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RESUMO

O objetivo do trabalho é obter informagdes a respeito dos mecanismos res-
ponséveis pela histerese magnética em fmés de Nd-Fe-B. '

Inicialmente discutimos os fatores deferminantes na configuracio interna da
magnetizacio de um fmi. Esses fatores sio a anisotropia magnetocristalina, a relagao
entre = coercividade e o tamanhs das partfculas constituintes do material, a configuragao

dos dorainios magnéticos em sistomas uniaxiais como o Nd;Fe;4B e o papel dos defeitos
no “enduvecimento” magnéticn 2ases malerials.

7 Mz sequéncia, estudsinos o processo de magnetizagao em si. Consideramos
a relagic entre a estrutura de dominios ¢ a curva de magnetizagdo , a contribuigao do
mecanismo de robacdes homogéneas para a histerese e a relagio existente entre o movimento
de paredes de dominio e a magnetizagao da amostra. =
Tratamos a “viscosidade magnética™, um fendmeno que recentemente vem sendo
observado em {mas de Nd-Fe-B. Ao variarmos bruscamente o campo magnético aplicado,
a variagio resultante da magnetizacdo da amosira apresenta um certo atraso, que é a
.~ vikcosidade magnética. No caso espectfico dos nossos materiais, a variagio da magnetizagao
obedece a um comportamento do tipo AM = Cte + S-In(t), sendo ¢ o tempo medido a
partir do instante em que o campo magnético é mudado bruscamente. : Apresentamos
uma discussio desse fendmeno, em termos de uma distribuicio de sistemas de dois niveis. -
Recentemente Givord e colaboradores apresentaram um modelo para a dependéncia da
energia dos niveis com o campo magnético aplicado H. 15 possivel testar esse modelo

comparando medidas de viscosidade em fm3s orientados e ndo orientados.

Es%ﬁdamos guatro amostras feitas no Institnto de Fisica da Universidade de Sao
Paulo e Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas do Estado de S3o Paulo (IPT); e trés amostras
comerciais. Cinco das amostras (4 [FUSP-IPT; uma SUMITOMO) foram preparadas
a partir de técnicas de metalurgia do pé, enquanto que duas (General Motors) foram
preparadas por “melt-spinning”. A magnetizagio inicial das duas amostras feitas por
resfriamento ripido foi estudada e comparada com os resultados obtidos para os magnetos
as duas feitas por resfriamento répido deveriam apresentar mecanismos

ginterizados, pois
ntes. A fim de obtermos informagoes adicionais a respeito dos meca-

de coercividade difere
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nismos de coercividade, fisemos medidas de histerese e viscosidade magnética para vérias
temperaturas. ' '

A fim de caracterizarmos completamente as nossas.amostras, desenvolvemos
métodos para determinar a distribuigio de orientagSes dos graos. Isto nos permitiu fazer
um teste adicional para um modelo proposto pelo grupo de Givord.




ABSTRACT

The objective of this work is to get information about the mechanisms respon-
sible for magnetic hysteresis in Nd-Fe-B and Nd-Dy-Fe-B permanent magnets.

First we discuss the factors which determine the internal configuration of the
magnebization in a permanent magnet. These factors are the magnetic anisotropy, the
relationship between coercivity and particle size, the configuration of the magnefic domains
in uniaxial systems such as Fe,,Mds T3 and the importance of the defects in the “hardening”
of thess waterials,

: We studied the process of magnetization. We considered the relationship be-
fween $he domain structure and the magnetization curve, the contribution of the mecha-
nism of homogeneous rotations o the hysteresis, and the relationship between the move-
ment of domain walls and the magnetization of the sample. 7 » L

: We considered the problem of magnetic after-effect, a phenomenon that can
be observed in permanent magnets of Nd-Fe-B. Changing suddenly the applied field, the
resultant variation of the magnetization of the sample presents a delay, which is the mag-
netic after-effect. In the specific case of our materials, the change of the magnetization
obeys the relation AM = Ct + Sln(t), where { is the time measured from the instant of
which the magnetic fleld is changed. We introduce a discussion of this phenomenon from
the viewpoint of a distribution of two level systems. Recently Givord et al presented a -
model for the the energy dependence of the two levels with the magnetic applied field H.
It is possible to test this model comparing measurements of the magnetic after-effect for

oriented and non-oriented magnets.

