IFUSP, construiu outras versdes mais sofisticadas. O
equipamento tornou-se assim bastante confidvel e também relativamente versatil,
pois podemos gerar campos magnéticos em uma faixa larga em amplitude (entre O e 10
kA/m dependende do solendéide primdric que seja instalado) e frequéncia {entre 10-2
e 103 Hz), além de compensar convenientemente o campo da terra. Um zistema de
retencdo e amostragem de dados faz parte deste sistema e possibilita o
interfaceamento entre o TCH e um microcomputador padrdo PC onde, usando um programa
desenvolvido pelo Prof. Antonio D. dos Santos, podemos manipular com bastante
facilidade os dados tomados para a indugdo B e o campo aplicado H a cada ciclo de
histerese.

Usando o TCH obtemos duas curvas., A primeira é a curva de histerese
propriamente dita, de onde valores para o campo coercivo H., a indugdo de saturagéo
B., a indug3o remanente B, e a remanéncia reduzida my {BS/BP) sd3o calculados. A
segunda é a curva de magnetizagéo virgem, obtida pela envoltéria dos valores de
inducio B em funcio do campo magnético aplicado H, desde zero até a gaturacgdo da
magnetizacio. Desta curva obtemos a energia de anisotropia efetiva K, , dque €
dada pelo trabalho utilizado para magnetizar uma amostra até a saturacdc. Uma
descricdo com detalhes do mecanismo de funcionamento do TCH, seu diagrama de blocos
elétrico e légico, a forma de interfaceamento com o microcomputador e também sobre
o programa de tratamento de dados utilizado é apresentada na referéncia [39]. Os
valores para remanéncia reduzida my; e anisotropia efetiva K., obtidos para
amostras da liga Co,q ,Fe, (SisBy, ser@o apresentados no capitulo V deste

trabalho.

ITI.5 ~ Magnetostricgio de saturacio - SAMR

As medidas de magnetostricic de saturagBo A, foram feitas em um
equipamento onde usa-se a técnica de rotagdo da magnetizacio por pequenos anguloes
(SAMR) [12]. Este equipamento foi construide em meados de 1986 como parte de minha
dissertacsio de mestrado [13}. A técnica de medida de As por SAMR tem grande
sensibilidade e é bem adaptada para medidas em fitas delgadas, além de poder ser

utilizada em amostras com As positive ou negativo. Uma descrigo detalhada da
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montagem, calibracdio e funcionamento deste equipamento pode ser encontrada na
referéncia [13].

0 equipamento consiste no seguinte: A amostra que se pretende estudar é
colocada no interior de um sistema de duas bobinas de excitagd8o ortogonais e uma
bobina sensora como o mostrade no diagrama da figura 1I1.1 abaixo. A amostra é
presa rigidamente por uma das extremidades engquanto que pela outra pode-se
traciona~la. Em uma bobina é gerado um campo DC H; longitudinal a fita, grande o
suficiente para saturar a amostra (entre 0 e 500 Oe). Em outra bobina, transversal
4 primeira, é gerado um campo AC HI, de pequena intensidade, no plano da fita.
Nesta configuracgio, a magnetizagfo da amostra M, & rodada por um pequeno angulc @
em relaclio ao eixo longitudinal da fita. Através da bobina sensora (pick-up),
captamos o sinal que é induzide pela magnetizacio da amostra. A fita & presa de
forma que podemos traciona-la por meio de massas calibradas.

Para determinar A, primeiro fixamos os campos aplicados H, e Hi e
deixamos a amostra distendida, em equilibrio com a haste de tracionamento do
equipamento. Mede-se entdo qual a variagdo de campo longitudinal H; (4AH))
necessaria para compensar uma variacdo na amplitude do sinal coletade pelo pick-up
que ¢ causada pela aplicac8o de uma tensfo mecinlica ¢ na amostra. Repetindo este
procedimento para varias tensdes (usualmente entre O e 1000 MPa) obtemos um
conjunto de valores para AH;(c). Esta variagiio AH; (um Iincremento no casoc de
amostras com As < 0 ou um decremento no caso de amostras com As > 0) corresponde
exatamente & componente magnetoeldstica da anisctropia do sistema, que &
proporcional & magnetostricgfo As. Portanto, a magnetostricgie € determinada por

uma expressio do tipo:

= %.M.Ms (1I1.1)
o

Em relagfo a montagem original deste equipamento de medida, fizemos
algumas implementacgdes, procurando alcan¢ar maior precisio nos resultades. As
principais modificacgdes foram:

1. Rebobinamos de forma mais compacta a bobina que gera o campo transversal
Hi. Com isto conseguimos um campo transversal de malor amplitude {0 a 10 Oe) e
também mals homogéneo, de forma que em toda a reglio onde fol montade o pick-up
(=40 mm) nfc houvesse flutuacdes nc campo maiores que 0, 5%,

2. Refizemos um pick-up com mais espiras (12.100 espiras). Em relagfo a
bobina anterior, para og mesmos nivels de sinal induzido pela magnetizacdo,
aumentamos a sensibilidade em 40%. Melhoramos também seu posiclonamento, garantinde
que sua parte central colncldisse com o centro do conjunte formado pela amosira e
as bobinas de excitacgio.
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Figura III.1 -~ Diagrama de funcionamento do equipamento de medida da
magnetostriccdo de saturagdo As usando a técnica de rotacio da magnetizagdo por

pequenos angulos ( SAMR ). Extraido da referéncia [13].

3. Trocamos os prendedores da fita para evitar escorregamentoe em altas
tensdes e também para que ela ndo ficasse, durante o processo de medida,
desalinhada do campo transversal. Fol instalado também um conjunto de guias de
teflon junto ao prendedor mével para ajudar no alinhamento. Desta forma fazemos
com que durante a medida o eixo de magnetizac8c da amostra ficasse sempre em Seu
planoc.

4. Além dos prendedores trocamos o resto do conjunto de itracionamento (haste,
roldanas, suporte das massas calibradas) para evitar a dificuldade que existia
anteriormente de garantir um estado inicial para a medida onde a amostra estivesse
estendida {(reta) sem estar tracionada. O atrito nestas partes méveis do sistema
também foi diminuido.
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5. Passamos a utilizar como fonte do campo HL um gerador de fungdes mais
estidvel (Sintetizador/Gerador de fungdes HP 3325B). Com ele diminuimes bastante o
ruide que produziamos usando outras fontes, de maneira que a medida do sinal de

amplitude da magnetizacgio coletado pelo pick-up ficasse bem mals precisa.

Neste processoc de implementagBo de modificagbes no sistema contamos com
a colaboragsio e também sujestdes do Prof. Dr. H. Lachowicz, da Academia de Ciéncias
da Polénia e do Prof. Dr. M. Vazquez, do Consejo Superior de Investigaciones
Cientificas (CSIC)} de Madrid, Espanha, em diferentes periodes visitando nosso
laboratéric. Conseguimos fazer com que nossa montagem experimental possibilitasse
medidas com relativa facilidade de valores para A  tdo pequenos quanto 2x1078. Por
meio destas modificacBes, fol possivel também estudar a dependéncia de As com a
tensdio mecénica aplicada dA./de, efeito muito pequeno (= 10710 wpa~l), somente
observado em amostras com magnetostriccfio também pegquena (=1x10"7) e/ou para
medidas feitas com altas tensBes aplicadas (o =z 1000 MPa}. No capitule IV
discutiremos com detalhes resultados obtidos para A, e di_/do. Na tabela III.1

colocamos valores (média entre medidas feitas em varias amostras de uma mesma

composicfe) de As obtidos para as amostras estudadas.

I11.6 - Deformacgtes e Médulo de Young

Ja foi dito na introdugdo que o comportamento de materiais amorfos
quando submetidos a tensbes mecénicas ¢ importante. No proprio método de medida da
magnetostricgdo (que usa a dependéncia de uma propriedade magnética, o campo de
anisctropia, com a tensdo) e em alguns processes de indugdco de anisotropias
magnéticas, tenstes mecdnicas sfo usadas, Devido a isto, é importante verificar-se
como uma propriedade de carater puramente mecénico, como a defcormagdo, se relaciona
a uma propriedade magnetoelastica, como a magnetostricgdo. Um material sob a agho
de forgas se deforma, © que correponde a ter suas dimensdes fisicas modificadas.
Usando a teoria de elasticidade, a descricio matemdtica de como ocorre a deformacgéo
de um corpc € obtida. Como as orientagdes relativas entre a tensfc e os eixos de
simetria do material s8o importantes, tanto a tensfo mecénica aplicada, guanto a
subseqgilente deformagio que o corpoc sofre sdo usualmente escritos em forma
tensorial. Faremos abaixo, uma explanagio sucinta e gqualitativa sobre alguns

tdépicos relacionados ao processc de deformagéo de materiais.
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IT1.6.1 - Deformacgdes

Um material submetido a tensSes mecé&nicas externas deforma-se e, quando
estas tensdes sdo suficientemente altas, eventualmente chega a sofrer fratura.
Existem diferentes graus de deformacio e estes dependem da estrutura de cada
material. Este fenémeno ¢é muito importante na caracterizagfio do comportamento
mecénico de qualquer material. A forma usual de descrever esta propriedade utiliza
as curvas de tensfo-deformacgio (stress-strain), ou seja, da medida da variacgéoc
relativa das dimensdes de um corpe quando sofre a acdo de uma forga. As deformagdes
podem ser classificadas de varias formas:

Uma deformaciio é chamada elastica quando o material, sujeito a uma
tensdc pequena, deforma-se linear e independentemente do tempo. Retirada a tensfo o
material retorna imediatamente a suas dimens®es iniciais. Por definigdo qualquer
deformagdoc que nio seja elastica & dita inelastica. Em outras palavras, uma
deformagdo é inelédstica quando, retirada a tensio que a provocou, © material ndo
retorna as suas dimensdes originais. Em baixas temperaturas (aproximadamente ateé
metade da sua temperatura de fusio) e no caso em que apés o material ndo estar mais
sujeito a tensfo mecédnica, observar-se ainda deformagdo independente do tempo,
chamamos deformagdo plastica. Deformacdo viscosa é observada em altas temperaturas,
gquando um material, mesmo sob a acdo de uma tensio mecanica constante, continua a
deformar-se com o tempo. Deformagio aneldstica é um tipo particular de deformacso
viscosa. Neste caso, a deformagio dependente do tempo que o material adquiriu
quando sujeito a tensfo pode ser completamente eliminada apos a retirada da tensdo.
A referéncia [3] no caso de materiais amorfos e a referéncia [100] para materiais
cristalinos podem ser muito Gteis para entender em detalhes a compilac@io sobre

deformagdes feita acima.

I11.6.2 - Médulo de Young

Un material pode ser definide como isotrépico do ponte de vista da
elasticldade quando seu comportamento elastico independe da orientacdo. Unm conjunto
de cristals anisotrépicos distribuidos aleatoriamente, como aquele discutido no
capitulo II, pode ser considerado isotropico. Se um material ¢ isotrépico, as
constantes que caracterizam seu comportamento eldstico sfo o médulo de Young {(ou de
elasticidade) Y, a razio de Poisson v e o médulo de cisalhamento G. Estas
quantidades s8o mutuamente dependentes. Portantc, a relagic entre o tensor de
tenséio e o tensor de deformacgdo, mesmo no caso de sistemas isotrépices & ainda

complexa.
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0 caso mais simples de ser tratado matematicamente é 0 de deformagio

uniaxial homogénea, ou seja, aquela em que ¢ tensor de deformacio é mantido
constante em relagio ac volume do sistema. Neste caso, se uma tensfo ¢, é aplicada
na diregdo z, relativa ao material estudado, a deformagio €, nesta mesma direcio z

¢ dada por:

0‘Z
€ = v (II1.2)

Valores obtidos para o médulo de elasticidade Y em ligas amorfas de
composicio CogoPpy e NiggP,, sfo, respectivamente, 32% e 23% menores que ligas
cristalinas de mesma composicio [3]. Chamamos de efeito AE a dependéncia do médule
de Young com o estado de magnetizacdo do material, ou seja, a diferenca entre o
médule de Young de um material quando desmagnetizado e na saturaciio. No caso de
fitas amorfas de composicéo FessP1sCip esta diferenga é de 20% [3]. A origen
microscopica deste efeito é g deformagdo magnetostrictiva gerada pelo movimento das

paredes de dominio induzido pela tensio aplicada,
II1.6.3 ~ Medidas do médulo de Young

Para as medidas do médulo de Young Y usamos uma maquina INSTRON 1125,
do departamento de metalurgia nuclear do Instituto de Pesquisas em Energia Nuclear
(IPEN/CNEN) de Sdc Paulo. As medidas foram feitas com a assisténcia do Dr. Arnaldo
Paes de Andrade, pesquisador do IPEN.

Esta forma de determinacio de Y é relativamente precisa, conforme
discutiremos abaixo. Entretanto ndo foi possivel adaptarmos o equipamento para
fazer medidas em fungioc da magnetizagédo das amostras, maneira pela qual poderiamos
determinar o efeito AE. Nossa idéia original nesta parte do trabalho era a de
estudar as correlacgdes entre esta propriedade magnetoelédstica (o efeitoc AE) e
aquela outra, discutida na secZio II1.5 deste capitulo, ou seja, a dependéncia da
magnetostricdio A, com tensdes mecanicas aplicadas di /do. De qualgquer forma, no
capitulo IV apresentamos os valores obtidos para o modulo de Young Y e para dA,/de,
discutindo os resultados.

Para determinar o médulo de Young usamos uma maquina INSTRON e
consideramos o caso em que a deformagéo viscosa, conforme o discutido na segéo
IIT.6.1, ¢é desprezivel. Nesta técnica, uma tensio brogressivamente crescente é
aplicada na amostra que se pretende estudar, enquanto mede-se g deformacéio
correspondente que o material sofre. 0 médulo de Young uniaxial é dado pela razio
entre a tensfio aplicada ¢ a deformagido, conforme a equagBo III.2. Por tratarem-se
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as fitas amorfas de materiais com geometria bastante particular, levamos em
consideracéo, na montagem experimental, da norma padronizada para testes de tensio
em chapas delgadas da American Society for Testing and Materials (ASTM, E345-
81) [101]. A norma da ASTM para medidas do médulo de Young em metais (ASTM, E111-
82) [1011 também foi consultada.

A tensdo aplicada é calculada pela razdo entre a forga exercida pela
maquina sobre a amostra e a segdo reta da mesma. A forca ¢ medida por uma célula de
carga (um transduter de 50 kgf). A seclo reta é determinada de forma indireta.
Medimos a largura e o comprimento das amostras com preciséo de 1x10°! mm, usando um
paquimetro. Usande uma balanga de precisfo obtemos a massa das amostras (erro
+0.0005 g). A densidade linear d,, de cada uma das amostras é dada pela raziio entre
Sua massa e seu comprimento. A densidade volumétrica d,, de todas as amostras
estudadas é considerada constante e igual a 7.6 g/em®, que é o valor de catalogo
para as ligas comerciais VITROVAC 6025 e VITROVAC 6030 da Vacuumschmelze GMBH [99].
Da razéc entre a densidade volumétrica d, e a densidade linear d;, obtemos a secdo
reta de cada uma das amostras. Ja a deformacio que a fita sofre é dada diretamente
pelo equipamento, pela leitura da variagio do comprimento da amostra, considerando-
Se que ndo ha escorregamento nos prendedores, Como a deformacgio das fitas &
relativamente grande (= 3%), corrigimos os valores da secio reta e do comprimento
das fitas, levando-se em conta sua medificagdo durante o ensaio. Finalmente, o
médulo de Young para cada uma das amosiras ¢ obtide a partir da tensdo e da
deformag#io usando a equacdo (II1.2). Os valores médios para algumas das amostras
estudadas est8o colocados na tabela ITI.1 acima. No capitulo IV discutiremos a
questdo da reprodutibilidade na determinagdo de Y e outros detalhes experimentais

associados ao processo de medida.

III.7 - Forno para pré-tratamento térmico de amostras

Sabe-se que as amostras amorfas produzidas por resfriamento rapido
apresentam tensfes internas, J& que durante o processo de solidificac8o regides
tornam-se mais ou menos densas quanto ao nlmero de &atomos. Como Jjé dicutimos
anteriormente, mnuitas propriedades magnéticas e mecinicas dependem fortemente de
qudo grande sdo estas tensdes internas.

Para relaxar estas tens®es internas das ligas amorfas que estudamos,
usualmente faz-se com que elas sejam submetidas a temperaturas entre a temperatura
de Curie T, e a temperatura de ¢cristalizacdo T,, durante um intervalo de tempo At
No caso de todas as amostras com que trabalhamos, este tratamento de relaxacio, ou
pré-tratamento térmico, foi feito a 400 ©OC por 30 minutos. 0 resfriamento das
amostras & feito rapidamente.
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Construimos um sistema para tratamentos térmicos deste tipo utilizando

um forno tubular Lindberg, modelo 55322-3. Um esquema deste forno pode ser visto na
figura II1.2 abaixo. Dentro do forno um tubo de quartzo (2 56 mm x 1 m) foi
colocado. O tubo de quartzo & preso por suportes que também sustentam duas Juntas
que prendem o tubo por meio de anéis do tipo O’'ring. Duas flanges vedam o sistema
nas laterais e possibilitam que as amostras sejam admitidas a regifio central
homogénea do forno (= 150 mm). Usando uma bomba mecdnica e um cilindro de argbdnio
fazemos repetidas trocas gasosas, com o intuito de garantir uma atmosfera inerte
para o tratamento térmico. O aquecimento e estabilizagio da temperatura no forno é
feito por um controlador microprocessado (PID). Fornos deste tipo tém estabilidade
térmica garantida por longos periodos. Verificamos, por meio de um "Gaussmeter"
(Dowty RFL-912), que nossa montagem experimental nio gerava campos magnéticos

espurios durante o tratamento térmico.

Bomba

e
Juntas "veeco” Amostra vu%uo

Argdnio Tubo de quartzo / Suporte \ Flange
%/ / . /%, admissgo de

Megidor U nall St ”
e Forno
vdcuo/ - 0—-1200% L,

Figura III1.2 - Esbogo do forno utilizado para fazer pré-tratamentos térmicos

em fitas amorfas.

ITI.8 ~ Forno para tratamentos térmicos com campo magnético transversal

Tratamentos térmicos com campo magnético transversal & amostra foram
feitos wusando um forno construido por Santos [39}. O forno, construide no
laboratério de materiais magnéticos do IFUSP consiste em duas camaras de aco
inoxidavel concéntricas e vedadas. Uma terceira camara, chamada de pré-camara, ¢
utilizada para acomodar a amostra antes do tratamento. O elemento resistivo
(enrolamento de fios de Niquel-Cromo #32AWG) foi montado de tal forma a que ¢ campo
magnético na regifio da amostra fosse nulo. 0 aquecimento e controle da temperatura
do forno é feito por meio de uma fonte Tectrol TCA (50 Volts/10 Amperes DC)
acoplada a um controlador digital de temperatura da ECI {modelo CID com termopar de
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Chromel-Constantéd). A regifo dtil do forno (onde a variacio relativa da temperatura
AT/T fica entre 3% e 10%) é de 80 mm. Para garantir uma atmosfera inerte (Argénio)
durante o tratamento térmico, este forno conta com um sistema de vacuo e trocas
gasosas. As amostras sdo colocadas de forma a ficarem no centro da zona quente do
forno. Usa-se um termopar de Chromel-Constanti para medir a temperatura no centro
desta zona quente. Este forno foi colocado entre as pecas polares de um eletroimi
que alcanca campos magnéticos de até 6 KOe. As amostras sio presas por meio de uma
haste e uma canaleta, fazendo com que o plano da fita fique alinhado na direcio do
campo magnetico produzido pelo eletroimi.
0 procedimento utilizado para o tratamento térmico & simples. As
amostras s8o presas na haste e este sistema colocado na pré-camara. A amostra é
presa apenas por uma de suas exEremidades, de forma a evitar que seja tensionada
durante o tratamento. Tanto as camaras externa e interna quanto a pré-camara do
forno s8o limpas por meio da ago alternada de bombeamento por uma bomba de vacuo e
injec8o de Argénio. Fechada a camara externa um bom isolamento térmico do sistema é
alcangado. Neste processo o forno é progressivamente aquecido até uma temperatura
proxima a aquela escolhida para o tratamento, Depois disto a amostra é colocada na
cémara interna de forma a ficar centrada em relagio a zona quente do forno e também
a ter seu plano alinhado na diregio do campo aplicado. O tempo de estabilizacio da
temperatura de tratamento do forno nio é superior a 5 minutos. Passado o tempo
escolhido para o tratamento térmico a amostra é retirada rapidamente da camara
interna para a pré-camara. A amostra assim tratada termicamente pode entdo ter suas
propriedades magnéticas determinadas novamente., Este processo de caracterizacio
magnética e tratamento térmico pode ser repetido muitas vezes em uma mesma amostra
€ em uma mesma temperatura (tratamento térmico isotérmico) para estudarmos a
cinética de alguma propriedade dag ligas. Tratamentos térmicos em diferentes
amostras, durante um mesmo intervalo de tempo, a diferentes temperaturas
(tratamento térmico isécrono), podem ser feitos para, por exemplo, determinarmos em
qual temperatura uma mudanca da propriedade estudada é maior. No capitulo V
discutimos como tratamentos deste tipo modificam a anisotropia efetiva Kegg, € 2

magnetostricgéo A .

II1.9 - Sistema para tratamentos térmicos por corrente na amostra e

determinagfio simulténea de A, e K,

Vimos na seg#o anterior que usando um forno para aquecer as amostras e
ur eletroimd para gerar campo magnético podemos induzir anisotropias magnéticas.
Vazquez e colaboradores [82] desenvolveram um método de tratamento térmico
alternativo, onde uma corrente elétrica DOC passando pela amostra produz estes dois
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efeitos simultaneamente, ou seja, produz um campo magnético transversal a direcgdo
do fluxo de corrente e também aguece a amostra. Este método é uma adaptacio da
técnica desenvolvida por Jagielinski [102] para tratamentos térmicos de relaxacéo
de tensdes internas enm ligas amorfas, acima da temperatura de Curie. Por outro
lado, Hernando e colaboradores [92] propuseram uma alternativa ao método de medida
da magnetostriccédo de saturaglo A, por nés utilizado, que usa a técnica de rotacéo
da magnetizagdo por pequenos angulos (SAMR) [12,13]. Nesta modificaciio, o campo
transversal a amostra é produzido, n&o por um solendide como em nosso ecaso {figura
ITI.1), mas pela passagem de corrente elétrica AC na amostra.

Montamos no laboratério de materiais magnéticos do IFUSP um sistema que
aproveita estas duas idéias: a técnica de tratamento térmico pela passagem de
cerrente DC na amostra e a medida da magnetostricgdio A, usando corrente AC na
amostra. Fizemos a montagem de tal forma que ndo ha a necessidade da amostra ser
retirada do sistema de medida. 0O tratamento térmico por passagem de corrente na
amostra, a determinacio da curva de histerese BxH, usando o tracader de curvas de
histerese TCH como o descrito na segdo III.4 e a medida da magnetostricgéo A, sdo
feitas com a amostra sempre presa no mesmo lugar. Desta forma é evitado o risco de
que uma amostira se quebre, sendo transferida diversas vezes dos sistema de medidas
magnéticas (TCH e SAMR) para um forno {como no caso do tratamento descrito na secio
anterior). Assim, fazendo o tratamento térmico desta forma, o préprio processoc de
estudo da cinética de variacfo de propriedades magnéticas é agilizado.

Na figura IIl.3 abaixo apresentamos um esquema do sistema de tratamento
térmico e de medida construide. O sistema é formado por trés partes distintas.

1. Tracador de curvas de histerese - TCH.

2. Tratamento térmicoe das amostras, como o metode de Vazquez e
colaboradores [82].

3. Medida da magnetostriccio por meio da técnica de rotac8o da magnetizacdo
por pequanos angulos (SAMR), na forma como foi adaptada por Hernando e

colaboradores [92].