We studied 4 samples made at the Instituto de Fisica, Universidade de S3o
Paulo (IFUSP) and the Instituto de Pesquisas Tecnolégicas do Estado de Sio Paulo (IPT),
and 3 commercial magnets. Five samples (4 IFUSP-IPT, one SUMITOMO) were pre-
pared by powder metallurgy techniques, while two {General Motors) were prepared by
meli-spinning. The initial magnetization of the two melt-spun samples was studied and
results obtained for the sintered magnets; because the two melt-spun
oercivity mechanisms than the sintered material. To
he coercivity mechanisms, we made measurements of

compared with the
gamples should present different ¢
get additional information about t
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hysteresis and after-effect at several fixed temperatures.
To characterize completly the samples, we developed methods for determining

the distribution of orientations of the grains. This allowed us to make an aditional test of

the model proposed by the group of Givord.




P TR

I- INTRODUCAO; 1
II - REVISAO TEORICA

1 - Fatores determinantes da configuragio interna da magnetizagio
1.1 - Anisofropia magnefocristalina; 4
1.2 - Dominios magnéticos em sistemas uniaxiais; 6
1.3 - Coercividade em particulas finas; 8
1.4 - O papel dos defeitos, iO

% - Processo de magnetizagio '
2.1 - Curva de magnetizagio e estrutura de domfnios; 15
2.2 - Mecanismo de rotagoes homogéneas; 16
2.3 - Movimento de paredes; 21

3 - Viscosidade magnética
3.1 - Introdugao ; 23
3.2 - Sistemas de dois niveis (SDN); 25
3.3 - SDN e 2 magnetizagao ; 26
3.4 - Viscosidade e fator desmagnetisante; 32
3.5 - Dependéncia de Sy com a diregdo do campo aplicado; 83

II - TECNICAS EXPERIMENTAIS ' '

1 - Confecgiio das amostrus; 39

9 - Caracterizagio ffsica - Métodos
2.1 - Obsemr,;io da estrutura de dominios; 87

9.2 - Determinagao do grau de orientagao ; 40

INDICE




| e,

3 - Caracterizagio magnética - Métodos
-3.1 - Descrigao da montagen:; 42
3.2 - Procedimentos; 45
IV - RESULTADOS
: 1 - As amosiras; 48
2 - Histerese em fungao da temperatura; 51
3 - Magnetizagao inicial; 55
4 - Viscosidade magnética em fungio da temperatura; 60
V - CONCLUSOES; 86
VI - BIBLIOGRATTA; 68

—vi-




R ;':i‘i!iﬁi

1 - INTRODUGAO

Um fm3 permanente (IP) é um material que armazena energia magnética. De-
pois de sua magnetizagao inicial, um IP é capaz de gerar um campo magnético em uma
dada regido do espago, sem o uso de correntes eléiricas. O campo de um IP pode ser usado
para exercer forga gobre um condutor pelo qual passe uma corrente, como um mofor ou
um alto-falante; defletir um feixe de particulas carregadas, como num sfncrotron; indugir
uma forga eletromotriz em um condutor mével, como um gerador; ou simplesmente exercer

uma forga em nm corpo magnebizado on magnetizdvel, como na vedagio de uma geladeira.