III.9.1 - Tragador de curvas de histereses - TCH

O sistema de tratamentos térmicos e o de medida da magnetostriccio foi
montadc usandc a mesma calha que sustenta o solendide primario do tracador de
curvas de histerese. 0 acréscimo destes dois sistemas a montagem original né#o
modifica a operacicnalidade do TCH. Conforme discutimos na seglo IIl.4, usando este
equipamento aplica-se na amostra, por meio de um solendide primario, um campo
magnético AC longitudinal de amplitude varidvel. Unm pick-up concéntrico ao
solendide coleta o sinal induzido pela magnetizacdo da amostra. Obtemos do
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equipamento tanto a curva de histerese em funcio da frequéncia do campo aplicado,
quanto a curva de magnetizagfo virgem BxlH, que € dada pelos valores maximos de
inducdio B em funglo do campo aplicado H. A anisotropia efetiva Kerr, das amostras

estudadas é obtida a partir da curva de magnetizaglo virgem, conforme veremos no

capitulo V.

TRATAMENTO
o TERMICO
Fonte poro
ﬁ - gamare
Prendedor
CALHA mével (B}
L.
y SAMR (As) f
Reoatate

Gerador ’

L]
fun¢es

t H..
g + 5KHz
L

H

. Prandedo
. ﬁxgzks

Lock—in .__]
2f
TCH

Tragador
de
histerases

&

Refer@ncia f

TCH (Katr ) H"FONTE 0C

Figura III.3 - Esboco do sistema utilizado para fazer tratamentos
térmicos e também as medidas para determinaco da magnetostriccio A, (técnica de
SAMR) e da anisotropia efetiva (usando a curva de histerese BxH) de fitas amorfas

ferromagnéticas. As ligacdes elétricas mostradas na figura nfc sfo feitag
simulténeamente,

ITT.9.2 - Tratamento térmicoc com corrente na amostra

Para tratar térmicamente a amostra utilizando esta técnica a amostra é
presa pelos prendedores fixo e mével, passando pelo centro de um solendide, como na
figura III.3. A amostra fica distendida horizontalmente e sem estar tracionada

durante o tempo de tratamentc. Uma corrente elétrica DC de amplitude variavel é
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produzida por uma fonte de tensdoc bipolar da Tectrol (TC 20005B5). Calibramos, para
uma amostra em forma de fita de composigéo COWL4F8L65115810; qual é a temperatura
da amostra durante o tratamento em funcic da corrente. Esta calibragdo sé vale para
a amostra com que trabalhamos, pois se trata de uma calibragfio caracteristica de
uma amostra com composigdo, geometria e resistividade particulares. Usamos na
calibracgio de um artificio para o qual é necessario obter~se duas curvas: Uma curva
de magnetizagio em fungBo da temperatura e uma curva de magnetizacio em fungio da
corrente na amostra.

Na figura III.4 apresentamos a curva de magnetizacio reduzida M/M,. em
fungio da temperatura, para uma amostra de composicdo Coqg, 4Fey 513589, obtida em

um magnetdmetro de amostra vibrante (MAV).

1 (b) . |
0 . . . \FF
0 100 200 300 400 500

Tempe ratura T (°C)

Figura III.4 - Magnetizagiio reduzida M/M, em fungdo da temperatura para uma
amostra de composigdo Coqq sFe; (SiygBjp. Na curva (a) os dados tomados com campo
magnético H de = 10 kGauss, suficiente para saturar a amostra. A curva (b) apenas
exemplifica como T, € determinado usando o efeito "kink". ©O campo magnético
aplicado neste caso € apenas uma fragic pequena do campo necessario para a

saturagéo da amostra.

A segunda curva necessiria para a calibracgio da temperatura de
tratamento por corrente na amostra é a da inducéo B, em fungdo da corrente I na
amostra. Usamos © tragador de curvas de histerese (TCH) para obter a indugdc B em
funcgiio de um campo magnético H aplicado pelo solendide. Consideramos apenas o valor
de saturagdo B, obtido quando o campo aplicado é maximo (= 1000 A/m, ou seja,
« 12.5 Oe). Amostras brutas de fusdio (as-cast) desta composicio Jé4 estfo saturadas
magnéticamente para estes campos. Simultaneamente a esta determinacdo de B,
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fazemos passar pela amostra uma corrente DC, desde zero até = 1.2 Ampéres. A
indugio B, ¢é determinada para cada valor I de corrente. A transigdo ferro-
paramagnética, ou seja, quando o material atinge a temperatura de Curie T. desta
liga ocorre, aproximadamente, quando I = 1.02 A.

Nesta situacdio ha dois campos magnéticos atuande sobre a amostra. Um
longitudinal H" produzido pelo solendéide e outro transversal Hi produzido pela
corrente. Considerando o fator desmagnetizante na diregdo transversal da fita, o©
campo Hi1 é muito menor que o campo H”. Na figura III.5 abaixo apresentamos o085

valores para B, tomados em fungdo da corrente I.

4.0

Figura II1.5 - Inducdo magnética B em fungao da corrente DC que passa
pela amostra conforme o discutido no texte. O campo longitudinal aplicado para a

medida da induciio magnética B é mantido constante H" = 1000 A/m.

Comparando as indugdes magnéticas B, das duas dependéncias mostradas na
figura III.4 e III.5 obtemos uma terceira curva (figura III.6), entre a corrente
aplicada I,,, € a temperatura correspondente de tratamento T,,, .

0 campo magnético gerado pela corrente ndo é homogéneo dentro da
amostra. Considerando a secio reta de uma fita, o campo produzido é maximo nas
bordas e diminui até zero exatamente no centro. Como este sistema de tratamento
térmico nioc mantem a amostra isolada térmicamente do ambiente, o calor tende a
dissipar-se mais pelas extremidades. Assim, ha gradientes de temperatura na amostra
e a temperatura nominal em um tratamento deste tipo deve ser considerada uma média
no volume da amostra.
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Pode~se usar o sistema de tracionamento acoplado ao sistema para fazer

tratamentos térmicos com tensfo aplicada (0 < ¢ < 1000 MPa).

Co70.4Fe4.6Si15B10 - amorfo

Temperatura de Curie Tc = a78’c

500

400 -

300 i

Temperatura (C)

200 -

k3 ERRO

0 F T I i T I T
0 0.2 0.4 06 0.8 1 12

Corrente (A)

Figura II1I1.6 - Temperatura T de uma amostra de composicio
Cosg. sFey ¢8115B1g em funglo da corrente elétrica I que passa por ela. Grafico
construfde a partir dos dados das figuras III.4 e III.5. O errc médio na

determinacio da temperatura de tratamento ¢ de ~10%.
I11.9.3 - Medida da magnetostriccio Ag

Para a medida da magnetostricciio de saturacio A; usa-se a técnica de
rotagdo da magnetizagiio por pequenos angulos (SAMR), na forma em que fol adaptada
por Hernande e colaboradores {92]. Os prendedores fixe e mével da amostra sdo
isolados eletricamente da calha que sustenta o solendide primario. Usande uma fonte
de corrente continua (Tectrol TC3005B), acoplada ao mesmo solendide utilizado pelo
tragador de histereses, geramos um campo DC longitudinal H" (0 < Hﬁ < 2000 A/m).
Este campo satura magneticamente a amostra. Usande um gerador de fungdes (HP3325B)
fazemos passar uma corrente de baixa amplitude (10 mA < lonn, < 40 mA) e alta
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frequéncia (5 kHz) pela amostra. Esta corrente gera um campo transversal AC de
amplitude variavel (4 A/m < Hy < 15 A/m). Esta configuracio de campos magnéticos
faz com que a magnetizacdo do material M, vibre por um pequeno &ngulo 6 em relacéo
ao eixo longitudinal da fita. Por meio de um enrolamento secundario (pick-up)
coletamos um sinal induzido pela magnetizagdo. Este sinal tem o dobro da frequéncia
de oscilagdo do campo transversal e é injetado em um "Lock-in amplifier®
(124A ~ EG&G PAR).

A forma de determinagio da magnetostricdo A, segue o mesmo procedimento
descrito na segfc 111.5. Fixos os campos H" e Hi, deixamos a amostra distendida, enm
equilibrio com o sistema de tracionamento. Mede-se enti3o qual a variacc de campo
longitudinal H, (AH,) necessdria para compensar uma variagio na amplitude do sinal
coletado pelo pick-up que € causada pela aplicacfio de uma tensfo mecdnica ¢ na
amostra. Repete-se este procedimento para varias tens®es {usualmente enire O e 1000
MPa) e obtem-se um conjuntc de valores para AHy (o). A magnetostricgdo € calculada
usando a equacgio III.1.

Os valores obtidos para A, usando esta variagio da técnica de nedida
sdo t8o precisos quanto aqueles obtidos usando a montagem original (medimos até
valores tdo pequenos quanto 2x1078). Resultados obtidos para A; por meio desta

técnica serfio apresentados no capitulo V.

No proximo capitulo apresentaremos resultados para Ag, dA/de e Y em
amostras onde A, & pequeno (= 0.5 ~ 5 x 10°7). Detalhes técnicos sobre a forma de
obter estas grandezas, ndio esclarecidos neste capitulo, também serdo ali

discutidos.

3k
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IV - Magnetostricciio e médulo de Young

Neste capitulc discutimos as possiveis correlacdes entre dA,/de, a
dependéncia da magnetostriccgio de saturagéo com tensdes mecadnicas e Y, o médulo de
de Young de algumas ligas onde Ag = 0. Conforme discutimos no capitulo II, dA_/do

somente ¢ observado em ligas com baixa magnetostriccio,
IV.1 - Dependéncia de Ag com tens@es mecanicas aplicadas

Quando iniciamos este trabalho estidvamos interessados em estudar como,
por meic de diferentes tratamentos térmicos, obtemos para ligas amorfas
ferromagnéticas dois efeitos: a indugéio de anisotropias magnéticas Kine © mudancgas
na magnetostricglc de saturacio A,. Para determinar a anistropia usamos um tracador
de curvas de histerese (TCH) e para determinar Ag usamos um sistema desenvolvido
por Narita e colaboradores [12], conforme discutimos no capitulo anterior.
Entretanto, em meados de 1987, trés diferentes grupos de pesquisa relataram um
efelto novo e bastante interessante, que foi a observacgic experimental da
dependéncia da magnetostricgdo de saturacio A, com tensfes mecinicas aplicadas
dA,/de [88-~90]1. Este efeitc é muito importante no estudo de propriedades
magnetoelasticas, pois boa parte das técnicas de medida de A, s8o indiretas,
baseadazs no efeito Villary, ou seja, mede-se alguma propriedade que é proporcional
a A; em fungio de tensdes aplicadas, e nio Ag diretamente [86].

Ligas amorfas podem ser fabricadas de forma que A, seja bastante
pequena (=~ 1 x 10°7). Nas ligas baseadas em cobalto-ferro os menores valores sio
obtidos quando a razio entre as fragBes atémicas entre o ferro e o cobalto seja de
aproximadamente 5% (Fe/Co =~ 5%). Discutimos no capitulo II como A, é uma
propriedade magnética importante na caracterizagc do estado de uma liga
ferromagnética. Rapidamente também citamos a forte dependéncia de A, com a
composicdo [2-4], com a temperatura [68] e com a tenséo aplicada [88-90)}. A
magnetostricgdo A, também é muito sensivel a modifica¢des na microestrutura das
ligas amorfas, provocada por tratamentos térmicos [92].

Sienko e colaboradores [103] confirmaram a dependéncia de A, com a
tensfio aplicada através da obgervagdo de dominios magnéticos. Mudangas no padrio
usualmente esperado para os dominios em ligas amorfas com A, bastante pequena
{= 1 x 1077) s6 sio convenientemente explicados considerande a contribuicéo di,/do
para Ag.

O cédlcule para determinacéo de dAg/de é fenomenolégico. No capitule III
vimos que na determinacdo de Ag medimos © campoe de anisctropia magnetoelastica
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I%mgn em funcdo da tensfo mecdnica aplicada ¢. O campo H,, . pode ser escrito enm
funcdo da magnetizacio do material M, e da constante de anisotropia magnética KTnagn

na forma:

2. Kmagn

(Iv.1)
“O‘MS

Hrnagn =

Para um material isotroépico, a anisotropia magnetoeldstica Kmagn é

diretamente proporcional a magnetostricdo, ou seja, Kmagn =§.As.0, de forma que

I%mgn pode ser escrito na forma:

3.4,.0

. (Iv.2)
agn Mo M

Portanto, deduz-se facilmente Ag @ partir de medidas do campo de
anisotropia }gmgn em fungido de tensfo ¢ aplicada, ajustando os dados por minimos
quadrades. Mas foi observado experimentalmente que, em amostras com A, muito
bequenc e quando as tensBes mecanicas aplicadas sfc altas (¢ = 800~1500 MPa), a
dependéncia do campo }%Bgn com a tensdo ¢ nfo é linear. Neste caso, para ajustar
todos os pontos experimentais & necessario que o campo de anisctropia I%mgn se ja

EXpresso por um polinémio de segundo grau:
Hoagn{€) = a.02 + b.o {IvV.3)

Ajustande og dados experimentais de I%mgn(o) por minimos quadrados
obtemos os valores para as constantes a e b.

Para calcular As € dA/de usa-se o seguinte procedimento: Derivamos as
equacbes IV.2 e IV.3 em relagdo a ¢. A magnetostriccio Ay € expandida por uma série

di, (o)
de Taylor: A(e) = A_(0) + g -0+ ... . bubstituinde os dois primeiros
o=0

termos desta expansio na derivada da equacdo IV.2 e igualando as duas derivadas

obtemos facilmente que:

dag (o) 2
Tdo | T %7 3k Msa
=0
(Iv.4)
A) = L Mob
- 3‘“‘0‘ s
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Assim, ajustande os dados experimentais para Hﬁagn(aJ por minimos

quadrados, obtem~se a e b. Por sua vez, usando as equa¢des I[I1.4, obtemos tanto
A(Q), o valor para a magnetostricgdo de saturacfo inicial independente da tensso,
dA, (o) ) L 3

quanto B =« , o termo constante que d4 a dependéncia de As com a tenséo

o=0
aplicada. A magnetostriccgio A (e¢) pode ser escrita entio na forma dada pela

expansao de Taylor, ou seja:
Agle) = A (0) + a0 (IV.5)

Apesar de A_(0) variar muito com a composigdo, a constante o varia
pouco. Resultados experimentais para amostras de diferentes composicbes [88-
90,92,103], mostram que « ¢, na temperatura ambiente, sempre negativo e tem
amplitude restrita a uma faixa de valores bastante estreita
(1 x10710 MPa~1 < @ < 6 x10°10 MPa~1). Tambénm observa-se que di./de independe do
valor da magnetostricciio inicial A (0}, ou seja, apesar de A, (0) variar muito com a
composigdo, dA,/de é aproximadamente constante.

Na figura IV.1 abaixo apresentamos duas curvas tipicas de determinacio
de A, onde o efeito desta dependéncia de A, com a tensso aplicada ¢ bastante
visivel. Na curva superior, para a liga Coge. sFeaMoy 5511814, A

s © positivo

{A; = +1.4x1076). Observa-se nitidamente um ponto de inflexdio do campo de
anisotropia magnetoelastica AH”, quando A (e) muda de sinal. Na curva inferior,
para a liga Co; Fe,Mo,Mn,Si By, A, & negativo (Ag = -0.22x108). Como dag/de &

s

sempre negativo, A (¢) torna-se cada vez mais negative quando a tensfo mecanica ¢
cresce. Assim, caso se tentasse ajustar AH” por uma reta para calcular Ag
provavelmente um erro muito grande seria cometido.

Segundo Sienko e Lachowicz [104], a origenm nicroscédpica desta
dependéncia € o mecanismo de orientacio preferencial de pares atdmicos (1051,
provocada pela deformacio elastica do material gquando, durante a medida, fica sob a
agio da tensio mecanica. Segundo esta interpretagdo, é necessario que apenas uma
fracfio muito pequena de pares atomicos de Co (0.1 - 0.01 % do total dos atomos da
liga) se orientem para que a dependéncia de A, com ¢ seja justificada. Fste
mecanismo de orientacio de pares atdmicos foi desenvolvido por Suzuki e
colaboradores [105] para interpretar resultados obtidos para anisotropias induzidas
durante tratamentos térmicos sob tenséo mecénica. Conforme discutimos no capitulo
IT, usualmente se observa que a anisotropia induzida por tensdes é proporcional a
tensdo aplicada e é bem maior que aquela induzida por campo magnético, além de
também poder ser induzida acima da temperatura de Curie T.. Suzuki e colaboradores
consideram o caso de deformagdes elasticas e anelasticas, esta Gltima sendo a
deformagdo que pode ser eliminada por tratamentos térmicos de relaxacéio feitos apds
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o tratamento térmico de inducido de anisotropias (ver segio [11.6.1). Sienko e

Lachowicz, entretanto, nio consideram esta componente anelastica para a deformagéo.

1 o
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< 0
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Figura IV.1 - Dados para o campo de anisotropia magnetoelastica Hp,,, em
fungdc da tensido mecdnica aplicada ¢ para ligas amorfas de duas composigbes.
Observa-se que, para altas tenses mecinicas aplicadas, Hmagn deixa de ser linear
com . A curva chela é obtida do ajuste de dados a equagio IV.3. Os valores para As
e dAs/de sfo obtidos usando as equagbes IV.4. A linha tracejada representa um
ajuste linear feito na regifo de baixas tensBes. O erro na determinagdo de As(0)
seria grande (> 25%). Amostras: Cogg gFe Mo, 551458y (0) e Co,yFeyMoMn,Siy By ()

Ja discutimos anteriormente, no capitulo II, que A, depende da
temperatura de medida e também sofre o efeito de tratamentos térmicos [68,79-
81,86,106]. Entretanto, encontramos na literatura muita controvérsia sobre o guanto
dA_sdoc varia com tratamentos térmicos, talvez por tratar-se de variacdes muito
pequenas. Szymczak e Lachowicz [107} previram teoricamente que, para as ligas onde
dA,/de pode ser determinado, o efeito de tratamento térmico sobre A, deve ser
idéntico aquele sobre dA_/deo, ou seja, hd correlaglo entre estas duas quantidades.
Herzer [108] obsgervou gue nido ocorrem varlacdes significativas em
dA,/de por meio de tratamentos térmicos em fitas amorfas, diferentemente do que

acontece com A (0). A mesma independéncia de dA_/de com tratamentos térmicos foi

reportada por Blanco e colaboradores [109], para fies amerfos de baixa
magnetostricgao de composigéo Cogg. oFey. 35145 5By Ja Gonzalez e
colaboradores [110} observaram, para ligas amorfas de composigdo Co,.Fe,SiygBq,
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tratadas termicamente na presenca de campos magnéticos longitudinal e transversal a
fita, uma igual redugdo, em cerca de 20% do valor absoluto, nos valores de A, (D) e
dA,/de. Para Kraus e Duhaj [111], tratamentos térmicos em amostras de composicgao
Cogg. gFes gNiyg. 45115 1By 3 {ag < 0) e Cog7Fe,CroSigB, , (Ay > 0}, provocan
variagdes significativas em A_(0) (AA /A, = 200%), contudo dA_/de  permanece
constante, dentro do erro experimental. Conforme discutiremos no capitule V, em
nosso caso, para ligas de composiglio Coyy gFey (SiyqB;, tratada termicamente com

corrente na amostra, observamos correlagdo entre A, € da_ sdo.
IV.2 ~ Resultados obtidos para Ag e dA_sdo

As amostras que caracterizamos magneticamente estio discriminadas na
tabela III.1. Dentre aquelas amostras, apenas algumas tém A, suficientemente
pequena para que a dependéncla com a tensfo seja observada. O procedimento de
medida & aquele descrito no capitulo II1I. Amostras das ligas estudadas sfo cortadas
com aproximadamente 130 mm de comprimento. Presas ao sistema de medida, sao
submetidas a tensdes mecénicas por meio de massas calibradas (0 < m < 2.5 kg).
Dependendo da segdo reta da amostra estudada obtem-se tensdes de até 1.5x10° Pa
{1 N/m2 = 1 Pa). Dois campos magnéticos atuam sobre a amostra em seu planc. Um DC
longitudinal, de intensidade grande o suficiente para saturar as amostras e outro
AC transversal, que faz a magnetizacfio do material vibrar poer um pequeno angulo 6
em relagio ao eixo longitudinal. As tensdes mecanicas aplicadas geram uma
componente magnetoeldstica de campo }%mgn’ que & proporcional a magnetostricgéo
(equagéio IV.2). Esta componente de campoe aumenta ({(se a amostra tem Ag > 0) ou
diminui {(se a amostra tem Ay < 0) o sinal induzido pela magnetizacgio que & coletado
por uma bobina sensora (ver figura 1II.1), Para a medida de Ay, mede-se entic qual
a variacfo de campo longitudinal Hy (AH,) necessdria para compensar esta variagao
na amplitude do sinal induzido. Os valores obtidos para AHH em fungéo de ¢ sio
ajustados por minimos quadrados & equacdo IV.3. Através das equagdes IV.4 derivamos
finalmente A,(0) e dA_/do.

Curvas para AH" em fungic de o e 0 ajuste destes dados a expresséo IV.2
de duas das ligas estudadas podem ser vistas na figura IV.1 acima. J4 na tabela
IV.1 abaixo colocamos os valores para AL (D) e dAg/do para todas as ligas estudadas.
Observa-se que nfo ha correlagho entre as duas quantidades. A derivada da/de &
sempre negativa e varia desde -0.7x10710 até -2.3x10710, o que concorda bem com a
literatura [88-90,92,103]. Os resultados para A,(0) abaixo apresentados concordam
com aqueles que apresentamos na tabela III.1, obtidos em enszaios feitos com baixas

tensGes aplicadas, quando ainda nio conheciamos a dependéncia de A, com ¢. Isto
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IV - Magnetostriccdo e médulo de Young
significa que quando trabalhamos com tensdes altas (« 1000 MPa) deve-se levar em

conta tal dependéncia para calcular corretamente A (0).

Composicio M, (emu/g) | Ax10*7 |dX_/de x10*10 1/MPa
Coq FeiMoMn,Si,Bg | 55.7 |-2.2%0.1 -0.9£0.1
CopoFeMo,MnSi, B, | 51.2 |+2.2%0.2 ~0.80.1
CopqMngSi, 4B 88.9 |-1.6%0.1 ~2.3t0.3
CogoMngSi 4 4B 82.5 |+3.80.1 < 0.3

CogrFe Mo, 51,8, 75.8  |+0.630.2 ~0.740.1

Cogs FeMo, SijoByg| 78.1 |+1.4%0.2 ~1.240.2

Tabela IV.1 - Dados para M;, A, e dA,/dec de ligas onde a dependéncia de 2,

=3

com tensio mecAnica & observada.

Na proéxima segdo apresentamos resultados obtidos para o médulo de Young
Y em amostras de mesma composigio que aquelas da tabela IV.1 acima. Discutiremos

também como estas duas quantidades podem ser relacionadas.

IV.3 - Resultados obtidos para o médulo de Young Y

A técnica utilizada para a determinagfo do médulo de Young foi
discutida na seg8o III.6.3. Na figura IV.2 abaixc apresentamos curvas tipicas da
determinagdo do médulo de Young usando a maquina INSTRON. As figuras representam a
forga atuante sobre a fita em fungdoc da sua deformac8o AL. O coeficiente da regifo
linear das figuras é proporcional & Y e pode ser facilmente determinado, usando a

expressao:

Fr/7A

= (IV.6)

mlq
N

N

onde F (N) & a forga sobre a fita de seglo reta A (m?) e AL/l é a deformacio
relativa que a amostra de comprimentc £ sofre.

Conforme podemos observar nas figuras IV.2, as fitas amorfas, neste
tipo de ensalo, nfic apresentam plasticidade, quebrando-se logo apés um extenso
comportamento eldstico (linear). Neste tipo de ensaio a amostra é muitoc sensivel ag
trincas ou irregularidades na superficie, que podem provocar sua ruptura. As cargas

maximas que as amostras suportaram estfio em torno de 2500 MPa (2.5x109 N/m2), o que
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corresponde aproximadamente a tensdo de ruptura destas ligas [99]. Observamos que

em alguns ensaios (como aquele da figura IV.c), as curvas apresentam regldes ndo

altas e baixas tensbes. Aparentemente a ndo
tensGes, as folgas no sistema de pressio e
ao escorregamento

lineares en linearidade esta
relacionada, no caso das balxas

tracionamento das fitas, ou, para o caso das altas tensdes,

destes meﬁﬂ3s prendedores, imediatamente antes da rzﬁiyra das fitas.

20
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Figura IV.2 - Curvas
aplicada em fitas amorfas delgadas. O médulo de Young Y é proporeional

coeficiente angular da regidoc linear das curvas.
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IV - Magnetostriccdo e médulo de Young

Nesta medida do médulo de Young Y utilizamos alguns procedimentos da
norma da ASTM (American Soclety for Testing and Materials) [101}. Entretanto as
fitas amorfas produzidas por melt-spinning tém geometria muito singular. As fitas
ndo tém seglo reta constante ac longo de seu comprimento e suas laterais posssuen
microtrincas que podem nuclear processos de fratura. De qualquer forma, a menos do
fato de ndo trabalharmos com corpos de prova padronizados, utilizamos a técnica de
medida de Y corretamente.

Un sumdrio das condigdes destes ensaios e os valores calculados para o
médulo de Young s8io apresentados na tabela IV.2 abaixo, para ligas amorfas de
varias composig¢Bes. Os valores nominais apresentados para Y foram obtidos da média
geométrica daqueles encontrados para varios pedacos diferentes de cada uma das
composiges (linhas marcadas com + na tabela IV.2). Trés outras dependéncias, para
amostras de uma mesma composigfio, foram estudadas: a dependéncia com a velocidade
de tracionamento (f}, com o comprimento (%) e com a secdo reta da amostra (%),

0 médulo de Young Y é calculado a partir dos valores colocados na
tabela IV.2 acima, usando a equagBo IV.6. A principal fonte de erro no calculo é a
determinagdo da secgfo reta A da fita (= 8%). 0O erro médio para Y nas amostras
estudadas € da ordem de 15%. 0 coeficiente angular o é obtide graficamente da
regide linear de curvas como aquelas apresentadas na figuras IV.2 acima. Dos

resultados apresentados na tabela IV.2 observamos que:

1) Dependéncia de Y com a velocidade de tracionamentos das fitas {(f).
Aparentemente a influéncia da velocidade de tracionamento em Y nio é

maior que o erro experimental da sua propria medida (=~ 15%).

2) Dependéncia de Y com o comprimento da amostra £ (€).
As medidas feitas em amostras de mesma composl¢io, mas de comprimento
diferente ndo demonstram dependéncia de Y com o comprimento. A flutuacfo observada

€ da ordem de grandeza do erro experimental da medida (= 15%).
3) Dependéncia de Y com a secdo reta das ligas (%).
Observamos uma forte dependéncia entre Y e a seclo reta para amosiras
de composig8io Cog,Fe,Mo Si,B,,. Quanto maior a segfio reta A, menor o médulo de

Young calculado.

4) Dependéncia de Y com a composigio das ligas (%).
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Composicgéao A £ | Vbonte | Vpape: |Cargajo x 10*2| Y <Y >

x10*2 mm2| mm |mm/min|mm/min (kgf) | kgf/mm2 | kKN/mm? | kN/mm2
Co, Fe,Mo Mn,Si,,Bg | 3.4+0.2 { 30 .5 100 5 6.010.5| 10548

3.4x0.2 4.7x0.1| 817

3.410.2 5.7x0.1 | 1008

3.4%0.2 5.810.1} 86*38

3.410.3 5.8x0.1% 102+9 | 95+19 |+
CoyoFeMogMngSi By | 3.520.2 | 30 0.5 100 2 5.7+0.1| 99110

3.5%0.2 5.6%x0.1| 93+10

3.5%0.2 4.4%xQ0.1 | 76%8 | 89+15 |4
CozyMnSi,; 4By 1.2+%0.2 § 30 0.5 100 2 2.3%0.1(119x12

1.240.2 2.320.1 (11612117212 | %
CoggMngSiy 4By 1.2+0.2 | 30| 0.5 160 2 2.3x0.1 (116212

1.2%0.2 2.3:0.1[117+11

1.2%0.2 2.920.1 1147+13|126%17 |+
CogrFe Mo SioB, g 8.0x0.5 | 30 0.5 100 5 1.5£0.2 1 10548

8.0£0.5 10 11.6%0.2|120%11

8.0%0.5 1.6+£0.1 | 11418

8.0+0.5 1.520.2 | 11048 {11214+
Cogg, ste Moy 81,5844 1.320.5 | 30 0.5 100 5 3.0£0.11135%13

1.3%0.5 2 3.020.1(131*14

1.3120.5 3.0%0.1 [133+13]133+£13| ¥
CopFe,S,6Bg 1.8¢0.3 | 30 0.5 100 5 3.6x0.11120£12

1.8%0.3 3.6%0.1 123213

1.8+0.3 2 3.5%0.1|115%12

1.8+0.3 5 3.440.1)117£13

1.8+0.3 2 1.6420,1]119+£11 11912 1%
CogrFe Mo 51,84 1.6x0.2 (30| 0.5 100 2 0.3%0.1 12611 |126%11| %

3.1%0.5 10 |0.7+0.1 ) 1148

9.1%0.5 10 1 1.4#0 91x6 | 10249 | %

47.0%6 20 (4.6%20.3| 597

46.9+6 20 | 4.6120.3| 59x7 5917
Cogg.sFe Moy 811,84 1.340.2 | 30! 0.5 100 5 3.020.3 13521313513 f

1.3%0.2 0.05 10 2 2.6x0.31114+13|114+13|7
Cos3Fes5145B g 1.8%20.1 | 30 0.5 100 5 3.620.2 1120414 |120+14( %

1.840.1 | 60 2 1.940.3 | 108+8 | 10848 | 4

1.8%0.1 {120 50 5 3.610.2 128+13|128213|%

Tabela 1IV.2 - Parametros de trabalho dos ensaios para determinacgioc do

médulo de Young das ligas amorfas estudadas. Os valores para Y calculados
correspondem a média de varias medidas. A segio reta inicial (ver tabela III.1) &
corrigida no célculo de Y devido a deformacio excessiva que a amostra sofre
(> 3%).
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As dependéncias citadas acima ndo sdo particularidades observadas

somente em materlals amorfos em forma de fita, J& que ensaios padronizados para
determinacio de Y s8o feitos Justamente para evitar flutuagfes nos resultados.
Assim, para evitar a influéncia do comprimento £, da sec¢fio reta A e da velocidade
de tracionamente V, os valores de Y em funcdo da composicio das ligas foram obtidos
em amostras onde estas trés quantidades foram mantidas aproximadamente constantes.
Observamos que o médulo de Young Y varia com a composigio das amostras, mesmo
considerando o erro experimental intrinsico a esta técnica de medida. Todavia, nédo
podemos quantificar exatamente qual a influéncia, em Y, de cada elemento quimico
isoladamente. Os valores de catdlogo para as ligas comerciais VITROVAC 6025
(C067Fe4Molsi1zBl5), VITROVAC 6030 (Co71Fe1MoiMn4Si14B9) e VITROVAC 6150
(CkW1MnBSil4Bg] sdo idénticos: (=150 kN/mm2) [99]. Este valor é& = 25-50% maior que

aqueles obtidos aqui para ligas com composigdes idénticas a estas.
IV.4 - Conclusdes do capitulo
Na tabela IV.3 abaixo comparamos os resultados obtidos para A, dr /de

e Y nas amostras estudadas que foram anteriormente apresentados nas tabelas IV.1 e
Iv.2.

Composigéio Y (kN/mm2}7 A x10*7 |dA_/do x10+10 1/MpPa
CoziFeyMoMn,Si By | 95419  [-2.2+0.1 -0.940.1
CozoFeMoMnsSi By | 89415  [+2.240.2 ~0.840. 1
CopyMngSi, 4B, 117¢12 |-1.6%0.1 -2.3%0.3
CoggMngSi 4By 126417 |+3.8£0.1 < 0.3

CogrFe Mo,S1,.B, 11214 [+0.6%0.2 ~0.7%0.1
Cogs,sFeqMoy sSiynB i 133#13  |+1.4%0.2 ~1.2%0.2

Tabela IV.3 - Dados para o médulo de Young Y, a magnetostricgéo de saturacio
A, e a dependéncia da magnetostriccido com tensdes dA,/de para uma série de amostras

onde A, ¢ pequena.

Observamos que nio ha correlacdo direta entre estas gquantidades. 0 erro
experimental na determinacio do médulo de Young (= 15%) ¢ maior que o erro na
medida de A_ e dA,/de (respectivamente, = 5% e ~ 10%). Finalmente, as flutuacdes
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observadas para estas quantidades n3o permitem que a dependéncia em fungio da
composigdo, entre elas, seja inferida. Tanto os valores encontrados para Y quanto
aqueles para A, e dA /de concordam com resultados da literatura. O uso da técnica
de medida de Y em fitas amorfas delgadas por meio da maquina INSTRON também parece
ser adequado, em que pese o fato da geometria bastante particular destas ligas nos
obrigar a tomar cuidados em relacio aos procedimentos experimentais e 3a
sistematizac¢8o dos resultados.

No préximo capitulo apresentaremos resultados para anisctropia induzida
Kina © mudangas na magnetostriccéo AA;, em ligas amorfas de composicio

Cogp, 4Fey, ¢5114Byo tratadas termicamente de varias formas.

e W
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V - Anisotropia induzida e mudangas na magnetostriccso

Neste capitulo discutiremos a induglo de anisotropias e correspondentes
mudangas na magnetostricgdo de ligas amorfas de composigdo Cogq ,Fe,; (S14:Byq-
Sabemos que do ponto de vista microscépico tanto a anlsotropia quanto a
magnetostricgio tém origem na interagéo entre o8 momentos atdomicos
magnéticos [45,46,73}. Na secfio II.8 deste trabalho apresentamos resultados da
literatura para a anisctropia induzida Kinqa © mudancas na magnetostricgéo AA_. Em
alguns dos trabalhos citados estas duas grandezas apresentam o mesmo comportamento,
isto ¢é, variam qualitativamente da mesma forma [82,96,97]. Em outros nio ha
correlagdo entre K,., e AA, [93-95]. Apresentamos também no capitule II o modelo
policristalino desenvolvido por Fihnle e colaboradores [41,63-66].

Neste medelo s#o discutidas as condigdes em que AA, e K, .4 podem ser
relacionados. Um cédlculo baseado neste modelo, do efeito de um tratamento térmico
com campo magnético sobre A, e K, na liga binadria amorfa Gd-Co (na composicio
hipotética onde A, = 0}, indica que existe, sob certas condigbes, proporcionalidade
entre A, e K, ., [91]. A amplitude da variagio AA, contudo, nfo & corretamente
estimada neste modelo. Além disto, como ja discutimos no capitulo II, apesar de
indicarem a proporcionalidade entre estas duas quantidades, os calculos teédricos
sdo impraticdvels em ligas amorfas com muitos Atomos magnéticos. Finalmente optamos
por, alternativamente a aplicag¢8o do modelo policristaline, estendermos a teoria
micromagnética desenvolvida por Kronmiiller [27] originalmente aplicada ac estudo
das anisotropias induzidas e do after-effect magnético, para interpretar também as
variagbes na magnetostriccéo AA.

0 procedimento experimental utilizado neste estudo da cinética de
indugsio de anisotropias King €& variagbes na magnetostriccao Ax, pede ser
esquematizade na forma abaixo: Determinamos A; e K. das amostras. Estas Ultimas
séio tratadas termicamente e quando resfriadas voltam a ter suas propriedades
magneéticas determinadas. As diferencas AA_(t,T) e Kind(t,T} séo analisadas pelo
medelo de Kronmilller que, por sua vez, gera parametros que ajustam-se aos dados

experimentais.
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Tratamento térmice (t,T)

Determinacdo de K o e A

Campo transversal HL = 5 kQe

Tragador de Histerese {TCH) ou
+ Corrente na amostra
Técnica de SAMR ¢ ou

Corrente na amostra + tensio

463 K < T < 598 K
10 minutos < t < 120 horas

King(£,T) € AA_(t,T)

Modelo micromagnético de Kronmiiller

V.1 - Medida da anisotropia induzida King

A medida da dependéncia da energia interna em relagio a diregido de
magnetizagio espontinea de um sistema & dada pela energia de anisotropia [45,46].
No segiio 1.2 deste trabalho definimos a2 energia de anisotropia efetiva Kegr de um
sSistema magnético como uma soma de contribuic¢des. No caso especifice de um sistema
amorfo, onde a anisotropia magnetocristalina é nula, a maior contribuicio 2
anisotropia ¢é sua componente magnetoelastica. As formas usuais de determinar
experimentalmente as constantes de anisotropia de um material sdo a magnetometria
de torque, a ressonincia ferromagnética ou a partir da curva de magnetizacdo., E
este Ultimo o método utilizado em nosso laboratério. As curvas de magnetizaclo sio
obtidas por meic de um tracador de curvas de histerese, como discutimos na secéo
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IT1.4. Neste método, a energia de anisotropia por unidade de volume corresponde ao
trabalho necessdrio para magnetizar uma amostra até a saturagdo partindo de seu
estado desmagnetizadc. A 4&rea sobre a curva de magnetizacio de uma amostra exprime

este trabalho. Esta area pode ser calculada a partir da equagio IV.]1 abaixo:

MS
Kepp = JH.dM (V.1)
0

Na figura IV.1 abaixo ilustramos esta determinacio de Kerr. O efeito de
um tratamento térmico sobre a energia de anigotropia também ¢é ilustrado nesta
figura. A energia de anisotropia induzida corresponde a diferenga entre as
anisotropias efetivas calculadas antes e depois do tratamento térmico. Assim, para
um tratamento térmico A temperatura T, realizado durante um perfiodc de tempo t, a

anisotropia induzida é calculada pela equacio:

Kind(t’T} = Keff[t,T) - Keff(O,T) (V.Z)

T o
B(T) ‘ B( ) A Keff (01 Keff (4,T)
Bs [ — — — — — — — Bs |- ———— -

Keff (0,T) (4/m3)

Kind (4/m3)

H(A/r:) H(A/ n-:)

V. 1.a M1.b

Figura V.1 - Curvas de magnetizacdo (eixos em unidades arbitrarias) de uma
amostra em doils estados: o inicial bruto de fusioc e o final, quando é tratada
termicamente na temperatura T durante o intervalo de tempo t. A diferenga entre as
duas curvas da figura IV.1.b corresponde a anisotropia induzida pelo tratamento
térmico. Curvas deste tipo sfoc obtidas usando um tragador de curvas de histerese
(TCH), como discutido na seclio IIl.4. No calculo das &areas ¢ considerada a
diferenca entre esta curva (B x H) e a curva de magnetizag8o M x H, a partir de
onde K. € definido (ver equagio V.1 acima). A integral é feita até campos
magnéticos de H = 300 A/m, altos o suficiente para saturar magneticamente as
amostras. Verificamos também que o efeito do fator desmagnetizante nas curvas de
magnetizagio ¢ desprezivel para amostras de comprimento I =z 130 mm.
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V.2 -~ Medida da variagido na magnetostricgiio de saturacio AA

Nas seg¢bes TII1.5, II11.9 e no capitulo IV discutimos como & feita a
determinagio da wmagnetostriccao A; das amostras estudadas. A variacdic na

magnetostricgBo AA, causada por um tratamento térmico a temperatura T, realizado

durante um periodo de tempo t, é definida pela equagio:
Lag = A (2, T) - A_(0,T) (v.3)}

Na figura IV.Z2 abaixo apresentamos uma eurva tipica qgue representa a
variacéo de A, com o tempo de tratamento térmico. Medimos, para uma mesma amostira
de composigdo Coge.sFe Moy 551,,B1g, © valor da magnetostricgio no estado bruto de
fusdo e também depois de tratamentos térmicos (10 e 30 minutos) a 400 OC {(acima da
temperatura de Curie T, = 261 0C),

T T rrTrrrrvr e T T T Ty Ty e T T rTTrd

600: '_:_

30 ~Min, I

200 10 Min.
o

LA L L L DL L LI L U |

I
N
o
o

Bruto PE€ Fusio

CGMPO pe nni.so%zoPia
H (A/m)

IV S VA U N S U WY N N N W N 200 N VRN R 2000 U0 N0 (N R OO DO OO T O |

T T WA SN R A SO S N N A B |

_600 TY I TP I T Ty T I T r TP rT R P ErL Y TV YT T T TTPETTTITITTERTE

o 200 400 600 800 1000

Tensdo o (MPa)

Figura V.2 - Dados para o campo de anisotropia magnetoelastica Rragn em
fungdo da tens8c mecanics aplicade o para uma amostra de composicéo
Coge.sFeMog 551158y, Os dados correspondem a trés condigbes diferentes da mesma
amostra: brute de fusfo (0), tratada por 10 minutos a 400 OC (o) e tratada por mais
30 minutos & 400 ©C (A). As curvas cheias correpondem ao ajuste dos dados
experimentals a equacao IV.3.
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Na tabela V.1 abaixo apresentamos um sumirio do efeito, em Az, de um
tratamento térmico de relaxagio (acima da temperatura de Curie). Todos os valores

para AA, que serdo apresentados ac longo deste capitulo sfc obtidos desta forma.

A, x 10%6 da,/de x 10%10 (1/MPa) Ar_ x 10%6
bruto de fusfo (as-cast)| -0.03 ~2.,0 -
400 °C, 10 minutos +0.08 -0.17 +0. 11
400 °C, 30 minutos +0.27 -1.12 +0.30
Tabela V.1 - Valores para Ag, dA /de e AA_, para uma amostra de composicgio

Cogg, sFegMog 58115814 em fungéio do tempo de tratamento térmico. O valor para AAr, é

calculado pela equacéo V.3.

Os resultados que apresentaremos para a anisotropia induzida King ©
para a variacdo na magnetostricgio AA_,  durante tratamentos térmicos serdo

analisados por meio da teoria micromagnética desenvolvida por Kronmiiller [(27].
V.3 - Modelo de Kronmiiller - Sistemas de dois niveis

Segundo © modelo de Kronmiiller [27], em um sélido amorfe, &atomos ou
grupos de atomos ficam agrupados topologicamente de varias maneiras. Cada um destes
diferentes agrupamentos corresponde a um estade de minimo de energia. Ur estade gque
caracteriza um determinado agrupamento é dito metaestavel quando, apesar de
representar uma situacgfio de equilibrio em uma determinada temperatura, transicées
entre ele e seus vizinhos mais préximos séo, estatisticamente, bastante provaveis.
As transic¢fes entre nivels de energias quaisquer s#o ativadas termicamente. Na
figura V.3 abaixo apresentamos uma forma de representar estas transicdes entre
niveis de energia de um sistema amorfo. E uma forma de representacio bastante
simples, onde cada um dos minimos de energia ¢ associado a um minimo em um diagrama
de pogos de potencial. Consideram-se duas configuragBes, cada um delas com dois
niveis de minimo de energia. Os niveis de energlia dentro de uma mesma configuracio
correspondem a estados metaestaveis,

A diferenca de energia entre um minimo e outro é dada por AE e chamamos
de Q a energia de ativaclo da transicfio., Como as transigdes (ou processos) séo
ativadas termicamente, usamos o valor de kgT para separa-las em dois conjuntos. Na
faixa de temperaturas que vai da temperatura de medida (ambiente)} até as maximas
alcangadas nos tratamentos térmicos (= 450 0¢), kgT varia entre 25 meV e 62 meV.
Aqueles processos que ocorrem entre configuragfes quase-equivalentes em energia, ou
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seja, onde AE < kpT, chamamos de processos revergiveis. Assim, a agitaciio térmica
dada por kgT faz com que o sistema ocupe dinamicamente os diferentes niveis de
energia. As configuragtes de energia mais baixa s3o mais estaveis e correspondem 3
agrupamentos de menor volume livre que aquelas de energia mais alta. Por outro
lado, aqueles processos que ocorrem entre configuragdes onde AE > kpT  séo
irreversiveis, no sentido em que a agitagio térmica permite a transicio em um

sentido mas torna muito pouco provavel a transicfio no sentido inverso.

PROCESSQS
IRREVERSIVEIS

AE; >Ke T
PROCESSOS

REVERSIVEIS

CONFIGURACAD A CONFIGURACAC B

Figura V.3 - Diagrama de pogcos de potencial que representam os niveis de
energia e as transices termicamente ativadas entre eles, tipico de sgistemas

desordenados.

0 gque fol dito até agora corresponde apenas aoc ordenamento topolégico
de 4atomos ou grupo de 4tomos. Se estes dtomos sZo magnéticos pode-se estimar a
contribuigio para a energia, de termos de acoplamento magnético como o de spin-
érbita, o de exchange e o magnetoelastico. Kronmiiller f112] calculou a contribuicioe

de cada um destes acoplamentos Aeg encontrando respectivamente, 1 meV,

mag !
1x1071% meV e 1 meV. Assim, nas transigdes reversiveis, o acoplamento magnético

favorece uma diregSio de ordenamento entre os atomos (AE,,. ® AE). No caso de
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transi¢des irreversiveis {AEﬁag << AE). A contribuicgso magnética é desprezivel e
portanto, nfo propicia qualquer ordenamento magnético.

Assim, nesta representacio simples, um sistema amorfo & composto por
atomos que tém mobilidade entre diferentes niveis de energia. Os processos de
relaxagdo ou inducdoc de anisotropias podem ser estudados, calculando qual é& a
evolugdo temporal, para uma determinada temperatura, da densidade de pares atémicos
de uma configuragdo para outra. Nio faremos este cdleculo aqui. Em Kronmiiller [27] e
em Santos [39] pode ser visto em detalhes a forma de derivar esta dependéncia
temporal da densidade de pares atémicos méveis em fungdo do tipo de transicio entre
as conflguragdes, |

As considerag¢des mais importantes sio:

1} No modelo considera-se que as transigfes entre niveis de energia séo
independentes entre si.

2) A estatistica de Boltzmann é utilizada para calcular a funcio de
distribuigio de pares atémicos entre os niveis de energia em cada uma das duas
configuracbes possiveis (A e B na figura V.3).

3) Os tempos de relaxacgio entre os diferentes niveis de energia, ou seja, o
tempo caracteristico de transigfo entre niveis de uma mesma configuragdo ou entre

configuracdes sdo dados pela lei de Arrhenius:

Q+e

K 1, (vV.4)

T = 1, expl

onde Q €& a componente puramente topoldgica para a energia de ativagéo da transicio,
€ a componente puramente magnética para esta mesma energia de ativacio, T & a
temperatura e kp a constante de Boltzmann. O termo de proporcionalidade T, ¢é
chamado de fator pré-exponencial constante, da ordem do inverso da frequéncia de
Debye.

4) Nas transigBes entre os niveis de uma mesma configuracgio, ou seja,
processos reversiveis, a equagio V.4 perde o termo magnético e v fica igual a Tp,
correspondendo ao fluxo de pares atémicos em ambos 0s sentidos de transicio de um
sistema de dois niveis de energia. As energias de ativacdo Q neste caso sio
particularizadas na forma: Q = Qgr.

5} No caso das transicdes entre as duas configuragbes, ou seja, processos
irreversiveis obtem-se novamente uma equagadc semelhante a V.4, com Q = Q, T =17 €
¢ tendendo a zero. Contudo somente ha probabilidade de transicio no sentido da

configuragdo B para a A (ver figura V.3).
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V.3.1 - Modelo de Krommiiller para a anisotropia induzida King-

Na secdo anterior discutimos qualitativamente como Kronmiiller calcula a
evolugdo temporal da densidade de pares atdémicos de um nivel de energia de um
sistema amorfo. Em um outro trabalho Kronmiiller [34] discute como o medelo de dois
niveis pode ser utilizado para interpretar resultados de anisotropia induzida.

Em um material amorfo, inicialmente a distribuicio de pares atémicos
moveis pode ser considerada isotrépica. A agfio de um tratamento térmico induz o
ordenamento de pares atdmicos, que ocorrera, preferencialmente, em uma certa
dirego. Esta direcgdo torna~se, entfo, um eixo de magnetizacio facil, ja que um
malor numero de pares atémicos se alinha em sua diregéic. Diferentes tratamentos
térmicos favorecem alinhamento de pares atémicos em diferentes directes, ou seja, a
diregdo de aplicagiio de campo magnético, de tensio mecanica e g propria
distribuicfo de dominios inicial, influenciam a direclic do alinhamento dos pares
atémicos. A nova configuragdo de pares atémicos caracteriza uma distribuicdo de
equilibrio final a uma determinada temperatura.