. Usualmente, o fator de qualidade de um TP € o produto energético méximo
(BH )iz, que é o valor méximo de BH no segundo quadrante de uma curva de histerese.
O produto energético méximo {ou simplesmente produto energético) é inversamente pro-
porcional ao volume de material necessério para produsir uma dada densidade de fluxo em
um dado volume do espagol!l. As unidades usuais para (BH)ma, sd0 megagauss-oersted
(MG.O¢) no sistema egs ou kilojoules por metro cibico (kJ an no Sistema Internacional.

‘ Os primeirps fmis permanentes foram os éxidos naturais ou “pedras de fma®. Os
primeiros IP artificiais foram agos “endurecidos” por témpera. As propriedades magnéticas
dos agos foram mellioradas na virada do século pela’ adigio de vérios elementos como
tungsténio, mas o produto energético jamalis exceden 7,06kJ.m—3 (IMG.Oe}.' ‘Nos anos -
30, as propriedades dos IP foram melhoradas com a descoberta das ligas de Fe-Ni-Al-
Co, mais tarde conhecidas coletivamente por Alnico. Os produtos energéticos destas ligas
guperavam 48kJ.m—3. .

" Os agos magnéticos e o Alnico foram ¢osenvolvidos pelo méfodo de tentativa,
e erro. O grande avango conceitual ocorreu nos anos 40 com Kittel e Néel, que in-
trodugiram o conceito de monocristais formando monodomfnios. Para um monocristal
muito pequeno, é energeficamente desfavordvel a formagao (_ie uma parede de dominio.
No modelo majs simples, a magnetizagio da partfcula se inverte por rotagao homogénea.
O campo necessirio para essa rotacio é diretamente proporcional & anigotropia efefiva
do material. Em um famoso trabalho de 1048[2l, Stoner ¢ Wohlfarth apresentaram o
comportamento magnético esperado para conjuntos de monodom(nios de véirios tamanhos

e graus de alinhamento. Este modelo determinou os desenvolvimentos subseqiientes na
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‘rea de IP. Nos anos 50, a Philips desenvolven na Holanda ferrites feitas a partir de
bdrio, eatrncio e éxidos de ferro. As ferrites eram constituidas por pequenos monocristais
de estrutura hexagonal e anisotropia uniaxial, alinhados por campos magnéticos. Cada
monocristal constitui neste caso um monodominio. Os produtos energéticos obtidos eram
da mesma ordem de grandeza que os do Alnico. Os dois materiais ndo tém no entanto
um comportamento magnético semelhante. Para as ferrites de Bério, o H¢ é bem maior
do que para o Alnico, e a curva de BH é mais préxima de uma curva ideal. Até o inicio
dos anos 60, acreditava-se que a obtengio de bons fmis estava relacionada com alto valor
para a magnelizagdo , forte anisotropia uniaxial e 2 obtengdo de monodominios. Em 1967,
Strnat et al I3 mostrou que era possivel obter fmis permanentes a partir de compostos
de terra-rara (Tr) e cobalio. Por volia de 1970 apareceram comercialmente IP de SmCos.
Os produtos energéticos giravam em torno de 160kJ.m~3, cerca de quatro vezes maiores
do que para Alnico. Em 1977, distirbios politicos no Zaire, maior produtor mundial de
Co, provocaram wm aumento de aproximadamente 8 vezes no p1:e96 desta matéria-prima.
Por outto lado, o Co é um metal estratégico, uma vez que ele enbra na composigao de
ligas de largo emprego na indistria acrondutica (superligas). Estes dois fatores limitaram
fortemente a expansio da inddstria de imas de terra-rara, e mostraram a necessidade de
ge encontrar outros compostos para IP. -

: No SmCos existem fortes evidéncias de que as particulas constituintes nao sao
monodominios. As particulas invertem a sua magnetizagao por movimento de paredes, e
o0 He ¢ determinado pelo aprisionamento on nucleagao das paredes. Este fato gerou uma
série de debates que, como veremos ao longo deste trabalho, persistem até hoje.