Krommiiller calcula o quanto a energia de interagdo magnética total de
um sistema varia, quando sua magnetizago roda de uma diregido facil para outra,
devido a agio de um tratamento térmico. 0Os detalhes deste calculo podem ser
encontrados nas referéncias [34] e [39],

Duas situagBes devem ser consideradas. Aquelas envolvendo apenas
transicdes entre niveis de energia de uma mesma configuragéo (processos
reversiveis}) e aquelas envolvendo também eventuais transicBes entre niveis de

energia de configuracdes diferentes (processos irreversiveis).
V.3.1.1 ~ Processos reversiveis

Neste caso, do calculo de Kronmiiller [34] obtem-se, para a constante de

anisotropia induzida King» @ equacio abaixo:

k. =1 S -t
ing = TE'_ET'<8°>'[1 - exp[%;}J ' (V.5)

onde Cp é a densidade de pares atodmicos méveis de uma determinada configuracio, o
termo <g%> did a média do quadrado a energia de interacio magnética local, T & a
temperatura do tratamento térmico, t o tempo deste tratamento e Tg € o tempo de
relaxagfio calculado pela equacio V.4, considerando que  apenas transigdes

reversiveis ocorrem.
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Vé-se na equagido V.5 que K;., cresce monotonicamente com o tempo t, até

que o termo exponencial seja aproximadamente nulo e, portanto, K, 4, atinge a
saturagdo. Um amorfo real & formado por um ndmero grande de sistemas de dois
niveis. Neste caso, as energias de ativacfio de processos de relaxacdo nfo sdo
discretas e ben definidas, como o sdo em materiais cristalinos, mas se distribuen
em uma faixa larga. Assim, a dependéncia temporal para a anisotropia induzida na
equag8o V.5 deve ser substituida per uma fungdo que leve em conta esta distribuicio

de energias. A funcio que cumpre este papel é dada pela equagio V.6 abaixo:

w0
G(t) = Gglt) = IP(QR)‘(l - exp[ZX]).dg, (V.6)
R
G

onde P(Qg) € a funcdo de probabilidades da distribuicdo de energias de ativagdo dos
processos reversivels. Cada sistema desordenade tem um espectro de energias de
ativacio P(Qy) caracteristico. 0O tempo de relaxacio Tg corresponde aos pro:essos
reversiveis e & obtido a partir da equacdo V.4. A integral ¢ feita sobre todas as

energias possiveis.
V.3.1.2 - Processos irreversiveis

No caso em que além de transictes reversiveis, transicdes irreversiveis
ocorrerem entre as configuracdes, deve~se levar em conta que a densidade de pares
atémicos méveis dada por Cp na equagdo V.5 nio é mais constante, De fato, se o
sistema relaxa para uma configuracéo mais estavel irreversivelmente, pares atémicos
s8o aniqullados. Este aniguilamento passa a ser uma fungéo do tempo de tratamento,

e ¢ dado, em primeira orden, pela equacgio:

Cplt) = Cplw) + aC,.exp(Zh) (V. 7)
I

onde Cp(w) ¢ a densidade de equilibric de pares atémicos méveis, ou seja, a
densidade de pares que o sistema alcangara se o tratamento térmico em uma
determinada temperatura prosseguisse até um tempo infinito. Por sua vez, ACp, mede a
diferenga (Cg - C?}, ha densidade de pares entre um estado inicial bruto de fusio e
o estado de equilibrio final. 0O tempo de relaxacio T; € calculado pela equacéo V.4,

considerande apenas as transi¢Bes irreversiveis.

Neste caso, a constante de anisotropia induzida K,

ing € dada por:
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G(T)
Cp () AC { A )
- 1 bpi® _ =t i P _ 5 _ -t -t
Kipg = 5 T .<eg>. (1 exp[;;]) + Tg'E;T'<€0>‘(1 exp[TR]).exp(TI) (v.8)
— SR R U
Gg(T) Gg(T) G (T)

Da mesma forma que o discutido para o caso das transicSes reversiveis,
a dependéncia temporal para K,., deve levar em conta o fato das energias de
ativagdo nio serem discretas. Assim, a fungio que da esta dependéncia temporal deve

ser escrita na forma:

[+3]
G(t) = Gu(t).G(t) = GR{T).fb(QI).exp[%E;.dQI , (V.9)
I
0

usando a mesma notagdo discutida na equagio V.6, para a evolugio temporal da

densidade de pares atémicos devido as transicdes reversiveis.

V.4 - Ajuste de dados experimentais de King

Vimos nas secSes anteriores que a anisotropia induzida é produzida pelo
ordenamento direcional de pares atdmicos magnéticos. Kronmiiller [27,34] desenvolveu
uma teoria para interpretar resultados para K, ., em sistemas desordenados,
considerande tais sistemas formados por uma distribuicio de sistemas de dois
niveis. Estes sistemas de dois niveis correspoendem 4 barreiras de potencial 3
mobilidade dos pares atémicos, na vizinhanga dos volumes livres de um material,

O processo de indugio de anisotropia pode ser separado em uma parte
reversivel e outra irreversivel. A primeira estd associada aos pares atémicos cuja
configuracdo permanece estave] durante o periodo de tempo de um tratamento térmico
a uma determinada temperatura. A parte irreversivel corresponde aos pares atdmicos
que mudam sua configuragdc durante a eliminagdo de volume livre, ou seja, esta

assoclada a diminuicio da mobilidade destes pares.
V.4.1 - Amostras brutas de fusio (as-cast)
Considerande uma amostra bruta de fusio, onde se espera que

simulténeamente transices reversiveis e irreversiveis ocorram, a anisotropia

induzida a temperatura T pode ser escrita na forma:
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King(,T) = c?.A’(T).{ Gg(t,T) } + ACP.B’(T).{ Gr(t,T).G,(t,T) } , (v.10)
) .
A(T) B(T)

onde os termos constantes A(T) e B(T) s&o proporcicnais, respectivamente, a
densidade de pares atémicos mévels no equilibrio C? e a diferenca entre esta mesma
densidade nos estados inicial (bruto de fusfo) e de equilibrio AC,. Estes termos
correspondem a anisotropia induzida apdés um tempo suficientemente grande para que o
sistema alcance o equilibrio e podem ser derivadas, analiticamente, fazendo t -— o

nas equagbes V.5 e V.8,
V.4.2 - Amostras pré-tratadas

Por outro lado, nas amostras pré~tratadas, ou seja, amostras que
sofreram tratamentos de relaxagioc acima da temperatura de Curie, a probabilidade de
ailnda ocorrerem transicdes irreversiveis pode ser considerada desprezivel. Desta
forma, para estas amostras, os dados experimentais para K, . devem ser ajustados a

equacéo mais simples:

Kina(tT) = 24" (1) { Gy(t, 1) } - Km(T).ﬁ:(QR). (1 - exp[=41).dqq (V.11)
| o R

A(T)

Quando apresentarmos nossos resultados experimentais, discutiremos
porque, mesme  para  amostras brutas de fusio, Kina pode ser ajustado
convenientemente pela equacdo V.11. Deste ajuste dos dados experimentais g equacgio
V.11 obtemos um espectro das energias de ativaglo dos processos de relaxacéo P(Qg),
um fator pré-exponencial Ty e valores para a anisotropia no equilibrio para cada
temperatura K, (T). A partir destas quantidades podemos fazer o processo inverso e,
através da mesma equacgdo V.11, tracar curvas teéricas sobre os dados experimentais

de K4

V.5 - Ajuste de dados experimentais de AA

Discutimos no inicio deste capitulo e no capitulo II de que forma o
modelo policristalino desenvolvido por Fiahnle e colaboradores [41,63-66,91] sugere
haver proporcionalidade entre Kina © AX,. Para testar esta proporcicnalidade entre
Kina © A4A; decidimos verificar para AA; o comportamento funcional para K.

observadoc no modelo de Kronmiiller (figura V.11). Substituimos a anisotropia
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induzida K; 4 pela variagfo na magnetostricgio Ar, na equagdo V.11 e ajustamos

nossos dados experimentals na forma:

[es]
M (,T) = Mg (T). [P(QR). (1 - expl=X]).dqy , (V.12)
g
0

onde cada um dos termos tem a mesma interpretacfo dada anteriormente.

Como discutiremos abaixo na apresentacsio dos resultados experimentais,
observames que ¢ ajuste de dados de AA, & equacg8o V.12 é t3o satisfatério quanto o
ajuste de dados de K;,4. Isto se observa tanto em amostras brutas de fusio
(processos reversivels e irreversiveis), quantce para amostras pré-tratadas
termicamente (apenas processos reversiveis). Assim, a transposicic do modelo de
Kronmiiller para interpretar os resuliados experimentals para Ax, € fenomenclégica.
Determinamos experimentalmente AAL(t,T), utilizamos a egquagdo V.12 para, partindo
de um espectro de energias de ativacio de processos de relaxagéo, gerar um ajuste
tedrico aos dados. Como todos os ajustes que fizemos foram satisfatérios, ou seja,
foram t8o bons quanto aqueles em que o modelo ajusta dados de anisotropia induzida,
acreditamos que esta extensfo do modelo para AA, pode ser feita. Finalmente, a boa
qualidade dos ajustes obtidos através dela indica que oS mesmos mecanismos
microscépicos presentes no processo de inducdo de anisotropia podem ser
responsavels pela variacéo em A,.

Nas préximas secdes apresentaremos os resultados experimentais obtidos
para  amostras de  composigiio  Cogg ,Fe, (SijcBig. Estes  resultados  seréo

interpretados pelo modelo discutide acima.
V.6 ~ Tratamentos térmicos

No estude da cinética de inducdio de anisotropias e das mudancas na
magnetostricgde que apresentaremos abaixo utilizamos trés diferentes tratamentos
térmicos:

1) Tratamento térmico com campo magnético transversal a amostra.
2) Tratamento térmico por passagem de corrente elétrica na amostra.
3) Tratamento térmico por corrente na amostra com aplicagdo simultanea de

tensio mecanica.

Os procedimentos experimentais utilizados para cada um destes
tratamentos foram discutidos anteriormente no capitulo III. Os resultados obtidoes
aqui  serdo comparados aqueles apresentados por Santos [39] e Santos e
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Missell [39,113] em tratamentos térmicos em amostras de mesma composicio

(Coyg. gFey. ¢5145Byg) -
V.7 - Caracterizagfo das amostrasg de composicdo Co;g cFey 651558,

Uma fita de amorfa de composicio C07Q6Fe&6811§ﬁ0 fol produzida pela
técnica de melt-spinning em nosso laboratério. As propriedades magnéticas
macroscopicas caracteristicas desta liga estfo resumidas na tabela III.1. Para o
estudo da cinética de inducio de anisotropias e mudangas na magnetostricgdo que
apresentaremos a seguir, cortamos desta fita varios pedagos. Para cada um dog
pedagos determinamos, a partir da curva de histerese (ver segio V.1 deste
capitulo), valores para a indugdo de saturacio B, e a anisotropia uniaxial efetiva
Kegr: A magnetostricgfio de saturacio As de cada amostra também foi determinada, por
meio do método discutido na secfio V.2.

Dividimos as amostras desta composig#io em dois conjuntos. 0O pr meiro
fol utilizado nos tratamentos térmicos com campo magnético transversal a fita. Os
outro conjunto foi utilizado nos tratamentos com corrente na amostra. Na tabela V.2
abaixo apresentamos os valores para Keerr Ag, By e Area determinados para as

amostras do primeiro conjunto.

Cozg. 4Fey. 65115840 Indugdio |Anisotropia|Magnetostriccio Area
Amostras brutas de fusio BA(T)Y [Kgep (J/m3) Ag x 10%6 A x 10*8 p2
A .79 14.3 -0.15 2.28
B .78 15.3 -0.16 2.31
C .79 16.7 ~0.13 2,67
D .79 15.2 ~0.11 2.31
E 79 16.0 -0.10 2.31
G .78 12.7 -0.18 2.27
I .79 13.9 -0.14 2.31
4 .79 8.7 -0.10 2.26
L .80 13.0 -0.07 2.37
N 17 11.2 -0.15 2.30
S .77 8.6 ~0.13 2.31
0 .78 13.4 ~C.14 2.37
X LT 12.1 ~0.12 2.36
M .79 14.5 -0.09 2.34
Valores médios s 0.78+0.02 13£2 -G. 120,03 2.3%0.1
Tabela V.2 -~ Dados para indugdo B,, anisotropia Kegr, magnetostiricio A, €

Area de amostras de composigio Cogzg.4Fes. 65115B1o- A temperatura de Curie T, desta
liga também foi determinada, T, = 378 OC. Para determinar B, aplicamos campos de
até 1000 A/m. Para o calculo da anisotropia efetiva integramos até campos de 300
A/m. O efeito dos diferentes tratamentos térmicos em Kepr © em A, serd discutido
abaixo,
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Observa-se que os valores iniciais para estas duas quantidades &
bastante semelhante, indicando que existe uniformidade composicional ao longo da
amostra.

O primeiro conjunto de amostras, por sua vez, fol dividido em trés

diferentes grupos:

1) Tratamento térmico isotérmico por um intervale de tempo constante
(Hi =~ 5 kOe; =~ 16 horas): cinco amosiras brutas de fusio, (A, B, C, D e E),

2) Tratamento térmico isotérmico (HL = 5 kOe): cinco amostras brutas de
fus8o, (G, I, J, L e N).

3} Tratamento térmico isotérmico (HL = 5 kOe): quatro amostras pré-tratadas

acima da temperatura de Curie To, [T = 400 °C por 30 minutos], (S, 0, K e M).

V.8 = Tratamentos térmicos com campo magnético transversal a Fita.

V.8.1 - Tratamento isotérmico por um intervalo de tempo constante

As amostras foram tratadas termicamente em um forno de tubo onde a
atmosfera ¢ inerte (Argénio) e controlada. Simultaneamente ao aquecimento um campo
magnético transversal (HL = 5 kOe) & aplicado no plane da fita. Cada amostra foi
tratada em uma temperatura. Apés aproximadamente 16 horas de tratamento as amostras
foram retiradas do forno rapidamente e os valores para K., e A_, novamente
determinados. Na tabela V.3 abaixo colocamos os valores obtidos para estas duas
quantidades apds os tratamentos. Os valores para King © Ar, sBo determinados usando

as equagdes V.2 e V.3, e os dados para estas amostras da tabela V.2,

AmostrafKeee (J/m3) A5 x 10%6K, o (J/m?) [AA, x 10*8|T (0C)
A 83.5 ~0.11 69.2 0.04 172+2
B 127.6 -0.03 112.3 0.13 19242
C 130.2 +0.14 113.5 0.27 24943
D 138.8 +(. 06 123.6 0.17 291+3
E 102.4 =0.02 86.4 0.08 33542
Tabela V.3 - Dados de Agr Kegrs Ar, e Kinq determinados apds tratamentos

isotérmicos por um intervalo de tempo constante, com campo magnético transversal,

em fungdo da temperatura do tratamento.

Para melhor visualizar o comportamento observado nos tratamentos
isotérmicos por um intervalc de tempo constante, apresentamos na figura V.4 os
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dados para King € 8, da tabela V.3. No caso de AA, a dependéncia com a temperatura
¢ bastante marcante. Observa-se um maximo de variagio quando a temperatura de
tratamento T; = 249 OC. Na faixa de temperaturas mais baixas (s 190 9C) a agitacéo
térmica ¢é comparativamente menor, de forma que AA; varia pouco. Na faixa de
temperaturas mais altas (z 290 9C) ja estamos mais proximos de T_, desta liga
(T, = 378 °C), de forma que a magnetizagfo diminui e, consequentemente, é menor o
momento magnético local que alinha os pares atdémicos. Por isto, novamente as
variagdes na magnetostricgfio tornam a ficar pequenas.

Un comportamento semelhante é observado para a anisotropia induzida.
Tanto em baixas quanto em altas temperaturas K, 4 nfo cresce tanto comparativamente
as malores indugdes cobservadas para este tempo de tratamento (= 125 J/m3}, da mesma
forma que o observado para Ar . Nio temos entretanto, t#o nitidamente definido para
qual temperatura ocorre maior variagdo na anisotropia. A faixa onde as malores

indugdes ocorrem, neste tipo de tratamento, vai de 190 a 291 °C.
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Figura V.4 - Dados para AA;, e para Kina em fungdoc da temperatura de

tratamento isctérmico por um intervalo de tempo constante, de amostras de

composiclo Cogg 4Fey ¢SiygBiy. As amostras foram tratadas por = 16 horas com campo
magnético transversal Hi = 5 kOe.
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V.8.2 - Tratamento isotérmico (amostras brutas de fusio)

Realizamos tratamentos térmicos isotérmicos na presenca de campo
magnético transversal. 0O procedimento adotado fol descrito na seciio III.8. A
amostra & tratada em um forno de atmosfera controlada. Ela é presa por apenas uma
das extremidades, dentro de uma calha de ago inox que a mantém, durante o
tratamento térmico, alinhada ao campo magnético transversal produzido por um
eletroimd. O forno é aquecido na temperatura desejada. Assim que a amostra é
admitida na camara central do forno, leva-se entre 3 e 5 minutos para que o zistema
(forno + amostra) fique com sua temperatura estavel (+ 3 °C). Apés este periodo
contamos efetivamente o tempc de tratamento da amostra. Findo este tempo de
tratamento a amostra é rapidamente retirada do forno. Depois de esfriada medimos
novamente K. .. e A;. A amostra volta entfo ao forno e o ciclo se repete. Para cada
isoterma (ou seja, para cada amostra), repetimos este ciclo entre 7 e 9 vezes,
alcangando um tempo acumulado de tratamento de até 120 horas. Os resultados obtidos
para AA; e K4 das amostras I, J, G, L e N em fungdo do tempo acumulado de

tratamento s8o apresentados na tabela V.4 abaixo.

190 % / 463 K -1 - 243 % / 516 X - J -

tempo (minutes) {Ki 4 (J/m3) AA x10%6 tempo (minutos) |K{,q (J/m3) ARS x10%6

10 7.6 .08 10 34,4 .06

30 14.9 .07 30 51.3 .10

70 24.2 .05 70 61.4 .16

220 32.8 .13 180 76.2 .13

315 41.6 .18 310 87.0 .21

635 51.7 .18 672 100. 3 .20

1274 61,2 .24 1392 113.3 .20

2554 71.8 .27 2833 128.4 .24

5713 145.8 .26
270 %c| 543 k -G - 300 %! 573k - L - (325 %] =593 - N -

tempo Kind(J/ms) AA x10%6|| tempo Kind(J/m3) AA, x10%0| tempo Kmd(J/mg) Ax, x10*6

16 80.6 .18 10 65.2 0,20 10 42.0 0.15
36 89, 4 .18 30 75.1 0.22 30 62. 4 .018
145 106.3 .14 70 80.8 0.28 72 72.1 .20
383 109.6 .33 150 89.9 0.30 152 70.3 0.28
1381 113.0 .34 310 102.5 0.33 312 85.6 0.28
2816 128.9 .38 630 107.2 0. 32 818 82, 4 0.27
5735 148.5 .45 1270 123.0 0.36 1608 86.4 0.27
3188 74.4 0.25

Tabela V.4 - Dados obtidos para K; 4 e AX, em fungdo do tempo de tratamento
isotérmico com campo transversal de uma série de amostras brutas de fusdo de
compesicéo Cozg, 4Fey ¢S115B1y. Estes valores sfo calculados usande as equagdes V.2
e V.3 e os dados para cada amostra, colocados na tabela V.3.
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Os graficos V.5.a e V.5.b abaixo mostran os dados de K, 4 € AA; da

tabela V.4 em funcdo do logaritmo do tempo, log(t), de tratamento isctérmico.

150 -

Kind Cﬂfﬂ

AAs (x 10°)

t\

0 I T T T T T T
2 3 4 5 6

309 t (s)

Figura V.5.a e V.5.b - Dados de anisotropia induzida K, , e 8A; em funci@o do
logaritme do tempo de tratamento, log(t). Tratamento com campe magnético
transversal a fita (HL = 5 kOe) em amostras brutas de fusfo. Resultados obtidos
para as isctermas: 463K ()}, 516K (+), 543K (e), 573K (A) e 598K (x%).
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Observa-se que, em funcioc da temperatura, ambos os parametros tém o
mesmo comportamento cinético. Nas temperaturas mais baixas a evelugdo é lenta e
quase sempre monotdénica. Mesmo para os tratamentos mais longoes ndoc observa-se
saturacio em Kina © AA_. Por outro lado, na temperatura de tratamento mais alta
(T = 598 K), observa-se para as duas grandezas tendéncia a estabilizarem-se em
torno de um valor constante. Existe, relativamente, malor flutuaciio nos dados

obtidos para Ax A variacgdo de AX, em fungdo do tempo de tratamento segue um

o
comportamento distinto para cada uma das temperaturas. Observa-se que ha

proporcicnalidade entre as duas quantidades.

V.8.3 - Tratamento isotérmico (amostras pré-tratadas)

Para verificar a influéncia da condigdo inicial da amostra em nossas
medidas, repetimos o estudo apresentadoc acima em amostras pré-tratadas
termicamente. 0O pré-tratamento, realizado acima da temperatura de Curie das
amostras (T, = 651 K ou T, = 378 OC), relaxa as tens®es internas gque sio produzidas
nas fitas durante o processo de resfriamento rapido. Em nosso caso, ele foi feito a
400 °C por 10 minutos. Depois do pré~tratamento térmico, medimos novamente Keep €

A Os resultados obtidos estfioc na tabela V.5 abaixo:

g

AmostratKe,. (J/m3) A, x 10+6
5 16.5 +0.08
8 21.2 +0.06
K 20.0 +0.06
M 21.2 +0.10
Tabela V.5 - Dados para Keeg € Ay de amostras pré-tratadas acima da

temperatura de Curie (400 OC por 10 minutos). Os valores correspondem as amostras

brutas de fusfio e podem ser vistos na tabela V. 3.

O procedimento para o tratamento térmico e tomada de dados é idéntico
ac apresentado anteriormente. Na tabela V.6 abaixo apresentamos os resultados
obtidos para Arg e K, 4 das amostras S, O, K, e M em fungfo do tempc acumulado de

tratamento.
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240 °C / 513 K -5 - 270 °C / 543 K -0 -

tempo (minutos) K, (3/m3) |AA, x10%6| tempo (minutos) Kina (J/m3) AN, x10%6

10 0.0 0.00 10 8.6 0.05

30 0.0 0.00 30 21.1 C.Gco

70 2.6 0.05 70 29.8 0.10

180 16.0 0.08 150 44.7 0.08

360 27.7 0.05 317 58.5 0.13

729 52.6 0.10 644 70.9 0.18

1489 69.2 0.12 1476 85.6 0.22

2839 79.5 0.15 3135 95.9 0.28

7324 103.9 0.30

300 °C / 873 K - K - 325 9C / 598 K - M~

tempo (minutos)|K,,,(J/m3) |AA, x10*6|tempo (minutos) Kina (37m3) [Axg x10%6

10 13.0 0.11 10 27.5 0.08

30 34.0 0.18 30 50.0 0.10

72 56.1 0.17 70 51.5 0.15

152 59.3 0.19 150 53.2 0.15

321 79.8 0.28 310 67.7 0.20

641 105.2 0.24 816 70.6 0.15

1280 120.7 0.30 1506 76.4 0.15

3014 68.2 0.18

Tabela V.6 - Dados obtidos para K, , e AAg
de

em funcio do tempo de tratamento

isotérmico com campo transversal uma série de amostras pré-tratadas de

composigdo Coqq 4Fe, (Si,eB,,. Estes valores sdo calculados usando as equacdes V.2

e V.3 e os dados para cada amostra, colocados na tabela V.5.

Nas figuras V.6.a e V.6.b abaixo, os dados para King € AA, da tabela

V.6 s8o colocados em fungdo do logaritmo do tempo de tratamento, log(t). Para um

mesmo tempo de tratamento, Ar (E,T) e Kina{t,T) é sempre menor (10% - 50%) do que

0s valores observados nas amostras brutas de fuso que sofreram o mesmo tipo de

tratamento (figuras V.5.a e V.5.b). Com o pré-tratamento térmico eliminam-se parte

das tens@es internas, defeitos e volumes livres do material.