A segunda geragao ® de {mas de terra-rara surgiu por volia de 1880 com os
compostos de SmgCoy7, que apresentam magnetizagdes maiores (mais Co) e produtos
energéticos cima de 200kJ.m—3. Nestes materiais adicionam-se quantidades substanciais

de ferro e cobre, e pequenas quantidades de girconio, hifnio e titdnio.

Em 1983, a Sumitomo Special Metals Co.Ltd. e a General Motors, anuncia-

- ram a produgdo de fmés de Nd-Fe-B, com produtos energéticos indo de 240 a 360kJ Shi

O grande infereage politico-econémico em substituir-se o Co nos imés de Sm-Co, levou a

- s v > ’ .
indiistria a inves.ir na pesquisa de materials, COmo o8 compostos TR-Fe, o que levou 4s ligas

de TR-Fe-B. Hoje varias empresas fabricam e investem na pesquisa desses fimas (Sumitomo,
Crucible, GM, Vacuumschmelze Gmbh, UGIMAG,etc.). Esses materiais apresentam, no

entanto, urna femperatura de Curie muito baixa (aproximadamente 300°C contra os 800°C

do Sm-Co), o que faz com que a8 propriedades magnéticas sejam fortemente dependentes
’ . -
da temperatura. Atualmente, procura-se melhorar a qualidades desses fmés a altas temper-
aturas. através de duas tendéncias. Uma consiste em substituir-se pequenas quantidades
)
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de Fe por Co, o que aumenta o T¢; do materiall4l. Uma outra consiste em procurar elimi-
nar outras fases, 6xidos, efc. de modo a melhorar ainda mais as caracterfsticas magnéticas
do material, de forma que, a altas temperaturas, o rendimento continue aceitdvel.

Em meados de 1984, foi iniciada no IFUSP, a confeccio de ligas de Pr-Fe-B,
usando o “melt-spinner” recém-construfdo. O resfriamento rdpido havia sido usado por
Croat et al [, da GM, para controlar o tamanho do grio em ligas de Nd-Fe-B, e assim con-
trolar H¢. Os maleriais fabricados por essa técnica, pelo nosso grupo, apresentaram coer-
cividades compardveis aos melhores resultados obtides na época (po He = 1,4T"). Seguindo
a idéia do grupo da Sumitomol®, por volta de abril de 1985, iniciou-ge, em conjunto com
o IPT, um esforgo no sentido de desenvolver no pafs a tecnologia de fabricagio de fmas de
TR-Fe-B (TR=terra-rara) a partir da técnica de metalurgia do p6. Em agosto de 1986, este
esforgo conjunto do IFUSP e do IPT recebeu um apoio financeiro do programa PADCT.

Dentro deste contexto, este trabalho vison fornecer subsidios para faturos de-
senvolvimentos, através de uma melhor compreensio dos mecanismos responsavels pela
histerese magnética nos imas de Nd-Fe-B e Nd-Dy-Fe-B.

Além da introdugao , este tmbalho estd dividido em cinco partes. Na primeira
fagemos uma revisao fedrica, onde vemos -quais sio os fatores determinantes na con-
figuragio interna da magnetizagdo , como se dd ¢ processo de magnetizagio em sl e o
que é viscosidade magnética (assunto de grande atualidade em IP de TR-Fe-B). Na se-
gunda parte, descrevemos as técnicas experimentais empregadas, explicando os processos

~de fabricagio das amostras, e dando detalhes a respeito das montagens expenmnntals e

procedimentos de medida. Na terceira parte, apresentamos e discutimos os result ados obti-
doz. Na quarta, temos uma conclusio, onde além de uma sintese do trabalho, mostraremos

caminhos a serem segmdos no futuro. A dltima € wma bibliografia.