Com isto, a densidade

de pares atdmicos moveis diminui, fato que, consequentemente, explica os menores

valores para Kinq Observados.
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Kinc/. (T/3)

O — 7 4 . 5 , &
Qog 'l(: (5)

AArs (x10°)
o©
¥

6

gog t (s)

Figura V.6.a e V.6.b - Dados de anisotropia induzida Kina © B8A, em

fungéo do logaritmo do tempo de tratamento, log(t}). Tratamento com campo magnético
transversal a fita (HL = 5 kOe} em amostras pré-tratadas. Resultados obtidos para
as lisotermas: 516K (m), 543K (+), 573K (o) e 598K (A},
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V.8.4 - Ajuste de dados ao modelo de Kronmiiller

Os dados experimentais que apresentamos nas figuras V.5 e V.6 foram
ajustados, respectivamente, pelas equagBes V.11 e V.12. O programa de ajuste foi
desenvelvido pelo Prof. Antonio D. Santos. Na referéncia {39] encontra-se uma
descrigdo bastante detalhada do seu funcionamento. Basicamente, o que o programna
faz €& encontrar, por aproximagdes sucessivas, os valores de P(Qg), K,(T) e Ty,
respectivamente a fungio de distribuigdo de probabilidades de relaxagio, a
anisotropia induzida no equilibio para uma temperatura T e o tempo de relaxagio das
transigbes de atomos. Como P(Qg} ¢ uma fungio continua, no programa dividimos a
faixa de energias de ativaciio Qg em n janelas, cada uma delas com probabilidade
constante. O termo integral da equagdo V.11 &, por transformagio de variaveis,
eXpresso por uma série que, por sua vez, pode ser truncada no programa, de acordo
com a qualidade de ajuste desejada. O nimero de parametros a serem ajustados é
sempre grande: Temos n diferentes intervalos de energias de ativagio (numero tio
grande quanto mais se queira uma curva de probabilidades progressivamente suave). O
valor de K., no equilibrio a ser ajustado corresponde a um parémetro para cada
isoterma de dados. O nGmero minime de dados experimentals para cada isoterma é
trés. Todos os parametros formam um conjunto de n varidveis que tém seus valores
repetidamente modificados. Pelo programa a soma do quadrado dos erros, ou seja, a
diferenca entre o valor de King calculado e experimental, é minimizada. Critérios
de convergéncia como o nimero maximo de iteragdes, nimero de digitos significativos
e de diferenca relativa na soma dos quadrados dos residuos dos truncamentos da
série, sfo utilizados.

Assim, a partir dos dados experimentals obtemos um ajuste que produz
trés parametros caracteristicos:

1) Um espectro de energias de ativagfo, dado pelas amplitudes P(Qg).
2) 0 fator pré-exponencial Ty, @& partir do qual pode-se calcular, através da
equacdo V.4, o tempo de relaxacéo Tg, Correspondente aos processos reversiveis.

3} Os valores de K (T), de equilibrio em uma determinada temperatura,
V.8.4.1 - Ajuste de dados para amostras brutas de fusio e pré-~tratadas

Na figura V.7.a apresentamos o espectro de energias de ativacéo
ajustado pela equaciic V.11 aos dades experimentais de King da figura V.5.a.
Observa~se que a probabilidade fica concentrada no intervalo de energias entre 1.4
e 1.8 eV, com o pré-fator exponencial To = 3.9 x 10711*2 gegundos (esta incerteza
na poténcia ndo corresponde propriamente a um errc na determinacéo de Ty € Sera
discutida em detalhes abaixo). Este espectro corresponde ao melhor ajuste dos dados
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ac modelo. Os dois picos no espectro de energias de ativagfo correspondem a dois
diferentes processos de difusfo em escala atémica e estdo separados por = 0.2 eV.
Na figura V.7.b, os dados para a anisotropia no equilibrio em funcio da temperatura
Ko(T}, obtida deste mesmo ajuste, séo apresentados. Observa-se que préximoe da
temperatura de Curie, K,(T) é aproximadamente linear com (T, = T), resultado que
concorda com o observado por Santos em amostras tratadas termicamente desta mesma
composigdo [39] e Kronmiiller na liga CoggFegNi, Si; B, [85].

0 processo inverse aquele que levou-nos a obter o espectro de energias
de ativacl#io caracteristico de um processo de indugdo de anisotropias pode ser
feito. A partir dos parametros ajustados aos dados experimentais, ou seja, de um
espectro de energlas, de 1, e de K,(T) usamos a equacdo V.11 para calcular valores
tedricos para K., Na figura V.7.c est3c apresentados os ajustes obtidos desta
maneira. Observa-se boa concordancia dos ajustes aos dados experimentais em todas
as temperaturas. Um dos critérios utilizados para atestar a boa qualidade dos
ajustes & que este processo seja autoconsistente, ou seja, que o ajuste teérico dos
dados experimentais obtidos a partir destes ultimos reproduza sua evolugio temporal
com o tratamento, da maneira mais fidedigna possivel. Usando a equagido de Arrhenius
(T = Ty.explQr/kgTl} podemos, a partir dos valores ajustados para T; e Qp,
calcular o tempo de relaxacdo Tp associado aos processos de transigfo ativados pelo
tratamento térmico. Este tempo assim calculado deve ter a mesma ordem de grandeza
que os tempos experimentais, ou seja, ficarem na faixa que vai de 10 minutos até
« 120 horas. Um ajuste que gere parametros Ty € P(QR), que por sua vez gere Ty fora
da faixa de tempos experimentais nio pode estar certo. No final deste capitule
estes ajustes ser@o comparados aqueles obtidos por Santos [39] em tratamentos

isotérmicos sem campo magnético em amostras de mesma composicio.

Repetimos o procedimento descrite acima para os outros dados
experimentais colocados nas tabelas V.4 e V.6, ou seja, os dados para K;,q4 das
amostras pre-tratadas e para AA_ das amostras brutas de fusdo e pré~tratadas. Estes
resultados foram colocades nas figuras V.8, V.9 e V.10. Os ajustes aos dados
experimentais obtidos sic muito bons em todos os casos, em que pese a malor
dispersdo dos dados experimentais para AA(t,T} em comparagdo com os de K, 4(t,T).
As curvas so6lidas das figuras V.8.b e V.9.b somente ilustram o comportamento de
Ko(T) com a temperatura e nio correspondem a ajustes de dados.

0O fator pré-exponencial To obtido para cada um dos casos tem uma
imprecisdo de aproximadamente duas ordens de grandeza. Nfo se trata propriamente do
erro associado a Ty, mas sim a faixa em que Ty pode variar e mesmo assim o ajuste

do espectro aos dados manter-se bom. Assim, comunmente se escreve dque o melhor

ajuste obtido tem Ty = A X 10ﬂ¢¥‘ pois apesar do melhor ajuste ter sido aquele com
To = A x 10"%, pode-se ajustar outros espectros igualmente bons na faixa:
Ap x 1079 <ty < Ay % 107%7Z. Como ambos os parametros - T, € Qg - estéo
correlacionados pela equacdo de Arrhenius, valores de Ty menores implicam em um
espectro centrado em torno de energias mals altas e o contrario ocorre no sentido
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inverso, ou seja, valores ajustados para Ty malores implicam em espectros em faixa

de energias mais baixa. Os valores tipicamente encontrados nos ajustes que fizemos

ficam em torno de T, = 102g3.
0.12 T ]
To= 3.9x10" s
0.081 [ .
™ M
(ol _“‘”r__.’___'"*
0.044- =
0.00
1.30 1.50 1.705 V) 1.90
Figura V.7.a - Espectro de
energias de ativacao para

Coyp.aFey ¢5145Byg bruta de fusio obtido
a partir dos dados de K, 4 da tabela V.4,

e AEmam e
200} . —
% 150} .
~
=2
81OO~ -
X
50+ -
O . . U 1 N
400 500 600 700
TEMPERATURE (K)

Figura V.7.b - Anisotropia induzida
no equilibrio térmico K (T) em funcio da
temperatura. Obtido do ajuste de K, , pela
equagdo V.11,

Cap. V

10 963K

100+

K ind (3/*!‘)

Kind (/%)

100 -

Kind (o)

3

;50-: 5%3 K
EE ] 0
T 1004 /
"o )y 0
-3 -
X 50{/////////
0 4 . . ¢ 1
1504 598 K
"lt 4
X
LANNFPV R
T T
x 50-./
o - v , . ’ -
i 2 3 4 5 6
Qoa f (s)

Figura V.7.c - Anisotropia induzida
em funcdo de log(t) para amostras brutas
de fusdo. As curvas sdélidas correspondem
ao ajuste de dados & equacdo V.11 uszando
o espectro da figura V.7.a e os valores
para K (T} da figura V.7.b.
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Figura V.8.a ~ Espectro de energias
de ativagdo para Coqy sFe, ¢SiyeByg pré-

tratado, obtido a partir dos dados de K .4
da tabela V.6.

520

&40
T (K)
Figura V.B.b ~ Anisotropia induzida
no equilibrio térmico K, (T) em funcido da

temperatura. Obtido do ajuste de K,,4 pela
equacdo V.11.Amostras pré-tratadas.
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Figura V.8.c - Anisotropia induzida
em funcdo de log(t) para amostras pré-
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de dados a equagdo V.11 usando o espectro
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Figura V.9.a - Espectro de energias
de ativaglo para Cogg 4Fe, (SijcBy, bruta
de fusdo obtido a partir dos dados de LA,
da tabela V.4,
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Figura V.9.b - Variacd&o na magne-
tostricgdo no equilibrio térmico, Ao (T}
em fungdo da temperatura. Obtide do ajuste
de AA; pela equagio V.12. Amostras brutas
de fusio.
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Figura V.10.b - Variagdo na magne-
tostriccdo no equilibrio térmico AA_,(T)
em funcdo da temperatura. Obtido do ajuste
de AA, pela equaclo V.12. Amostras pré-
tratadas.
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amostras pré-tratadas. As curvas cor-
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espectro da figura V.10.a e aos valores
de V.10.b.
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V.8.4.2 ~ Separagio entre mecanismos reversiveis e irreversiveis

Os ajustes de dados experimentals apresentados acima (figuras V.6 a
V.10) foram obtidos pela equagfio V.11 (no caso de K;.4) ou equagio V.12 (no caso de
AA.}. Conforme discutimos na segfo V.4, estas duas equacdes foram obtidas a partir
do medelo de Kronmiiller no caso de sistemas termicamente relaxados, ou seja, para
apenas as amostras pré-tratadas. Contudo observamos que também os dados
correspondentes as amostras brutas de fusfo s@o bem ajustados por aquelas equagdes.

Para calcular a contribuigio irreversivel para K;,, nas amostras brutas
de fusdo utilizamos a equagdo V.10. Os valores experimentais obtidos para Ki,q das
amostras brutas de fusf8oc correspondem a anisotropia total induzida. Considerando
que as contribuicgdes reversiveis sdo idénticas nos dois conjuntos de amostras,
subtraimos os valores experimentais (a cada temperatura) correspondentes as

amostras pré-tratadas. Obtem-se a diferenga AK; 4, que é igual a:

B(T).Gg(t,T).G (t,T) , (V.13)

ou seja, subtrainde a equacgdo V.11 da equacioc V.10 obtemos V.13 acima.

Dividimos a equag8io V.13 pelo valor Gg(t,T), que é calculado a partir
do espectro P(Qg), ajustado para as amostras pré-tratadas (figura V.7.b} e de T
por sua vez dado pela equagio V.4 e pelo valor pré-exponencial ajustado Tg. Obtemos

assim, a parte da anisotropia induzida associada aos processos irreversiveis:

w
{ Kim(t,T)}I = B{T).G;(t,T) = B(T}.IP(QI).(I - exp[—?—]).dQI {V.14)
1
0
Na figura V.11 abaixo colocamos o©s valores para Kind(t,T)I assim

obtidos. As linhas chelas nfo correspondem a ajuste, apenas servem para ilustrar
melhor o decaimento. A contribuigdio irreversivel estad associada aos pares atémicos
que mudam de configuragio (ver figura V.3) quando o volume livre ¢ eliminado e,
portanto, associada também a redugdo na mobilidade deste pares. Como pode ser visto
na figura V.11, Kmd(t,T}I decal rapidamente. Apés aproximadamente wuma hora de
tratamento térmico sua amplitude é = 30% do valor observado apés 10 minutos, mesmo
para as temperaturas mais baixas (onde a cinética é mais lenta). Assim, conclui-se
que ¢ tempo de relaxag8o caracteristico dos processos irreversiveis T; € muito
menor que agueles associados aos processos reversivels Tg- ksta conclusdo #
contraria aquela afirmada por Kronmiiller para a liga CoggFegNi 0Si1Byg [58] ou ao
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resultado apresentado por Santos e Missell [113] em amostras desta mesma
composicdo, mas ¢ consistente com outros resultados obtidos por Severino e
colaboradores [114]. Os resultados apresentados na referéncia [113] podem ser
reinterpretados considerando-se que T; << Ty, Ssem prejuizo de suas conclusdes. Os
resultados de K, , obtidos por Santos [39] por tratamentos térmicos com Campo
transversal a fita em ligas de composicio Co,Mn Si; By e CopyMnSiqBs, bruta de

fusio e pré-tratadas, também sdo bem ajustados considerando-se T; << Tg.

|.og t (s)

Figura V.11 - Contribuigdo irreversivel para anisotropia King{t,T); em fungdo
do tempo de tratamento isotérmico t. As linhas cheias apenas servem para ilustrar o

decaimento rapido desta contribuiggo.

Portanto, tanto a forma do espectro de energias de ativagdo quanto o
tempo de relaxaglo associado aos processos irreversiveis T; devem diferir com a
composicdo das amostras. Ja os valores ajustados para g, associado 20S processos
reversiveis s8o comparaveis entre si. Resumindo, podemes escrever:

Ty << {V.15)

TR N = Ty
{amostras brutas de fusao) (amostras pré-tratadas)
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Assim, G;(t,T) na equagio V.10 é muito pequenc, de forma que V.10 pode
ser escrita como a equacdo V.11, o que Jjustifica o feito anteriormente, quando
ajustamos valores de K,,, das amostras brutas de fusfo por V.11 e nfo por V.10. O
mesmo argumento pode ser estendido para o ajuste de AA, das amostras brutas de
fus8o. De gualquer forma, como pode ser viste nas figuras V.7 e V.9, os ajustes de
dados de amostras brutas de fusdo pela equaglc V.11 sio tdo bons quante agueles
obtidos para amostras pré-tratadas (figuras V.8 e V.10).

Do que discutimos acima acerca do comportamentce cinético da anisotropia
induzida K, 4 e das mudancas na magnetostricgdo AA, para tratamentos térmicos com

campo transversal na liga de composiglo Coqq ,Fey (SiygByy podemos afirmar que:

1) A evolugdo temporal de K, 4(t,T) e AA_(t,T) é bastante similar, ou seja,

para cada temperatura observa-se proporcionalidade entre estas duas gquantidades.

2) Destes dados obtem-se espectros de energia de ativacfo na mesma faixa de
energia (1.4 eV - 1.8 eV), com pré~fatores exponenciais 71, também préximos entre si

(= 10711},

3) Tanto para amostras pré-tratadas quanto amostras brutas de fusio observa-

se que K, ,(t,T) e AA_(t,T) estfo associadas a processos reversiveis.

4) A parte irreversivel dos processos nas amostras brutas de fusio decal
rapidamente, em comparagdo com o tempe de tratamento. O tempo de relaxagdo Ty
associado a estes processos deve ser bem menor que o tempo de relaxagdo dos

processos reversiveis Tg.

5} Os tempos de relaxacglico assoclados aos precessos reversivels Tp, devem ser

comparavels entre amostras de diferentes composigdes.

No final deste capituleo estes resultados serdo comparados com ajustes
similares obtidos para K, 4, e AA, em amostras tratadas com corrente e em
tratamentos com corrente e tensfo mecAnicas aplicadas simultineamente. Os
resultados obtidos por Santos [39] em amostras de mesma composicido também serdo

apresentados.
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V.9 - Tratamento térmico com corrente na amostra

Conforme discutimos na se¢do V.7, trabalhamos com dois conjuntos de
amostras de composigdo Cogq sFey ¢S1i5B1p- O primeiro conjunto fol utilizado no
estudo da cinética de K, 4 e A\, em tratamentos térmicos na presenca de um campo
magnético transversal, cujos resultades foram apresentados ao longo da segdo V.8.
No segundc conjunto estudamos a cinética para K;,4 e A6A_, em tratamentos termicos
com corrente elétrica passando pela amostra. Na tabela V.7 abaixo apresentamos a

caracterizacio magnética deste novo conjunto de amostras.

Cozg, 4Fey, 65115810 Indugdo | Anisotropia |Magnetostricgdo Area Remanéncia

Amostras brutas de fus@o| B (T) Kers (I/m3) Ag x 10%6 A x 1078 p2 my

C .74 14.8 -0.03 2.56 0.60

D .74 16.6 -0.05 2.60 0.61

E .73 13.8 ~3.07 2.55 Q.60

F s 14.2 ~0.06 2.56 0.60

R .78 11.8 ~0. 085 2.59 0.62

5 .75 14.4 -G, 05 2.57 0.57

.74 16.3 ~3.09 2.58 0.58

M .79 10.2 -0. 10 2.58 0. 60

N .80 11.5 -0.11 2.61 .57
Valores médies ——> |[0.7610.03 14%2 -0.06%10.02 2.58%0.02

Amostras pré-tratadas

200 9c, 30 minutos B (T} |Kgpp (J/m)|  Ag x 10*6 |l4 x 1078 p2

M .79 11.7 +0.03 2.58 0.81

N .Bi 14.6 +0.06 2. 61 0.82

Tabela V.7 ~ Dados para indugdoc Bg, anisotropia K., magnetostricgdo A, Area
e remanéncla reduzida mp de amostras de composiglo Cogq zFey ¢S145B1g. Os valores
de A, apresentados aqul sfo 50% menores que aqueles apresentados na tabela V.2, em
amostras de mesma composigic. Esta diferenga é discutida no texto. O pré-tratamento
térmico aplicado em duas das amostras deste conjunto foi feito por um periodo de
tempo maior (30 minutos, ao invés de 10 minutos). A remanéncia reduzida da a fracéo

volumétrica de dominios orientados na direcfo de féacil magnetizacBo da fita.

Observa-se que, como no caso anterior, ha homogeneidade composicional
ao lcongo da fita, pols os valores obtidos para as diferentes quantidades nédo varian
muito de uma amostra para outra. Os valores de anisotropia sfo comparaveis aqueles
apresentados na tabela V.2, contudo os valores de A, sfo 50% menores. Esta
diferenga esta relacionada aos diferentes métodos de medida utilizados. No primeiro
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conjunto de amostras usamos o método de SAMR convencional [12,13). Para o segundo
conjunto de amostras usamos uma variante deste mesmo método. O campo magnético
transversal que faz a magnetizagdo oscilar por um &ngulo 6 em relagdo ao eixo
longitudinal é produzido por uma corrente elétrica AC que passa pela amostra. A
vantagem de usar esta alternativa é que tanto a determinacdo de A, quanto a de
Kepsr» além do préprio tratamento térmico podem ser feitos sem tirarmos a amostra do
lugar. A precisfio na medida ¢ t83c boa quanto aquela obtida através da moentagem
original. Como estamos interessados na evolugdo temporal de AA,, ou seja, das
diferengas em A, antes e depols de um tratamento térmico esta diferenca no valor
absoluto nfc prejudica a andlise dos dados.

As amostras apresentadas na tabela V.7 foram divididas em dols grupos.
Dois tratamentos térmicos foram realizados:
1) Tratamento isotérmico pela passagem de corrente na amostra: quatro
amostras brutas de fusdo (C,D,E e F) e uma pré-tratada (N).
2) Tratamento isotérmico pela passagem de corrente na amostra e aplicagio
gimultanea de tensdio mecdnica: irés amostras brutas de fusio {(R,S e T) e uma pré-

tratada (M).

V.9.1 - K, 4(t,T) e AA_(£,T) no tratamente com corrente

As amostras C, D, E, F e N da tabela V.7 foram tratadas seguindo o
procedimento descrite na seclo [11.9.2. Para calcular a temperatura que a amostra
alcanca em funcio da corrente que pagsa por ela fizemos uma calibragioc, apresentada
na figura III1.6. A amostra é presa ao sistema come mostra o diagrama da figura
II1.3. O tempo de estabilizag8o da temperatura da amostra neste tipo de tratamento
¢ bastante curto (= 5-10 segundos). Passado ¢ tempo de tratamento, a amostra
resfria~se também rapidamente. Sem que a amostra precise ser retirada da calha que
lhe da sustentacglc, refazem-se as ligacdes elétricas adequadas a cada caso e
determina~se, sucessivamente, K, € & remanéncia reduzida mg = Mp/Mg = Bp/Bg,
usande o tracgador de histereses TCE e também A , usandc a técnica de SAMR. Como no
caso anteriormente discutido de tratamentos com campo magnético transversal, depois
de determinadas estas grandezas refazemos o tratamento térmico por um periodo de
tempo mais longo. © processo é repetido varias vezes até alcangarmos tempos
acumulados de =~ 30-100 horas.

Além de agquecer a amostra a corrente gera um campo magnético
heterogénio dentro da fita, cuja infiuéncia nos resultados apresentados sera
discutida no final deste capitulo.

Os resultados obtides para estes trés parametreos em funcio do tempo de
tratamentc estdo colocados na tabela V.8 abalxo.
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I = 0.6A1T = 197 OC|T = 470 K|~ ¢ -1 = 0.654|T = 225 OC!T = 408 K|- E -
tomin) | Kyng(U/m®) |AAg x10%6) my |t mino) |k, q0/m®) ANy x10™6| g
0.5 0.2 ©.00 0. 62 0.50 1.9 G. 00 0. 47
1.8 0.4 0.00 0.53 1.5 4.1 0.60 0.36
4.5 0.6 0.00 0.43 4.8 8.9 0.00 0.20
14.5 1.0 0.00 0.34 11.5 8.7 0.00 0.21
44.5 3.2 0.00 0.26 33.5 21.7 0.02 0.17
104.5 4.5 0.00 0.26 74,5 24.6 0.02 0.15
234.5 6.1 0.01 0.17 137.5 25,2 0.03 0.12
594.5 8.4 0.01 0.17 211.5 27.8 0.03 0.15
1124.5 9.9 0.02 0.10 453.5 52.8 0.07 0.16
2009.5 11.7 0.02 0.10 | 1273.5 68.5 0. 10 0.17
1928.5 73.0 0.12 0.17
I = 0.70:T = 259 OC|T = 538 K|- D -|[I = 0.725A|T = 273 OC|T = 546 K|~ F -
t (min.) | Kypq(3/m3) AAg x10*6 g, t (min.} Klnd(J/m3) AA, x10%*6 mp
0.5 9.5 0.00 0.20 1 8.2 .00 9.25
1.5 12.5 0.00 0.20 4 9.6 0.00 0.20
4.5 17.7 0.01 0.20 11 11.4 0.00 0.20
14.5 29.9 0.02 0.20 22 12.6 0.00 0.15
44.5 48.2 0.03 0.15 52 16.5 0.00 0.14
79.5 55.0 0.06 0.15 119 21.1 0.06 0.12
149.5 54.8 0.06 0.15 204 25.4 0.12 0.12
275.5 78.1 0.13 0.10 328 30.1 0.14 0.12
403.5 83.4 0.15 0.10 818 34.8 0.17 0.12
438.5 90.3 0.17 0.10 1268 40.0 0.20 0.11
1270.5 91.7 0.18 0.10 2128 45.5 0.19 0.10
2110.5 92.3 0.17 0.10
I = 0747 = 259 Oc|T = 538 K|~ N -
tomin) | Kyng(rmd) [Adg x10%6| mp
0.50 -0,8 0.00 0.79
1.5 -1.0 0.00 0.79
4.5 -0.8 0.00 0.78
11.5 1.1 .00 0. 67
32.5 4.7 0.00 .52
97.5 13.4 0.02 0.38
257.5 22.7 0.04 0.256
627.5 34.5 0.07 0.19
1520.5 46,1 0.10 0.14
5760.5 63.9 0.16 0.14
Tabela V.8 - Dados para King: BAg e mp em fungio do tempo acumulado de

tratamento isotérmico pela passagem de corrente elétrica na amostra. As amostras

C,D,E e F s@o brutas de fusfo e a amostra N ¢ pré-tratada acima de T. (400 °C por
30 minutos).

Na figura V.12 apresentamos os resultados da tabela V.8 enm funcée do

logaritmo do tempo de tratamento. Observa-se que a evolugdo temporal de King €
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similar aquela observada nos tratamentos com campo magneéetico transversal (figuras
V.5 e V.6). O tempo de estabilizaclo da temperatura é bem menor nos tratamentos conm
corrente, comparados com os tratamentos com campe transversa) {(alguns segundos no
primeire caso e 5 minutos no segundo). Por esta razio conseguimos fazer medidas em
curtos intervalos de tempo (alguns minutos), principalmente no inicio do
tratamento, a cada uma das temperaturas. O tratamento com corrente na amostra é
realizado em um sistema aberto, ou seja, sem atmosfera inerte, comc no caso dos
tratamentos em fornos resistivos. Devido a isto, nos tratamentos realizados em
temperaturas mais altas observa-se que apdés algumas horas de tratamento as amostras
apresentam oxidag&o na superficie. Levantamos um espectro de difragio de raios-X de
uma das amostras que oxidaram apés terminarmos a sequéncia de tratamentos térmicos.
Ndo observamos picos de Bragg, portanto a amostra ainda continua amorfa, segundo os
critérios que utilizamos para definir o grau de amorficidade, discutidos na secio
III.1. Pe qualquer forma, devide a oxidagfo das fitas tomamos duas precaugdes: 1) O
tempo (médio entre as amostras) acumulado de tratamento térmico neste caso ficou
diminuido até um méximo de 40 horas, cerca de metade daquele que utilizamos no
outro tipo de tratamento (ver tabelas V.4 e V.5); 2) Nio fizemos tratamentos em
temperaturas muito elevadas, também comparando com os dados obtidos no case
anterior. A temperatura mais elevada dos tratamentos por corrente realizadas é

cerca de 20% menor do que aguelas utilizadas nos tratamentos com campo transversal.

V.9.2 - K;4(t,T) e 8A_(t,T) no tratamento com corrente e tensdo

mecanica simultaneamente aplicadas.

0O mesmo procedimento descrito na secfo anterior foi utilizado para
tratarmos termicamente as amostras R, S, T e M da tabela V.7. Neste caso,
gsimultaneamente a passagem da corrente elétrica pela amostra e seu consequente
aquecimento, submetemos as amostras a uma tensfio mecanica. Como as segles reta das
amostras estudadas s#io muito préximas (ver tabela V.7), consideramos que a tenséo
mecanica aplicada fol a mesma em todos os ensaios (=~ 560 MPa). A tensdo, através do
acoplamento magnetoelastico, gera um campo de anisotropia interno a fita durante o
tratamento que participa do processo de ordenamento de pares atdémicos e,
consequentemente, do processc de indugio de anisotropias. Na tabela V.9 colocamos
og resultades obtidos para Kingr Mz e AMA, em funglo do tempo de tratamento.
Observamos que é por meio deste tipo de tratamento que alcancamos a maior
anisotropia induzida (Kj4)ps. = 260 J/m3. O mesmo nio ocorre com as variacgbes em
Ay, cujos malores valores foram obtidos nos tratamentos com campo transversal
anteriormente relatados, (AA),,, =~ 0.45. Na figura V.13 apresentamos graficamente
0s resultados para AA (t,T) e K, , (t,T) da tabela V.9 em funq§5 de‘1og(t).
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Figura V.12 - Dados obtidos para K4, AA, e my em funcgdo de log(t) para
véarias temperaturas de tratamento térmico obtido pela passagem de corrente elétrica
em amostras brutas de fusio e pré-tratada de composig@o Coqq sFe, (5115Bp-
Resultados obtidos para as isotermas: 470K (o), 498K (c), 538K (+) e 546K (A) para
amostras brutas de fusfo e 538K (x} para a amostra pré-tratada.
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Amostra|bruta de fusdo Amostra |bruta de fusédo
I = C.56A T = 197 9% T = 470 X|- R -||I = 0,654 T = 225 G¢ T = 498 K|- T -
3 AX +6 3 AR +6
t (min.) Kipg (J/m7) g X10 mg t {(min.) Kipg (J/m=) g %10 mp
0.5 -2.1 0.02 0. 80 0.5 -2.2 0.02 0.75
1.5 -2.2 0.04 0.82 1.5 -1.8 0.03 0.75
4.5 ~-1.1 0.05 0.80 3.5 -2.2 0.04 0.75
12.5 ~0.1 0.05 0.78 7.5 -0.9 0.04 0.77
25.5 0.z 0.05 0.79 15.5 0.7 0.09 0.73
56.5 0.9 0.08 0.75 40.5 6.5 0.08 0.87
124.5 3.6 0.05 0.73 90.5 20.7 0.08 0. 36
249.5 7.6 0.07 0.60 200.5 43.8 0.12 0.23
339.5 9.5 0.07 0. 60 385.5 65.2 0.15 0.18
579.5 16.8 0.08 0.54 850.5 86.7 0.19 0.16
819.5 21.4 0.08 0.46 2315.5 118.2 0.23 0.14
1146.5 31.0 0.10 0.36 3680, 5 129.7 0.27 0.14
2180.5 44.8 0.12 0.29
Amostra|bruta de fusio Amogtraipré-tratada
1 = 0.7A T = 259 O¢ T =538 Ki-5 -1 =072} T=250% |T=538EK - ¥ -
t (min.) Kind(J’/m3) Ahs x10%6 my t {min.) Kind(J/m3) f.\;\s x10*6 MR
0.8 -1.5 0.01 0.77 0.5 0.7 0.00 0.81
1.5 -1.5 0.03 0.75 1.5 1.4 0.00 0.81
5.5 2.3 0.04 0.68 4.5 2.0 0.00 0.79
11.5 9.3 0.08 0.45 10.5 2.6 ~0.01 0.67
26.5 37.5 0.10 0.22 30.8 33.8 0.04 0.14
58.5 69.8 0.14 0.14 89.5 93.3 0.08 0.09
121.5 109.0 0.19 0.11 274.5 146.0 0.13 0.12
243.5 120.0 0.22 0.11 560.5 185.3 0.14 0.12
486.5 141.2 0.25 0.11 [ 2024.5 221.5 0.15 0.07
1607.5 166.6 0.31 0.11 [ 3s524.5 260.0 0.17 0.05
2882.5 170.7 0.33 0.11
Tabela V.9 - Dados para K; 4, O8A, e mp em funclo do tempo acumulado de
tratamento isotérmico pela passagem de corrente elétrica na amostra.

Simultaneamente ao tratamento uma tens8o mecdnica de 560 MPa é aplicada a amostra.
As amostras R,5 e T sao brutas de fusBo e a amostra M é pré-tratada acima de T,

(400 °C por 30 minutos).
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Figura V.13 - Dados obtidos para K, 4, 8A, e mg em fungdo de log(t) para
varias temperaturas de tratamentc térmico obtido pela passagem de corrente elétrica
em amostras brutas de fusdo e pré-tratada de composiglc Coqq sFe; 5146B;30-
Resultados obtidos para as isotermas: 470K (o), 498K (o) e 538K (+) para amostras
brutas de fus@o e 538K (A) para a amostra pré-tratada.
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V.9.3 - Espectros de energia de ativagfo para K4

Os resultados obtidos para K, ,(t,T) apresentados na tabela V.8 (para os
tratamentos com corrente) e na tabela V.9 (para os tratamentos com corrente e
tensdo mecdnica) das amostras brutas de fusdo foram ajustados pela equagdo V.11. O
procedimento utilizado no ajuste é o mesmo discutido anteriormente.

Ndo foi possivel fazer o mesmo para o caso pré-tratade pois obtivemos
apenas uma isoterma para King» tanto no tratamento com corrente guanto com corrente
e tensfo mecadnica. Assim, se tentarmos ajustar a equagio V.11 aos dados de uma
Unica 1isoterma K, ,(t,T), teriamos indefinigéic no valor de 1, e na posicgio do
espectro de energias de ativacdo, ou seja, o ajuste nio pode ser felito. Por esta
razdo apenas apresentamos o ajuste aos dados de King(t,T) das amostras brutas de
fuséo.

Tentamos ajustar os dados obtidos para AA_{t,T) das amostras brutas de
fusfo apresentados nas tabelas V.8 e V.9 a equacido V.12, Contudo, nio conseguimos
obter espectros que ajustassem com precisfo os dados experinentals, como fizemos no
caso do tratamento com campo magnético transversal. Todas as tentativas feitas,
variando T, inicial, a faixa do espectro de energias P(Qg) e os valores no
equilibrio térmico, A »(T) nfo surtiram efeito. Comparamos os resultados para
AA (t,T) em tratamento com campo transversal, apresentados nas figuras V.5 e V.6
com os resultados andlogos obtidos no tratamento com corrente das figuras V.12 e
V.13. Observamos trés diferencas bisicas entre os dois casos anallisados, que podem
explicar esta dificuldade no ajuste:

1) As amplitudes maximas alcancadas para AA.(t,T) sfio & 30-50% maiores nos
tratamentos com campo transversal do que nos tratamentos com corrente, comparando-
se tratamentos realizados en temperatura préximas,

2) Enquanto que nos tratamentos com campo transversal chegamos a temperaturas
de tratamento de até 35 OC, no caso dos tratamentos com corrente ficamos limitados
& temperaturas mais baixas (259 0C). Assim, no ajuste de AA(t,T) n3o se tem o peso
estatistico que vem dos dados tomados em isotermas feitas enm temperaturas altas.
Como nestes tratamentos a agitagdo térmica é maior, processos separados por
barreiras de energia maiores {ver figura III.3) podem ser também ativados.

3) As variacdes en A; acontecem mais rapidamente no caso dos tratamentos com
campo do que nos tratamentos com corrente. Assim, enquanto no tratamento com campo
transversail AA, = 0.10 x 1076 apos # 30 minutos, no segundo caso o tempo necessario
¢ até 30 vezes maior, leVando—se em conta temperaturas similares. Isto significa
que o efeito, na magnetostricedo, das energias de ativagdo menores é muito pequeno,

Na figura V.14 abaixo apresentamos os espectros de energia de ativacéo

1
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mecinica) e os respectivos ajustes dos dados experimentais pelo especiro usando a
equacio V.11. O ajuste dos dados experimentals com estes espectros s@o apresentados
na figura V.15. Observa-se que diferentemente dos ajustes obtidos no caso de
tratamentos com campo transversal, neste casc ha apenas um maximo nas energlas de
ativagio, Estas energias estfo concentradas em valores mais altos (1.5 eV - 2.1 eV)
e o tempo de relaxag8o T, é menor que os ajustades aos dados deo outro tipo de
tratamento. Assim, no caso de K, ,(t,T) obtido por tratamento com corrente, a
aplicacio do modelc de Kronmiiller é plenamente satisfatéria. Uma comparacgio entre
todos os resultados obtidos até aqui para K;,,(t,T) e AA_(t,T) nos varies

tratamentos é feita a seguir, na conclusfo deste capitule.

0.2
{a) Tratamento com corrente na amostra
K (T) = 54 J/m3 (197 OC)
o K, (T) = 144 J/m3 (225 9C)
' 1 Kg(T) = 124 J/m3 (259 °C)
——, g -
55 Ko(T} = 38 J/m3 (273 9C)
[~
-13
- T = 4.2 x 10 segundos
0.2
0 1
15 i3 1.9 g (eV)
B
(b) Tratamento com corrente na amostra e o4
tensdo mecanica (o = 560 MPa). _- ) ]
K (T) = 261 J/md (197 OC) ) ]
Ko (T) = 213 J/md (225 OC) B
Ko (T) = 193 J/m3 (259 9C)
-13 0 = ) I
To = 3.9 x 10 segundos
L4 L3 2.0 B(eY)
Figura V.14 - Espectros de energia de ativacio para Co,g jFe, (S1;5Byo

brutas de fusdo, obtido a partir de dados de K 4(t,T) da tabela V.8 e V.9. Dois
casos sao considerados: Tratamento térmico com corrente na amostra (a) e tratamento
com corrente e tens8o mecinica (b). Os valores ajustados para a anisctropia
induzida no equilibrio K4(T) para cada temperatura sio, respectivamente: 54 J/m3,
144 J/m3, 124 J/m® e 38 J/m® no caso (a), respectivamente para as temperaturas
197 °C, 225 OC, 259 OC e 273 °C e 261 J/m3, 213 J/m3 e 193 J/m3 no caso (b), para
as temperaturas 197 °C, 225 9C e 259 OC,
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{a) Tratamentc com corrente na amostra.
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{b)} Tratamento com corrente na amostra e tensio mecanica (¢ = 560 MPa).

Isotermas: 197 OC (m), 225 9C (x) e 259 9C (+).

Figura V.15 - Anisotropia induzida em fungio de log(t) em amostras
brutas de fus@o em dois tipos de tratamento térmico. As curvas sélidas correspondem
& ajustes dos dados das tabelas V.8 e V.9 & equagie V.11, usando, para cada caso,

os espectiros da figura V.14 e os valores para K, (T) e 7.

Cap. V 106



V - Anisotropia induzida e mudancas na magnetostriccdo

V.10 - Discussido sobre os resultados obtidos em diferentes tipos de

tratamento térmico.

Na tabela V.10 abalxo apresentamos um resumo dos resultados obtidos en
diferentes tratamentos térmicos em amostras de composicéio Co,g Fe, (Si,eBjg
apresentados neste capitulo. Acrescentamos a este resumo, os dados correspondentes
ao tratatamento térmico sem campo em amostras desta mesma composicio, que foram

obtidos pelo Prof. Dr. Antonio D. Santos [39].

Tratamento térmico: T T+H| I I+o
Tipo de amostra: BF | PT BF PT BF PT BF PT
Dados experimentais
MR(0) 0.6 10.8| 0.6 0.8 0.6 G.8 0.6 0.8
Ig ( t—) 0.6 10.8| 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2* 0.2*
(Kingdmax, [J7m3] = 251= 1| = 150 = 120 | = 90 | = 65 {=~ 170 = 260
(AAS) pay, x10%6 - ~ i= 0.45 = 0.30|= 0.20]= 0.16(= 0.35 = 0,17

Valores tedricos

Kypg, (t=30,T) 4, [J/m3]1| 40 | 0 | 190 140 150 - 260 -

AA (£, T) x10%6 - - | 0.70 0.45 - - - -

max

*}No tratamento I+0°, a remanéncia reduzida cal mals lentamente que nos outros casos.

Tabela V.10 - Resumo dos resultados experimentais para anisotropia induzida
King» Mmudancas na magnetostricciio AA, e remanéncia reduzida my. Diferentes
tratamentos térmicos sfo considerados: T (amestras tratadas em um forno resistivo),
trabalho felto por Santos [39]; T+HL (amostras tratadas em um forno resistivo com
campo magnético transversal a fita, HL =5 kOe); I (amostras aquecidas pela
passagem de corrente elétrica); I+c (amostras aquecidas pela passagem de corrente
elétrica e submetidas a tensfio mecdnica ¢ durante o tratamento). Legenda: BF
(amostras brutas de fusfo), PT (amostras pré-tratadas acima de T.). (Kinqluax. ©
(AA ) sx. S80 os malores valores experimentais determinados, de acordo com as
tabelas V.4, V.6, V.8 e V.9 para cada uma das condicdes das amostras. Ja
Kipa, (t—0,T) s & OA(t—w,T) .. , correspondem ao maior valor no equilibrio

térmico encontrado, ajustados pelo modelo de Kronmiiller, para o conjunto de

isotermas de cada um dos casos estudados (ver figuras V.6 a V.10 e V.15).
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V - Anisotropia induzida e mudangas na magnetostricgdo
Os resultades obtidos para anisotropia induzida K, , e mudangas na

magnetostricgdo AA,, resumidos na tabela V.10, é sistematizada na seguinte forma:

V.10.1 - Resultados para anisotropia induzida (Amostras brutas de fusdo)

Quando uma amostra se encontra em sua condigdo bruta de fusio, sua
estrutura de dominios magnéticos é dada pela distribuic8o de tensdes internas e de
aniscotropias locais (geradas pelo processo de fabricacfo) e por seu fator de forma
(a geometria da amostra). Inicialmente o material é macroscopicamente isotrépico,
ou seja, a distribulcio de pares atdémicos magnéticos € isotrdpica, da mesma forma

que a diregdo de facil magnetizacio de cada dominio.

V.10.1.1 -~ Tratamento isotérmico

Em um tratamento térmico onde a amostra nfc é submetida a nenhum agente
externo (como campos magnéticos ou tens®es mecanicas) a estrutura de dominios
inicial é muito importante. A anisotropia magnética ¢é dada pela medida da
dificuldade de magnetizar um material. Portanto, os dominiocs que estéoc alinhados na
diregdc do campo magnético aplicado ndo contribuem para K.rr- Apenas os dominios
alinhados em outras diregdes contribuem, pois neles os momentos magnéticos atingem,
por rotagdo, a diregio do campo aplicado. A fragdo volumétrica dos dominios que
estdo alinhados transversalmente a fita e, portanto, contribuem para K., ¢ dada
pela remanéncia reduzida mg. Durante o tratamento térmico, os eixos de orientacgio
dos pares atOmicos magnéticos se reorientam pela agitagio térmica de forma a
minimizar a energia magnética do sistema. A direc¢fo de magnetizacgfo de cada dominio
torna-se privilegiada em relagfoc as demais, pois os pares de Atomos tendem a se
alinhar nesta diregdo. Com isto a diregio de magnetizaciio de cada dominio se
establliza na temperatura do tratamento e o sistema como um todo ganha anisotropia,
pois a distribuiclio de pares que era isotrépica se concentra em algumas direc&es
faceis. Assim, somente a agitacgfo térmica é suficiente para produzir anisotropia
induzida em amostras brutas de fusfo desta composiciic. Na medida de Keer apés cada
um dos tratamentos, mede-se indiretamente a fragido de pares atémicos méveis que se
recrientaram na diregdc de magnetizaciio dos dominios transversais.

Vemos nos resultados da tabela V.10 que my ndo muda ao longo do tempo
de tratamento isctérmico. Neste casc, a nfo diminuicio de m, significa que a
estrutura de dominios continua inalterada apdés o tratamento, com uma fracgio
volumétrica orientada transversalmente e outra longitudinalmente ao eixo de
fabricagio da fita (experimentalmente observou-se, respectivamente, 40% e 60% do
volume total da amostra [39]).
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V.10.1.2 - Tratamento isotérmico com campo magnético transversal

No caso de tratamento com campo externo a estrutura inicial de dominios
Ja n#o é tHo importante. Durante o tratamento o campo magnético aplicado é alto o
suficiente para saturar magneticamente a amostra em sua direcdio, ou seja, a direcso
transversal a fita. Durante o tratamento, como ne caso anterior, a agitacio térmica
faz com que os pares atdmicos se reorientem. Mas, desta vez, a amostra esta, pela
acdo do campo, completamente saturada na diregio transversal. Assim, durante o
tratamento os pares atémicos méveis tenderéio a se alinhar nesta diregdo, o que
aumenta muito a populacfio de eixos de pares transversais a fita, apés o tratamento.
De fato, quando o tratamento termina a configuracgdio de dominios da amostra é,
majoritariamente, orientada transversalmente a fita, devido a estabilizac8o sob
campo externo, dos eixos de magnetizagdo local nesta diregdo (istoc pode ser
confirmado pela diminuicio em mp). Assim, a anisotropia induzida neste casoc é

obrigateriamente maior que nos tratamentos isotérmicos.
V.10.1.3 ~ Tratamento isotérmico com corrente na amostra

Durante este tipo de tratamento térmico & passagem de uma corrente I
pela fita gera dois fendmenos. Um & o de aquecimento da amostra por efeito Joule. O
outro é a criacio de um campo magnético. Este campo magnético se distribui pela
se¢do reta do condutor em um circuito fechado, sendo maximo na superficie da fita e
nulo no centro. Sendo as dimensBes da segdo reta de uma fita dadag pela sua largura
{no eixo y) a e sua espessura (no eixo x) b, a amplitude deste campo, no plano da

fita, pode ser aproximadamente escrito como: Hy = EEB.X. 0 campo Hy ¢ proporcional

a distancia entre o centro da fita e sua superficie [82]. Como as amostras da liga
Cozg.4Fey, ¢5115Byy estudada tém largura b = 1.3 mm, o campo magnético maximo na
superficie é Hy = 500 A/m. Neste caso, como no anterior, a estrutura inicial de
dominios pouco influi na anisotropia induzida pols, devido a passagem da corrente
durante o tratamento, esta estrutura inicial de dominics é completamente
modificada. Segundo Vazquez e colaboradores {82] a estrutura final de dominios apds

0 tratamento tem a seguinte configuracio:
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b o

Figura V.16 - Desenho esquematico da seglo reta de uma fita e sua provavel
estrutura de dominios apdés a passagem de corrente elétrica I por seu eixe

longitudinal z. As setas indicam a direcdoc dos dominios.

Durante o tratamento térmico a agitagido térmica faz com que og pares
atémicos méveis se reorientem nas direcgdes de magnetizagic faceis dos dominios. A
passagem da corrente pela amostra produz uma configuracgio final de dominios similar
aquela da figura V.16. O campo induzido pela corrente é heterogéneo dentro da fita.
Consequentemente, a diregfo gue assumem os eixoes fécelis de magnetizacio também é
heterogénea, apesar de majoritariamente ser transversal a diregiic de fabricacgfo da
fita. Por 1isto, no centro da fita a distribuigic de pares atémicos que se
reorientaram ¢ mais iscotrépica do que na sua superficie. Vemos também na tabela
V.10 que a remanéncia reduzida mgp cal rapidamente com o tempo de tratamento, de
forma que a fraglo volumétrica de dominlos orientados transversalmente, apés o
resfriamento, aumenta. Portanto uma fracfo grande dos eixos de pares atémicos
movels se reorlenta, devido a aglo do campo magnétice induzide, a direcdo
transversal a fita. Apesar de ser uma situagfo parecida com a anterior, neste caso
héa maior heterogeneidade na distribuigBo de pares atémicos pois o préprio campe que
ordena os pares ¢ heterogéneoc. A prépria estrutura de dominios {dada pela
magnetizacdo local) que ¢ fixada no tratamento também ¢ heterogénea. A menor

amplitude de anisotropia induzida neste caso (= 90 J/m3) comparada com © tratamento

R

anterior (= 150 J/m®) deve-se Jjustamente a esta heterogeneidade no campo de

anisoiropia.

V.10.1.4 - Tratamento com corrente na amostra e tensio mecanica.

Nesie tipe de tratamento temos trés efeitos combinados. 0Os dois
primeiros s@o aqueles discutidos no case anterier, o aquecimento da amostra e a
presenga, durante o tratamento, de um campo magnético induzide no planc da secgdo
reta da fita. O campe magnéiico produzide pela corrente &, na superficle, altc o
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suficiente para saturar a amostra. Eontudo, como vimos no caso anterior ele
decresce da superficie até o centro, de forma que a distribuicfio dos eixos faceis
de magnetizagdc torna-se mals isotrépica no centro do gue na superficie. Além
destes dois efeitos, deve~se considerar a influéncia da tensic mecinica. Como se vé

nas tabelas III.1, V.2 e V.7, a magnetostricgfo A, destas amostras &, na

s

temperatura ambiente, negativa. Contudo, aquecida a amostra, A, torna-se
positivo [115]. Sendo A, > 0 e, durante o tratamento, ¢ > 0, o eixo facil de
magnetizagdo sofre uma rotagdc para a direcdo longitudinal da fita. Nesta situacgdo,
durante o tratamento térmico, os dois campos sfo ortogonais: o campo magnético dado
pela corrente ¢é ‘transversal a fita, enquanto que o campo de anisotropia
magnetoelastica, dado pela tensio, é longitudinal a fita.