Il - REVISAO TEGRICA

1 - Fatores Determinantes da Conﬁgm’ag&b Interna da Magnetisagao

1.1 - Anisotropia Magnetocrisfalina

Por anisotropia magnética entendemos 2 dependéncia da energia interna com

. a direcdu da magnetizagdo espontfinea. Geralmente a energia de anisotropia magnética
possui a simetria do cristal, e por isso é chamada de anisotropia magnetocristaliuafl)'. Tmis
de Nd-Fe-1 sio sistemas polifisicos, onde a fase principal é coustituida por Nd,Fei4B;cujo
grupo espacial é P4z /mnm. Existem quatro unidades de NdgFeq4B por cela unitdria. As
constantes de rede s3o a=8.8024 e c=12.199A"l, Na figura I temos uma representagao

da cela unitaria.

DNdIONdg OFeaQFee OFa),
OFej;OFekyQFeky &8¢

-

Figura 1. Célula unitéria de NdgFe;4BIEl,

Do ponto de vista magnético,essa fase apresenta uma simetria uniaxial que faz
com que a diregao estdvel para a magnetizagao interna (eixo fAcil), & temperatura ambiente,

{
;
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. de uma diregao perpendicular ao eixo facil, e plota-se f{ em f
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encontre-se paralela ao eixo cristalogrifico c. A medida em que a magnetizagio interna se
afasta do eixo ¢, a energia de anisotropia cresce com o crescimento do valor de ¢ (que é o

~ angulo entre o eixo ¢ € a diregio da magnetizagio ), alé atingir um mdximo para ¢ = 90,

para refornar entdo 2o valor inicial em ¢ = 180°, Fenomenologicamente essa energia pode
ger expressa em termos de séries de poténcias de sen?ip:

By = Ksen?o + Kosen®p + ... (1)

Usualmente, o primeiro termo é suficiente para exprimir a energia de anisotropia. No '
entanto, para o8 nossos sistemas,abaixo de 135K, o eixo fAcil deixa de coincidir com o eixo
clol, Esse comportarento nio pode ser descrito se levarmos em conta apenas o primeiro
termo da energia de anisotropia.

Para termos uma idéia das ordens de grandeza das constantes de anisotropia,
temos na fabelo 1, valores para ferre, niquel, cobalto e Nd-Fe-B.

Substincia  Ki(J/m3)  Ka(J/m?)

Ferroll 4.8 x10* 45 x 108
Niguellll  —4.5 % 10° 2.34 x 10
Cobaltoltl 4.1 % 10° 1.0 x 10°
NdoFe, Bl 44%10%  0.7x10°

TABELA 1.Valores de K e Ky para virias substincias & temperatura ambiente. -

- - ' -~
As constantes K e Kz podem ser medidas de diversas formast!}; magnetometro
: s - 10—11
de torque, ressonéncia ferromagnética, método de Sucksmith ¢ Thomsonl Jetc. Nesse

fltimo método, mede-se a maguetizagio M em fungao do campo H, aplicado ao longo
; ungio de M?. Para com-

: ia i otal do
preendermos melhor esse método, vamos olhar um pouco para a energia interna b

gistema. A energia interna ®; é composta por quatro termos!2l:

@t = @ex 9% @K Tt @s + @H (Z)

B corresponde‘é. energia de “exchange”: Pes = A(Vp)?, onde A é a cons;.ztante de "‘e.;;-
change”. &, corresponde 3 energia do campo desmagnetizante: @ = LN M2 + LN M, 2,

L a0 R
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onde Ny ¢ Ny sdo os fatores desmagnetizantes ao longo do eixo ¢ e do eixo perpen-
dicular a ¢, respectivamente. My e M) sio as projegoes da magnetizagio , paralela e
perpendicular ao eixo c. Reescrevendo, obtemos que @, = (M) + NL)MEsin®p + NyM3,
onde Ms é a magnetizagio de saturagio . Finalmente &g € a energia magnetostatica:
by = —Mg.Hcos{p — ¥), onde ¢ € o angulo que o campo aplicado faz com o eixo facil,
e ¢ o Angulo entre a magnetizagio ¢ o eixo ficil. Um estudo mais minucioso de (2) serd
feito na parte 2.2 deste trabalho. '

Tomando ¢ = £, supondo que os spius girem de forma homogénea (ﬁqo =0)e
minimizando (2), obtemos a seguinte expressiol!®!1};

o= N B

k)

com K, = X1 + (N1 - N”)Mgz. Ajustando-se portanto uma refa a % contra M? e
conhecendo-se a geometria da amosira, obtemos diretamente os valores de K, e Kj. Este
. método funciona desde que tenhamos uma.amostra perfeitamente orientada, o que 80 &

-

possfvel se esta for um monocristal.

1.2 - Domfnios Magnéticos em Sistemas Uniaxiais

Em sistemas com simetria uniaxial, teremos predominantemente, paredes de .
180°, que corresponderu a interfaces onde os spins rodam de 180? de um dominio a outro. Se
o plano de observagao de um sistema de dominios contiver a diregio do eixo facil, as paredes -

-de domf{nio deverio se apresentar como retas (figura 2.al11). 8e uma parede apresentasse
um aspecto liarecido com o da figura 2.h, pblos magnéticos seriam induzidos na parte curva
da parede o que provocaria 0 aparecimento de um campo desmagnetizante. Nao havendo
obsticulos que preservassen uma tal configuragio , a agio do campo desmagnet izante faria
com que 2 porgio deformada da parede voltasse 2 ter uma intersecghio retilinea ao longo de
um plana contendo o eixo facil. Se observarmos as paredes de domifnio perpendicularmente

20 eixo f4cil, longe da superficie do cristal, podemos encontrar paredes muito sinuosas como

aparece na figura 3, porque essa sinuosidade nao vai provocar o aparecimento de pdlos livres |

na superficie da parede. No entanto, quanto mais recurvada for a superficie maior sera
a energia das paredes. As paredes procurarao portanto reduzir a sua superficie, a menos

que outros elementos como inclusoes,

estabilizem uma configuragao imprevista.
N2 interface entre um meio ferromagnético e o vécuo {por exemplo), a energia

stema pode ser reduzida pelo fechamento do circuito magnético [13—19]

inomogeneidades na composigio e tensoes internas

magnética do si

e
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PAREDE DE P’-\REDi:Z DE
DOMINIO bOMINlO

Figura 2. Figura mostrando o aparecimento de pélos livres na por¢io curva de uma parede de

rd L)
dominio.

- Figura 3.Configuraéo possivel para uma parede de 180°,

a partir de domfnios prismaticos magnetizados paralelamente 3 superficie. Esses sao os
chamados “dominios de fechamento®. No entanto, em sistemas uniaxiais a magnetizagao
nos domfnios de fechamento encontrar-se-ia orientada ao longo de uma diregao perpen-

. . ;. ’ . s ‘ 2 .
- dicular ao eixo ficil, o que € energeticamente desfavoravel. Na verdade esses prismas

nunca foram observados em cristais com simetria uniaxial. Eles 86 puderam ger observa-
dos em cristais com simetria ciibica. Ao estudarmos, por efeito Kerr, um monocristal de

NdoFe; 4B num plano perpendicular a0 eixo f4cil (figura 4.a), vizualizaraos uma figura cuja

interpretagao nao é trivial. A interpretagao mais provével aparece na figura 4, plL12.14]

Neste casoa supérﬁcie de cada domfnio esté povoada de dominios secunddrios em forma de
cone. reduzindo a energia superficial. Por outro lado as paredes nio obedecerdo i condigao
' : .