Considerando que a amostra bruta de fus8o tem uma distribuicdo
isotrépica de tensbes internas, o tratamento térmico relaxa parte delas e também
provoca uma deformag@o. Quando a amostra é resfriada a deformagfic provocada pela
tensfo retrai-se, gerando por sua vez uma compressdo interna. A amplitude desta
compresséo interna depende do valor das tensdes aplicadas e de quanto as tensdes
internas inicials s8o relaxadas durante o préprio tratamento. Assim, neste
tratamento a anisotropla efetiva tem duas contribuig¢Bes: a primeira é dada pelos
pares atémicos méveis que se alinharam aos eixos de magnetizagidio local (a direcio
exata deste alinhamento é dificil de ser avaliada pois os dois campos que atuam
sobre og eixos ~ o magnetoelastico e o magnético induzido pela corrente, que é
heterogéneo - sfio ortogonais). Esta contribuigiio envolve portanto, anisotropias de
dois fons. A segunda contribuigfc vem do reordenamento dos eixos de facil
magnetizagdo pela aclo da compressfo interna induzida, j4 que a energia eldstica
acrescentada ac sistema durante o tratamento é transformada em energia magnética,
pelo fato das tensdes internas de compressfo favorecerem o ordenamento dos eixos de
de magnetizac&o na diregfio transversal. A deformacgio da amostra causada pela tensfo
induz a compress#io interna que atua sob os orbitais atémicos e, pelo acoplamento
spin-6rbita, na magnetizacdo. A amplitude de anisotropia induzida é maior para este
tratamento (= 170 J/m3) do que a obtida no tratamento apenas com corrente
(= 90 J/m3). Neste dltimo, a maior contribuicgdo para K,,4 vem da direg¢io dos eixos
de magnetizag@io local que foi fixada pelo tratamento (come na figura V.16). Ja no
tratamento com corrente e tensido itemos, além da magnetizacfio alinhada
transversalmente, uma componente dada pela energia magnetoelastica. Portanto Kina

deve ser malor neste tipo de tratamento, comparada aos denmais.
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¥.10.2 - Resultados para anisotropia induvzida (Amostras pré-tratadas)

Nas amostras pré-tratadas grande parte das tens®Bes internas geradas na
fabricagdo sdo eliminadas. Nas amostras pré-tratadas a remanéncia reduzida mg
cresce = 30% em relag@o as amostras brutas de fusBo {(de = 0.60 para = 0.80). Isto
significa que aproximadamente 30% da fracfo volumétrica de dominios inicialmente
transversais ao eixo da fita s3o deslocados para a direglio do eixo longitudinal da
fita. Este deslocamento ocorre pois hé& menos tensdes internas na fita se
contrapondo a anisotropia de forma. A relaxagio nd3o é total pois ha tensdes
internas muito fortes que nfo sdo facilmente eliminadas em periocdos de tratamento
curtos. O volume livre da amostra € reduzido e consequentemente, a densidade de

pares atdémicos magnéticos moveis também diminui.
¥.10.2.1 - Tratamento isotérmico

Ja foi dito na discussfo do caso das amostras brutas de fusido que nos
tratamentos onde apenas age ¢ calor, a estrutura inicial de dominios é muito
importante. O pré-tratamento reorienta os dominios (m; aumenta de 0.6 para 0.8) e a
fragdo deles que ainda flca na diregdo transversal estd associada a regifies onde
existem tensdes internas muito altas, ndo relaxadas. Com isto, a agitacdo térmica
dada pela temperatura, que propicia a reorientagdo magnética dos pares atdmicos
méveis, acaba n&o influenciando a anisotropia efetiva K_.,.. Nio havendo rotagio da
magnetizagdo, n#o had contribuicdo para K,,. Na fragio volumétrica de dominios
longitudinais a reorientagic apenas estabiliza os pares na diregido de facil
magnetizagdo, que € longitudinal nestes dominios. O efeito desta estabilizacfio & o
pequenc valor de K, ., apresentado na tabela V.10 (= 1 J/m3). Na fracfo volumétrica
de dominios transversais ji existe uma forte anisotropia inicial local, gue é dada
pelas tensdes internas néo eliminadas. Com a agitagfio térmica, apenas uma fracgéo
muito pequena de pares atémicos (ou em tempos muito longos de tratamento) vence
tais anisotropias locais. Como nfo ha pares atémicos se alinhando na direcio
transversal, nfc ha ganho liquido de anisotropia.

Assim, nos tratamentos isotérmicos, a grande diferenca entre a
anisotropia induzida em amostras brutas de fusfo e pré-tratadas (= 25 J/m3 e = 1
J/m3, respectivamente) vem da redugdo drastica de volume livre obtida no segundo

caso.
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V.10.2.2 - Tratamento isotérmico com campo magnético transversal

Vimos que o pré-tratamento aumenta a fragio de dominios longitudinais.
Contude a frag8o restante estd sempre assoclada a tensdes internas fortes. Com a
reducdo do volume livre da amostra a densidade de pares atémicos méveis também
diminuiu. Durante o tratamento com campo transversal a agio do campo magnético
externo faz com que grande parte dos eixos faceis de magnetizacio se desloquem para
a direcdo transversal (mp diminui em funcdo do tempo de tratamento). Ja a agitacdo
térmica propicia a reorientagdo dos pares atémicos moveis para esta direcgio
transversal, da mesma forma que no tratamento deste tipo nas amostras brutas de
fusdo. Contudo, como boa parte dos pares atémicos méveis (e do volume livre) foi
eliminada no pré-tratamento a amplitude de anisotropia induzida Kina € menor do que
150 J/m3).

R

aqueia obtida para as brutas de fusfio (respectivamente, = 120 J/m3 e

V.10.2.3 - Tratamento isotérmico com corrente na amosira.

Pela passagem de corrente na amostra um campo magnético transversal é
induzido. Este campo estabiliza na sua diregio os eixos de magnetizacido., O
aquecimento produzido pela corrente faz com que os pares atdmicos méveis se
reorientem preferencialmente nesta diregéo estabilizada de magnetizagio. Portanto,
a fragdo de pares atdmicos mdéveis na direcgfio transversal aumenta e o sistema torna-
se mals anisotrodpico. Como o volume livre da amostra foi bastante diminuido pelo
pré-tratamento térmico, a amplitude de anisotropia induzida é menor, neste caso, do
que aguela obtida no tratamento em amostras brutas de fusio {respectivamente,

= 90 J/m3 e = 65 J/m3),

V.10.2.4 - Tratamento com corrente na amostra e tens3o mecanica.

A fenomenclogia deste tipo de tratamento é similar a dos tratamentos
anteriormente descritos. As amostras s#c pré-tratadas, portanto boa parte das
tensdes internas foi eliminada. Somente ndoc foram relaxadas aquelas tensdes
internas muito grandes, associadas a regi®es localmente muito anisotrépicas.
Novamente, durante o tratamento, dois diferentes campos agem sobre a magnetizacio e
establlizam-na localmente. Um ¢ o campo magnético induzido pela corrente, que
apesar de ser heterogéneo estabiliza a magnetizaco na diregdoe transversal. Ja o
campo magnetoelastico, vem do acoplamento entre a tensio aplicada (o = 560 MPa) e a
magnetostricgfo, que ¢é positiva. Portanto, este campo ordena os eixos de
nagnetizaclo local a diregio longitudinal & fita. Como o campo magnético induzido é
heterogéneo e o valor exato da magnetostricgfio para aquela ‘temperatura
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desconhecido, ndo é possivel calcular quanto da magnetizacio local se estabiliza em
uma dire¢do ou outra. Quando a amostra é resfriada, da mesma forma do que foi
descrito para as amostras brutas de fusdo, a deformagio provocada pela tensio
aplicada gera uma compressfio interna a fita. Como ja dissemos antes, é dificil
avaliar qual é a amplitude desta tensio de compressfo interna, mas sendo o > 0 e
As > 0 o eixo de magnetizagio local é rotacionado até a diregdo transversal. Vemos
na tabela V.10 que a anisotropia induzida nas amostras pré-tratadas ¢é maior
(2 260 MPa) do que aquela observada nas amostras brutas de fusio (= 170 MPa). Como
no pré-tratamento grande parte das tensdes internas s3o eliminadas, entdo a
compressdo Iinduzida pelo tratamento térmico atua (por ser maior gue a tensio
interna local) sobre uma maior parte da amostra gerando, consequentemente, uma
maior fragdo voluméirica de eixos faceis de magnetizagioc que rodam, via aclopamento
magnetoelastico, até a direcio transversal. A aclo desta tensdo de compressio

induzida se d& por mecanismos de um ion.

V.10.3 =~ Resultados para as variagtes pa magnetostricgio (amostras

brutas de fusio e pré-iratadas)

Observamos que as variacdes na nagnetostricgio AA, sdo sempre menores
para as amostras pré-tratadas comparadas as amogtras brutas de fusio. Como foi dito
na discussfio anterior, a magnetostricgdio somente influi no ordenamento de pares
atdmicos méveis durante o tratamento com corrente e tensio mecanica aplicados
simultéaneamente. Contudo, neste caso A; € positivo logo apds os tratamentos de
forma que a acdo do campo magnetoelastico sobre os eixos de pares atdmicos provoca
ordenamentc gue & ortogonal ao ordenamento provocado pelo campo mangético induzido
pela corrente. Depois de resfriada a amostra, nos trés casos onde AA_, fol
determinada (tratamento com campe magnético, com corrente e com corrente e tensio

mecanica) Ag torna-se positiva rapidamente.
V.10.4 - Espectros de energia de ativacéo

Os espectros de energias de ativagioc que ajustamos ao dados
experimentais para Kina © AX,, nos tratamentos com campo transversal apresentam
deis picos, caracterizando dois processos diferentes para a cinética destas duas

grandezas. (ver figuras V.7.c - V.10.c). Para King aJjustamos espectros na faixa de

energias (1.4 -~ 1,8 eV) com pré-fator exponencial To = 3.9 x 10011 5 para as
amostras brutas de fusio e energias (1.5 ~ 1.8 eV) com Tp = 1.6 x 10711 g para asg
amostras pré-tratadas. Para AX, o8 melhoresg espectros foram ajustados para
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energias menores (1.2 - 1.7 eV) com Ty = 4.7 x 1071° s no caso das amostras brutas
de fusio e (1.0 - 1.3 eV} com 1, = 1.9 x 10"® s no caso das amostras pré-tratadas.

Ja os espectros obtidos a partir de K,,;, nos outros deois tipos de
tratamentos apresentam apenas um pico, 0s espectros ajustados para o caso das
amostras brutas de fusfo sf8o: para o tratamento com corrente, (1.5 - 2.0 eV) com
To = 4.2 x 10712 s e, no caso do tratamento com corrente e tensdo, (1.6 - 2.0 eV)

3.9 x 10713, Ver figura V.14,

It

com T

A faixa de energias dos espectros e o pré-fator exponencial variam de
acordo com a lel de Arrhenius. Usando os espectros de energia de ativac8o ajustados
para cada um dos casos estudados e considerando as temperaturas de tratamento,
podemos calcular o tempo caracteristico médio <T> = <74.exp(Qp/k.T)>. O termo

< T o>, corresponde ao calculo para a temperatura T de tratamento mais baixa. Ja

in.

o termo < T > .. fol calculado para a temperatura T mais alta de tratamento. Um

resume dos valores obtidos é feito na tabela V.11 abaixo:

Tratamento|Grandeza|Condiglo|< T > (s)[< 1 >0 (8) | ton (8)|thax (8)
T
Kina BF 130 31.000 600 360.000
Kina PT 320 14.000 600 360.000
AAr BF 115 48. 000 600 420.000
DA, PT 130 33.500 600 420,000
I
King BF 2 34.500 30 130.000
I+
Kina BF 15 28.500 30 200.000
Tabela V.11 - Dados para o tempo médic de relaxagdc calculado através da

equagdo V.4 (equaglo de Arrhenius), a partir dos espectros de energia de ativacéio
obtidos para K;,4 e AAr; (figuras V.7 - V.10 e V.14). Casos estudados: T+HL
(amostras tratadas em um forno resistivo com campo magnético transversal a fita,
Hi =5 kOe}; I (amostras aquecidas pela passagem de corrente elétrica); I+o
(amostras aquecidas pela passagem de corrente elétrica e submetidas a tenséo
mecanica ¢ durante o tratamenteo). Legenda: BF (amostras brutas de fusio), PT
(amostras pré-tratadas acima de 7T.). Apresentamos também os tempos minimos e

maximos de tratamento em cada um dos casos.

Observa-se que ¢ tempo de relaxacfo médio obtido em todos og casos esta
aproximadamente na faixa dos tempos experimentais (t_,, e t,, na tabela V.11).
Isto significa que as mudangas na faixa de energias do espectro ajustado &, em cada
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caso, compensada pela mudanga no fator pré-exponencial t,, mantendo os tempos de
relaxagdc Ty na mesma faixa dos tempos experimentals, ou seja, na faixa onde o
efeito dos processos de relaxagio: a anisotropia induzida K, , e as mudangas na
magnetostriccio AA, & observado experimentalmente. Os espectros ajustados também
concordam com outros apresentades na literatura, como em Santos e Missell [113] e

Kronmiiller e colaboradores [85].

V.10.5 - Conclustes do capituloe

e Verificamos que o modelo de Krommiiller ajusta muito bem os dados
experimentais para K, 4(t,T) e Ax(t,T) obtidos por meio de diferentes tratamentos
térmicos.

® Da cobservaglo de todos os resultados experimentais e dos espectros
obtidos no modelo de Kronmiiller, verificou-se também que =0 menos para a liga
estudada: Coq s Fe, 5145Byg, existe proporcicnalidade entre estas duas grandezas,

ou seja, a evoluglo temporal de K; 4, e AA, com o tempo de tratamento £

s
aproximadamente a  mesma. Este fato concorda com outros resultados da
literatura [82,96,97] e também com o esperado dos modelos desenvolvidos por Fidhnle
e colaboradores [66] discutida no capitulo II deste trabalho.

® Foi possivel interpretar qualitativamente as diferencas observadas na
anisotropia induzida K, 4 para os varios tratamentos térmicos apresentados neste
trabalho.

® A magnetostricgio A, da liga Coqq ,Fe, S1;5B;, muda de sinal enm
todos os tratamentos térmicos, tornado-se positiva. O efeito de A, sobre o
ordenamento de pares atdémicos mévelis sé € efetivo durante o tratamento térmice com
corrente e tensfo mecdnica na amostra.

e Os tempos de relaxagBo caracteristicos de cada um dos tratamentos,

obtidos a partir dos especiros ajustados correspondem ao tempo real dag

experiéncias, ¢ que demonstra a autoconsisténcia do trabalho realizado.

e 3%

Os resultados aqul discutidos para K4 (t,T) e AA(t,T} nos
tratamentos térmicos com campce magnético transversal a fita (na secdo V.8) foram
publicados (referéncias [116] e [117]).

E LT ]
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VI - Fios amorfos de alta magnetostricgio

Na introdugfo deste trabalho citamos que nosso objetivo principal era o
de estudar a caracterizaclo magnética de ligas amorfas que tém A, = 0. Isto foi
feito aoc 1longo deste trabalho. Todavia, neste capitulo apresentaremos algumas
propriedades magnéticas de flos amorfos, material que tem geometria e
caracteristicas muito diferentes daquelas até aqul apresentadas, para fitas
amorfas. Acreditamos que a inclusfo deste capitulo é Ilmportante poizs além de
oferecer contraste com o que fol feito anteriormente, trata especificamente de uma
propriedade muite Iinteressante, tanto do ponto de vista fundamental quanto
tecnoldgico, gue &€ a biestabilidade.

Este trabalho fol realizado durante estagio no laboratdrico de magnetismo
do Instituto de Ciencia de Materiales, do Consejo Superior de Investigaciones
Cientificas (CSIC) de Madrid, Espanha, em colaboragio com ¢ Prof. Dr. M. Vazquez. A

discussdo que faremos abaixo pode ser encontrada em detalhes na referéncia [118].

Trabalhames com fles amorfos de composicéo Fe,, gSi, oBys, produzidos
pela técnica de In-Rotating~Water Spinning, que ¢ similar aquela que utilizamos em
nosso laboratorio para produzir materiails na forma de fitas. Contudo, nesta técnica
o materlal gque se pretende amorfizar é fundido e ejetado em um liquide (usualmente
agua ou gquerosene) contido em um cilindro que gira em altas velocldades. Os fios
amorfos com gue trabalhamos foram fornecidos pela UNITIKA Ltd. e tém diametre, no
estado bruto de fusdo, de 125 um. Fios desta composigéo tém A, > 0 e uma estrutura
de dominios que proveca o fendmeno chamado biestabilidade {119]. Esta estrutura de
dominios é formada por um nicleo cilindricoe cuja magnetizacio é orientada
axialmente e uma casca cilindrica contigua aoc nGcleo onde a magnetizacsio & radial
ao fio. Esta estrutura pode ser vista na figura VI.l.a abaixo. Esta estrutura de
dominios €& devida a grande anisotropia uniaxial dada pelas tensdes internas
produzidas durante a fabricagd&o. No cilindro central o material estd saturado
magneticamente, enquanto que na casca cllindrica hd uma complexa estrutura de
dominios radiais e de fechamento. A biestabilidade que fics desta composicio
apresentam deve-se justamente a existéncia deste cilindro central saturado, pois a
inversfoc da magnetizagfdo neste cilindro ndo acontece se o campe magnético aplicado
para tal for inferier a um campo de nucleacio de dominio reverso, chamado
usualmente de campo critico H*. Quando o campo aplicado atinge este valor critico o
dominio reversc se propaga ac longo do cilindro, invertendo a magnetizacio ao longo
do eixo. Isto se reflete na curva de histerese destes fios, pois a transigio brusca
da magnetlzag&o quando H = H* & caracterizada por um salto Barkhausen. Na figura
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VI.1l.b mostramos uma representa¢fo de como deve ser o dominio inverso nucleado.
Para facilitar ¢ calcule que faremos mais abaixo a configuracio mais simples
(cénica) para este dominio ¢ assumida. O comprimento A depende do comprimento do

fio e das inomogeneidades locais na anisotropia do fio.

fat PRy

/

i
-

Figura IV.1 - Na parte superior vé-se um esboco da estrutura de dominios
magnéticos de um fio amorfo que tem A > 0. Os dominios de fechamento minimizam a
energia livre do sistema. Esta estrutura provoca, na magnetizacido em balxos campos,
0 aparecimento de um Unico e bem definide salto Barkhausen. Na parte inferior da
figura o dominio inverso nucleado é ilustrado. A parede de dominios entre as duas
regides se propaga ao longo do comprimento do fio quando o campo aplicado for maior

s *
gue o campo critico H .
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Aplicando um campo magnético H, no sentido contrario a direcidc de
magnetizagdo do nlcleo, fazemos com que esta gire 180°. 0 efeito da amplitude do
Campo aplicado na curva de histerese deste material caracteriza a biestabilidade.
Na figura VI.2 apresentamos curvas de histerese tipicas deste material: Na curva
{a) ndo se vé histerese, pois o campo aplicado H < H* ¢ muito baixoc. Na curva (b},
0 campo aplicado H é exatamente igual ao campo critico H*. Para este campo um
dominio com magnetizacio reversa aquela do niclec aparece e se desloca rapidamente
ao longo do eixo do fio, fazendo com que ele figue magnetizado na direcdo oposta a
inicial. E esta g condi¢8io para a biestabilidade. Na curva de histerese esta
reversdo na magnetizac¢fio caracteriza um salto entre dols estados equivalentes.
Repetindo a medida para campos magnéeticos ainda maiores (¢} observa-se gue a
histerese continua guadrada, com H > H, > H*. Saltos Barkhausen s8o0 usualmente
observados em sistemas amorfos durante a magnetizacéo em baixos campos. Os defeijtos
do material dificultam o deslocamento das paredes de dominioc durante a ragnetizacio
de tal forma que com o incremento do campo aplicado a magnetizacio cresce aos
saltos. Dependende da distribuicdo de defeitos nestes materiais podem ser
observados muitos saltos, enquanto © mecanismo de magnetizacgido ainda for o de
deslocamento de paredes de dominios (e nioc o de rotagdo destes). Nos fios
entretanto, o campe critico para a occorréncia do salto & bem definido e tambénm
Unico. Dai o interesse tecnolédgico em estudar estes materials, tendo em vista
aplica-los em diferentes tipos de sensores [120]

Segundo Malmhall e colaboradores [121] os saltos Barkhausen nestes fics
desaparecem em amostras de comprimento inferior a 70 mm. Neste trabalho verificamos
a Iinfluéncia do comprimento dos fios no campo critico de nucleagioc de dominio
reverso H* e também a dependéncia de H® conm tensdes mecanicas aplicadas.

Na tabela VI.1 abaixo apresentamos os valores de catdlogo de algumas das

propriedades de fios desta composicio.

Magnetizacso M 1.5 7

Magnetostricgdo +35x1076

Anisotropia efetiva K, {2500 J/m3

Temperatura de Curie T_|437 °C

Remanéncia reduzida mg |0.50

Campo coercivo Hg 0.4 Ce

Tabela VI.1 -~ Propriedades magnéticas do fio amorfe de composicdo
Fey; 581, ¢B1s. Valores de catalogo da liga AF-10 "Sency" (UNITIKA Ltd.). O campo
coercivoe neste material é aproximadamente trés vezes maior do que no caso de uma
iiga amorfa de baixa magnetostricgdo, como Cogg.4Fey, ¢Si,5By -
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B(KG)

H=0,30¢ H(Oe)

H=0,40e > H(Oe)

1 i ] l 1 1

H=1,00e o2 ° H(0e)

Figura VI.2 - Curvas de histerese tipicas de fio de alta magnetostricgdo que
tem H* = 0.35 Oe. Quando H = H* o salto é vertical (b). A biestabilidade
corresponde ao estado magnético do fio em que aplicamos campos menores que H™.
Nesta situagfio o material estard magnetizado de forma equivalente em qualquer dos
dois sentidos do eixo facil (a). Quando H >> H* o campo coercivo H, cresce com o

campo aplicado como usualmente (c).
V1.1 ~ Resultados experimentais
VI.1.1 - Dependéncia de H*¥ com o comprimento do fio

Para obter as curvas de histerese dos fios estudados utilizamos um
sistema semelhante aquele descrito na segdo 111.4 deste trabalho. Trabalhamos com
fios de comprimento entre 120 e 60 mm. Obtivemos a curva de histerese destas
amostras em fungio da tensfo mecénica. Determinamos para cada tensic o wvalor do
campo critice H*. Na figura VI.3 abaixo apresentamos os dados cobtidos para o campo
critico H* em fungBico do comprimente 1., dos fios estudados. Observa-se que para
amogtras de comprimento > 100 mm, H* ¢ aproximadamente constante enguanto gque para
os comprimentos intermediarics (60 =L = 100) H* cresce monotonicamente com L.
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Abaixo de 60 mm nfo se observa blestablilidade e, portanto, H* = 0. Esta dependéncia
do campo critico com o comprimento deve-se a modifica¢des no campo interno do fio
devido aco fator desmagnetizante, que ¢é variavel com o© comprimento. O erro
apresentado na figura corresponde & dispersdo nos resultados obtidos em varias

medidas.

s fiit ¢
1 {{H{

Figura VI.3 - Dependéncia do campo critico H* com o comprimento dos fios.
VI.1.2 - Dependéncia de H* com tensdes mecanicas.

Na figura VI.4 abaixo apresentamos dados que obtivemos para o campo
critico de nucleagdo de dominio em fungfio da tensdo aplicada. Observa-se que para
os flos mais longos, 7 diminui um pouco (30-50%) e apdés ter atingide um minimo
aumenta monoténicamente em fungfo da tensdo. Em amostras curtas, para pequenos
valores de tensio ¢, H' desaparece. Apds o incremento de tensfo para valores mails
altos, observa-se que o fio volta a apresentar biestabilidade € que da mesma forma
que nos fios compridos, H* cresce com o.

Antes de deduzirmes o modelo que wutilizamos para Iinterpretar os
resultados acima, apresentamos na figura VI.S abaixo os valores obtidos para a
remanéncia reduzida mp em fungdo da tensdo aplicada em flilos de comprimento
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variavel. Como ja discutimimos no capituio V, mg & definido pela razdoc enire a
remanéncia My e a saturagadoc Mg de um material e da uma medida da fracidoc volumétrica
dos dominios que estad orientada na diregac do campo magnético aplicado gquando
determinamos a curva de histerese de um material. Observa-se na figura VI.5 que
mplec = 0) = 0.5, ou seja, o volume do nlUcleo cilindrico € aproximadamente igual ao
volume da casca cilindrica externa. Portanto, nem mp nem, consequentemente, a
estrutura de dominlos, dependem do comprimento do fio. Somente foram colocados
naquela figura os valores correspondentes a my quando a biestabilidade existe.
Assim, para os fios de menor comprimento, quandc a biestabilidade desaparece, a
curva de histerese nfo é definida e, portanto, nao definimos my. Quando existe,

mp(c) para fios de diferentes comprimentos apresenta a mesma dependéncia funcional.

20}-
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Figura VI.4 - Campo criticeo H* em funclo da tensdo ¢ que traciona os fios de
comprimento variavel. As linhas cheias correspondem a ajustes fejtos pela equacgao
VI.7 conforme discutiremos abaixo. Valores apresentados para os comprimentos:
120 mm (@), 99 mm (@), 84 nm (§) e 60 mn (4).
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Pode ser visto também na figura VI.5 que em altas tensbes aplicadas mg
praticamente satura, ou seja, mg = 0.95. Isto significa que o diametro do nucleo
central aumenta até que praticamente todo o fio, a excecido dos dominics de
fechamento, seja formado por um Unico dominio. Atraves destes dados para o aumento
da remanéncia com a tensdo aplicada podemeos estimar o diametro do nacleo central do

fio.

| '],vp-oi-vw&-i-' |
08} o’d' |

0.6

0.2}

1 | 1 1

200 400 600 800
GG(MPQ) ]

*

Figura V1.5 - Remanéncia reduzida my em fungdo da tensao mecanica aplicada em
fios de comprimento variavel. Come ndo existe biestabllidade nos fios curtos para
algumas tensdes (ver figura V1.4), mg ndo & definido em toda a faixa de tensdes
aplicadas.Valores para flos de comprimento: 120 mm (@), 99 mm (w), 84 mm (§) e

60 mm (8}.

VI.2 ~ Teoria

O nicleo central do fio pode ser considerado um menodominio cilindrico
com seu eixo de facil magnetizagfo alinhado na diregfio de fabricagdc. Vimos pelos
resultados da figura VI.5 que independentemente do comprimento do fio, na auséncia
de campo aplicado este cilindro tem aproximadamente o raio constante. Como gquem
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contribui para a remanéncia é o nucleo, my pode ser escrito na forma: my = rg/R2,
onde r, ¢ o raio inicial do nicleo (¢ = 0) e R o raio do fio (ver figura VI.1.b).
No processo de magnetizacgfio no sentide contrario a diregdo de saturagido deo fio,
inicialmente se nucleia um dominio que tem magnetizagdo inversa & 1nicial.
Acredita-se que este dominio ¢ nucleado nas extremidades do fio, devido as maiores
inomogeneidades do campo em relagio 4 parte central do cilindre. Aumentando o campo
aplicade, a parede de dominios entre este dominio nucleado e o dominio inicial se
propaga ao longo do fio, invertendo a magnetizacdo., A biestabilidade vem do fato
que o campo necessirio para nuclear um dominio reverso (campo de nucleagfo} & malor
que ¢ campo de propagagio do dominlo.

O campo H* necessario para inverter a magnetizaciio pode ser calculado
seguindo um modelo desenvolvido por Kronmiiller [122]. Duas energias contribuem para
o balango energético. Uma ¢é dada pelas interacges magnetoestaticas, associada ao
fator desmagneltizante da amosira. A outra corresponde a energia de formagio do
dominic reverso.

a) Contribuicio do campo desmagnetizante

O campo aplicado H, tenta inverter a magnetizaclio no nucleo de forma a
minimizar a energia livre do sistema como um todo. Mas, devide ac fator de forma
(fator desmagnetizante) do flo, a configuracgio inicial tende a ser mantida. O fater
de forma gera um campo desmagnetizante Hp na direc8o da magnetizag8o do ndcleo.
Este campo € uma fungdo das dimensdes do nucleo e, como o raio do nucleo aumenta
com a tensdo aplicada, também H, se modifica.

b} Contribuicdo da energia de parede de dominio

A formagido de um dominio reverso implica na formagdoc de uma parede de
dominios. A energia da parede de dominios E, contém a contribuigd@io da anisotropia e
¢ escrita usualmente na forma: E? = B.{A.K)V2, onde A é a constante de troca, K a
constante de aniscotropia magnetoelastica (pois o material ¢ amorfo e n#oc tem
anisotropia magnetocristalina}) e B um coeficiente gque depende da forma do dominioc
reversco nucleadoe. A tensBoc mecdnica modifica a distribuigio de anisotropias e,
portanto, também modifica a energizs da parede.

Quandc o campo H, aplicado atinge o campo critico de nucleacg8o a energia
da parede de dominios formada se iguala a energia magnetoestatica. A expressio

geral para o campo critico pode ser escrita na forma [122]:

(VI.1)

*
H = (0 Ey/pp Mg . VI3) = Do Mg,
onde V & o volume do dominic nucleado (na figura VI.1l.b, V = A.m.r3/3), D, € o
fator desmagnetizante efetivo, M, a magnetizacldo de saturagido da amostra e « um

s

parametro das inomogeneldades locais da anisotropia magnética.
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Assim, vé-se que H* depende basicamente do fator desmagnetizante do
nucleo D,,, € da energia de paredes de dominios Ey. Calculande a dependéncia de E?
e D, com tensBes mecadnicas podemos tentar ajustar os valores de H* obtidos

experimentalmente em fungédo da tenséo colocados na figura VI.3.
V1i.2.1 - Fator desmagnetizante

No estado remanente e para campos H, aplicados menores que o o campo
desmagnetizante Hp = D.M_ & paralelo ac eixc longitudinal do fioc. O célculo de D ¢
feito aproximando ¢ ndcleo do fic por um esferdide prolato, na condiglo em que o©

eixo do comprimento é muito maior que o eixo menor, usando a expressdo: [123]
D= (4.r2/L2). {1n(L/T) -~ 1} , (VI.2)
onde r é o raio do nucleo e L seu comprimento.

Como mg = r2/R2, a equagio VI.2 para o fator desmagnetizante pode ser

reescrita na forma:
D = (4.R%/L2).mg. {In(L/R.[mg) - 1} (VI.3)
Portanto, o campo desmagnetizante Hy pode ser escrito como:

Hp = (4.R2.M_/L2).mg. {In(L/R.mg) ~ 1} (VI.4)

Usando os dados para mg apresentados na {igura VI.3 pode-se calcular,
para c¢ada um dos flos estudados, o fator desmaghetizante D e o campo
desmagnetizante Hp usando, repectivamente, as equagdes VI.3 e VI.4. Quando as

tensbes s8o grandes, mp—1 e Hy fica independente de o.

Na figura VI.6 abalxe mostramos o resuliade do cdlculo do fator
desmagnetizante considerando a equagdc VI.2 em funclc do raio do fio para varios
comprimentos. Observa-se que para os flos mals curtos a variagdo relativa, dada
pelo aumento do didmetro do nacleo internc durante a aplicacfo de tensfc interna, é

malor. Estes resultados serdo discutidos no final deste capitulo.
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Figura V1.6 - Fator desmagnetizante D calculado pela equacio VI.3 em fungdo
do raio do nucleo do fio, para comprimentos diferentes. O diametro do fio é

R = 0.125 mm.

VI.2.2 - Energia de parede de dominios .

Como a energia da parede EW & definida como densidade de energla por
unidade de area, para um calculo exato ¢ necessério conhecer-se a forma do dominio
nucleado. Acredita-se que nas regides do niclec do fio menos homogéneas, onde ha
mais tensdes internas, é que se nucleia o dominio. A configuragéo mais simples para
este dominio reverso é aquela apresentada na figura VI.1.b, na forma de um cone com
base em uma das extremidades do nucleo do fio. Como na parede o eixo de
magnetizagdo estd girando por 180°, localmente temos campos desmagnetizantes Hv que
aumentam ou diminuem o campo desmagnetizante Hp calculado pela expresséo VI.4.
Estes campos desmagnetizantes locals séo cunhados usualmente pelo termo stray
fields.

O fator desmagnetizante efetivo D.,, ou seja, que considera o efeito da
formacdo da parede de dominios é reescrito na forma:
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Degp. Mg = DM, + Hy (VI.5)

A dependéncia da energia de parede de dominics com a tensfo aplicada é
muito complexa. Nos limites inferior e superior, ou seja, quando a tensfo aplicada
€ nula ou quando a tensdo aplicada ¢, € muito maior que qualguer tensfo interna, Ear

pode ser escrito na forma:

=1
L]

¥ B.[(S/Z).AS.A]ifa.oéfz , quando ¢, = 0

) (VI.6)

el
il

y B.[(3/2).AS.A]1/2.0%/2 , quando ¢, é grande.

onde o, corresponde as tens®es internas médias na parede de dominios.

Sabendo entéo pelas equacgbes acima como D, e Ear dependem da tenséo
aplicada podemos ajustar os dados experimentals obtidos para 1* (¢) apresentados na
figura VI.4.

VI.3 - Ajuste de dados experimentais a teoria

A equagBo VI.1 pode ser reescrita, considerando o discutide acima nos

cdlculos de Ey e D,re, na forma:
H = y.01/2 - D . .M, (VI.7)
onde ¥ ¢ um parémetro: y= a.f.[(3/2).A . A1V 2/p . M, V173

Esta expressdo sé é valida para altas tensdes aplicadas ¢,. Os resultados
experimentais (para cada fio de comprimento diferente) de u* em fungdo da tensio
aplicada, apresentados na figura VI.4 podem ser ajustados a esta equacioc, de onde

obtemos os parametros y e Degs

Apresentamos os resultados obtideos para ¥ e Dege,  em  fungée do

comprimento dos flos na tabela VI.2 abaixo:
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L {mm) |y x10% (A.m"1.Pa~1/2)|D pp x105(D %105|VY/3 = A (um)
120 1.05 0.75 0.71 26
115 1.08 0.85 0.76 26
109 1.10 0.71 0.84 25
99 1.13 1.02 1.05 25
89 1.20 1.28 1.22 23
84 1.21 1.44 1.41 22
75 1.62 2.41 2.18 17
66 1.60 2.50 2.54 18
Tabela VI.2 - Valores para y e D obtides a partir do ajuste dos dados

experimentais para H* em fungdo da tensdo ¢, aplicada a equagiBo VI.7. Apresentamos
também valores para o fator desmagnetizante calculade a partir dos dados da figura
VI.5 a equagio VI.3. A forma do cdlculo do comprimento do dominic nucleado V143 = A

é discutida no texto. O didmetro externo do fio é R = 125 um.

Observa-se que D_.,, ajustado pela equagio VI.7 e D, calculado pela
equagdo VI.3 sfc multo parecidos para todos os fios de diferentes comprimentos. A
diferenga relativa entre estas duas grandezas é de no maxime 11%. Pertanto, podemos
considerar que os campos desmagnetizantes locais HW’ nes dominios nucleados, sio
despreziveis, Verifica-se assim ser a mudanga no campo desmagnetizante D com o
comprimento dos fios que provoca as diferencgas observadas no comportamento H* com o
comprimento apresentado na figura VI.3.

Usando os valores para jy ajustados da tabela VI.2 podemos calcular o
volume do dominio nucleado V. Neste cadlculo usamos: A = 10711 J/m3, A = 35 x 1078,
« =1 e B =2. Na tabela VI.2 sfc colocados os valores para ¢ comprimento Vi/3 = A
de um dominic com o veolume assim calculado. Observa-se que este comprimento é
aproximadamente constante. Nos fios mals curtos o fator desmagnetizante € muito
grande, portanto a tensfo que deve ser aplicada para que H* seja nfo nulo é muito
mais alta que para os fios compridos. E por isto que, como pode ser visto na figura
VI.3, n8o existe biestabilidade para os fios curtos submetidos a baixas tensbes.
Considerando a curva H*(o} desta figura, observa-se que o© minimo em g* nos fios
mais compridos ocorre quando ¢ = 150 MPa. Esta tensBo deve corresponder as tensdes

internas médias presentes nos fios.
V1.4 - ConclusBes do capitulo.

Usando consideragdes simples sobre o balanco das energias gue atuam

durante o processo de magnetizacio de fios amorfos que tém A, grande, obtemos uma
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expressio analitica para o campo critico de nucleagio de dominio reverso H* en
funcio da tensfo mecAnica aplicada.

1) Observamos experimentalmente que o campo critico deste fios varia
muito na faixa entre 60 e 100 mm de comprimento (= 350%).

2) Esta dependéncia de H* com o comprimento dos flos é devida ao fator
desmagnetizante macroscépico.

3) A interpretacdo de resultados para a dependéncia de H* com tensdes
mecanicas deve levar em conta o aumento no diadmetro do nGcleo do fio que &
magnetizado longitudinalmente. Esta variagfo no didmetro provoca mudangas no fator
desmagnetizante que, por sua vez, influem da maneira significativa no comportamento

obgervado para B (0).

¥ ¥ ¥
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VII - Concluses

Como foi exposto ao longo deste texto, durante o periodo em gque
desenvolvemos este trabalho de doutoramento, uma série de atividades foram
realizadas. O trabalho desenvolvido propiciou o entendimento de uma série de
problemas em magnetismo, além do contato com técnicas experimentals e com

instrumental de tratamento de dados muito diferentes:

1. Fabricamos uma série de ligas amerfas ricas em cobalto, com
composiges em torno da composigio nominal de ligas comerciais que tém A, = O:
VITROVAC 6025 (CogrFeMo,Sii,B,5), VITROVAC 6030 (Co, Fe,Mo,Mn,Si, ;Bg} e VITROVAC
6150 (Co,yMngSiyuBy), produzidas pela Vacuumschmelze GMBH. As fitas foram
produzidas em nosso laboratéric, na forma de fitas delgadas usande a técnica de

Melt-Spinning.

2. Estas amostras foram caracterizadas magnética e mecanicamente, usando
varias técnicas experimentais. Determinou-se a magnetizacio M_,, a temperatura de
Curie T., a magnetostricglo A, e a curva de histerese de todas as ligas produzidas.

0 médulo de Young de algumas ligas também fol determinado,

3. Diferentes tipos de tratamentos térmicos foram feitos em amostras da
liga Coyy 4Fey ¢SlygBig:  pré-tratamentos de relaxagdo, tratamentos com campo
magnético transversal a fita, tratamentos pela passagem de corrente na amostra e

tratamentos com corrente e tensfio mecénica aplicados a amostra.

4. A anisotropia induzida K,,4 e as mudancas na magnetostricgio AAg
provocadas por estes 1tratamentes térmicos foram medidas e seu comportamento
cinético para cada temperatura de tratamento térmico estudade por meioc da teoria
micromagnética de Kronmiiller [27]. Determinamos para cada um dos tratamentos

térmicos espectros de energias de ativagio de processos reversivels e irrersiveis.

5. Aproveitando um pericdo de estégio junto ac CSIC de Madrid, estudamos
a biestabilidade em fios amorfos ricos em ferro gque tém alta magnetostriccio. A
bilestabilidade aparece nos flos como efeito de saltos de Barkhausen associados a
sua particular estrutura de dominios. Estudamos a influéncia do comprimento das

s s P * N N 21 s
amostras no campo magnético critico H que caracteriza a biestabilidade.
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As principais conclusdes deste trabalho podem ser resumidos na forma que

se segue:
1. Ligas amorfas ricas em cobalto onde A, = 0O,

e Verificamos que A, nestas amostras depende da tenséo mecénica que é
aplicada para fazer-se a medida. A amplitude encontrada para dA,/dc nas amostras
que estudamos (~0.7 x10-10 MPa~! < dAa_sde < -2.3 x10-10 MPa~1) concorda com
resultados experimentais encontrados na literatura [88%,90,92,103]. Também
observamos que dA_/de independe do valor inicial da magnetostricgéo A, (0).

® Estabelecemos um procedimento sistemdtico para a determinacio do mddulo
de Young Y destas amostras. Para as amostras estudadas Y = 90 - 130 kN/mm2.
Verificamos que Y depende do comprimento, da secfio reta e da velocidade de
tracicnamento das amostras durante a medida. O procedimento de medida do médulo de
Young em fitas delgadas feol discutide. Contrariamente ac que se esperava, o médulo
de Young nado mantém, ao menos nas amostras estudadas, proporcionalidade com A, (0)
ou com a derlvada dA_/de. Os valores determinados para Y nas composicdes estudadas

s2o ineditos.

2. Anisotropias induzidas e mudangas na magnetostricgic na liga

Cogp, 4Fey, 65115B10

Da série de resultados obtidos para anisotropia induzida e para as

mudangas na magnetostricgio nos tratamentos térmicos realizados concluimos gue:

® Existe, para esta liga e em todos os tratamentos térmicos que fizemos,
proporcicnalidade entre K, , e AA_,. Este resultado concorda com o obtido por
Vazquez e colaboradores {82], com Hernando e colaboradores [96} e também com o
esperado pela discussdo de Fidhnle e colaboradores [41,66] apresentada no capitulo
I1 deste trabalho,

® Comparando amostras brutas de fusfo com amostras pré-tratadas observa-
se que o tempo de relaxagio dos processos irreversiveis T; é muito pequeno
comparado com o tempo de relaxaciio dos processos reversiveis, ou seja, T; << Tp- O
tempo de relaxaclo dos processos reversivels das amostras brutas de fusfio e pré-
tratadas tém a mesma ordem de grandeza, (Tplp.tas de fusso = (TR)pré-tratadas: FPOT
isto, a componente relacionada aos precessos irreversiveis no modelo de Kreonmiiller
pode ser desprezada e os dados experimentais dos dois conjuntos de amostras

ajustados a uma mesma equacio.

Cap. VII 131



VII - Conclusdes

® Para oz tratamentos térmices com campo magnético transversal a fita

obtemos, a partir dos dados experimentais K, , e AA_, tanto em amostras brutas de
fusio quanto pré-tratadas, espectros de energias de ativaciio com dois picos,
caracterizando dois processos diferentes para a cinética destas duas grandezas.
Para K;,4 ajustamos espectros na faixa de energias (1.4 - 1.8 eV) com fator pré-

exponencial 15 = 3.9 x 1011 ¢ para as amostras brutas de fusio e energias (1.5 -

1.8 eV} com T, 1.6 x 10711 g para as amosiras pré-tratadas. Para AA, os melhores
espectros foram ajustados para energias menores (1.2 - 1.7 eV} conm

Tg = 4.7 x 10719 5 no casce das amostras brutas de fusfio e (1.0 - 1.3 eV) conm

Tg 1.9 x 1078 s no caso das amostras pré-tratadas.
Os tempos de relaxaglo médios <t> calculados pela expressfio de Arrhenius
a partir destes valores acima indicam que todos os espectros correspondem a faixa
de tempos experimentalmente alcangados. De resto, o ajuste dos dados experimentais
usando os espectros de energias de ativacglo, os valores de T, e os valores no
equilibrio térmico K, (T} e Ax_ (T) para cada um dos casos analisados foi muito bom.
¢ O mesmo pode ser dito dos resultados observados para K, , nos
tratamentos com corrente e corrente e tensfo mecénica simultaneamente aplicados, ou
seja, o ajuste destes dados ao modelo de Kronmliller produziu espectros de energia
que, por sua vez, ajustam bem os dados originais. Isto demonstra a autoconsisténcia
do trabalho realizado.
® Fol possivel interpretar qualitativamente as diferencas observadas na
anisotropia induzida K, , para os varios tratamentos térmicos apresentados neste
trabalho.
¢ A magnetostricgdo A, da liga Coq ,Fe, (Si,;5B;, muda de sinal em
todos os tratamentos térmicos, tornando-se positiva. O efeito de A, sobre o

ordenamento de pares atdémicos méveis sé é efetivo durante o tratamento térmico com

corrente e tensfo mecénica na amostra.
3. Flos amorfos de alta magnetostriccio

® 0 campe critico de nucleagdo de um dominic de magnetizacdo reversa em
flos amorfos de composiglo Fe,; Si, (B;; depende fortemente do comprimente dos
fios. Em fios de comprimento L abaixo de 60 mm nfo é observada biestabilidade.

® Esta dependéncia do campo critico H* com o comprimento é devida ac
fator desmagnetizante macroscépico dos fios.

® Medidas da dependéncia de H® com tens®es mecanicas em fios de varios
comprimentos indicam que a tens@o faz com que o didmetro do nlUcleo do filo, que é
magneticamente saturade, aumente. A variacgfo no diametro modifica o campo
desmagnetizante e influi significativamente no comportamentc observado para B (c).
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RESUMO

Neste trabalho apresentamos resultados para anisotropia induzida Kind. e
para nmudangas na magnetostricgdo de  saturagéo As  em ligas amorfas ricas em cobalto
na forma de fita, produzidas usando a técnica de "Melt=Spinning". Estas ligas tém
baixa magnetostricgdo {As = 0.5 x 107%). Também estudamos algumas proprledades
magnéticas de fios amorf{os de alta magnetostricgdo {(+35.0 x 1076y, Para a
caracterizagioc magnét.ica varias técnicas experimentals foram utilizadas.
Determinamos Ms, Te, As e a curva de histereses das ligas estudadas. Usando unma
maquina Instron determinamos o médulc de Young ¥ de algumas ligas.

Verificamos as correlagdes entre a derivada de As e a tensdo aplicada,
dAs/d0" e o médulo de Young Y. Observamos que os valores obtidos para dAss/do,
0.7 x 10730 ¢ - dAssao < 2.3 x 10'10), concordam com resultades da literatura e
independem da amplitude de As, 0 procedimento de medida do médulo de Young em

fitas delgadas é discutido em detalhes e os resultados obtidos para esta grandeza
(= 90 ~ 130 kN/mmz), comparades com dAs/d0 para amostras de mesma composigdo. Ras
ligas que estudamos ndo se observa correlagdo entre dAs/d0 e Y.

Apresentamos uma série extensa de resultados para anisotropia induzida Kind.
e mudangas na magnetostricgdo AAs em amostras brutas de fusdo e pré-tratadas da

liga Cowq. gFeq, 65115B10> provecadas por tratamentos térmicos. Anal isamos
teoricamente estes resultados usando a tecria micromagnética de Kronmiiller,
baseada na distribuigdo de sistemas de dois niveis. o ajuste de dados
experimentails de Kind. a esta teoria demonstrou que a parte irreversfvel dos
Processos de relaxacédo é eliminada rapidamente, Assim o33 resul tados sdo descritos
por espectros de energia de ativagao dos precessos reversivels, caractertzados por
um tempo de relaxacgao reversivel TR. Segundo [¢] modelo de Fahnle e colaboradores
deve-se esperar que macroscopicamente exista proporcional idade entre Kind. e AAs.

Usando estes argumentos fol possivel ajustar 0s dados experimentals para AAs pela

mesma expressio analitica desenvolvida por Krommiiller para Kind. . Da mesma forma
que para as anisotropias induzidas, Q ajuste do modelo aos dados de AAs & multo
bom. Obtivemos espetros de energlas de ativagdo dos pProcessos de relaxacgéo
similares em todos os ajustes reallizados.

Observamos que diferentes tipos de tratamentos térmicos provocaram
diferentes cinéticas e ampllitudes para Kind. e AAs. Usando argumentos simples fol
possivel interpretar qualitativamente muito bem as diferengas observadas.

A biestabilidade em fios amorf{os produzides por "In-Rotating~-Water-Spinning"
foi estudada. Yerificamos que © campo critico de nucleagio H* destes fios depende
fortemente do comprimento destes fios e que o cadlculo correto do fator

desmagnetizante dos fios é multo importante na interpretagio de resultados para a
dependéncia de H* com tens3es mecénicas aplicadas.
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1. MAGNETOSTRICGAQ; 2. RELAXAGAO ESTRUTURAL; 3. MATERIAIS AMORFOS;
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