—————



Pigara 4. a) Microfotografia de domiinios obtida por efeito Kerr, pelo nosso grupo no IFUSE,
para um plano de observagao perpendicular ao eixo ficil. b} Diagrama mostrando

uma interpretagdo de a)l12-.13,16} .

de anulagio das cargas magnéticas snperficiais, o que significa um acréscimo na energia
de parede. Experimentalmente,este parece ser o arranjo energeticamente mais favordvel
em sistemas com simetria uniaxial. Essa mesma estrubura de dominios de fechamento foi
observada em outros materiais de estrufura uniaxial como o Cobalto e Ferrite de Niquel '

" com 0.1% de cobaltol'3l.
1.3 - Coercividade em pértfcufas finas

O dismetro médio das partfculas tem uma influéncia determinante na coercivi-
dade do sistema. Na figura 5, temos esquematicamente, a dependéncia da coercividade com
o tamanho de partfcula. Vemos que existem regides em que afuam mecanismos diferentes.

Reduszindo pmgressivamente o tamanho de partfcula, distingiiimos as seguintes

regioes:

—é




M=D = multi-domain
S =D =single<lamain
SP = superpatamagnetic

i S-b el R
e Bl p—r b
Unstable ..'_'_:__E
- Stable =/
1, ==
0 b, D,

Particle disuncter D -

Pigura &. Coercividade intrinseca M em fungio do dimetro de particula. Esta figura foi
extraida do capitalo 11 do Culity!i9,

a) Temos estruturas com vérios dominios para tamanhos de particulas acima de
um tamanho critico Dg. :

b) Abaixo de Ds, cujo valor nao esté bem definido, as particulas tornam-se mono-
domfnios. Nesta regiio a coercividade atinge um méximo. As particulas de
tamanho Dg, ou menores, tém 2 sua magnetizagao alterada pela rotagao de
“spins”. : :

¢) Para tamanhos de particula entre D¢ e Dp, cfeitos de flutuagio térmica re-
duzem o valor de B, 3 medida gue cai o tamanho de particula.

d) Abaixode Dp ostempos de relaxa¢io s30 muito pegquenos com relagao ao fempo .
de medida, de forma que ndo conseguiros medir uma histerese. Temos aqui

superparamagnetismo.
Vemos entio que um célculo da coercividade intrinseca para monodominios

seria o limite superior para a coercividade de um ¢ 1do material. .

Ao estudarmos, no Nd-Fe-B, a dependéncia da coercividade com o tamanho
de partfcula (um fmé sinterizado & feito a partir de um pé), verificamos um maximo
semelhante ao que aparece na figura 5 para um didmetro médio em torno de 5umliel,
Veremos na parte 2.2 que 0 valor experimental méaximo de H, é , no enfanto, muito menor
lo modelo de rofagoes homogéneas (de duas a trés vezes menor). Por
armos um fma, aumentamos o tamanho dos graos (o didmetro médio
s entre 10 e 20pml!?); e a coercividade, contrariando

do que o previsto pe
outro-lado, ao sinteriz

dos crigtalitos passa para valore on ﬂ
as previsdes feitas a partir da figura 5, aumenta. Isto mostra que a coercividade nao
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¢ apenas ditada pelas dimensSes médias das partfculas conatituintes do fma. Ixisiem
outros eleinentos, os defeitos, que vio alterar a coercividade de forma significativa. Essa
constatagdo sugere que o méximo de coercividade observada para parifculas em torno de
Spm, tal:\/ez nao corresponda A regido de monodominios. Qutros fétores, como por exemplo,
uma maior oxidagao do material em fungio de um aumento da relagao superficie/volume,
vao determinar uma queda da coercividade antes de atingimﬁos o pico correspondente a
Ds. Como veremos na parte experimental deste trabalho, uma observagio por microscopia
da estrutura de dominios, revela que efetivamente temos mais do que um dominio dentro
de graos com dimensoes menores do que 5um. Durst et al deduziram para o Nd,Fe 4B,
a partir de medidas de K; e K3 que Ds = 0,2um, o que estd de acordo com as observagoes
feitas acima.

1.4 - O Papel dos Defeifos

Em um magnebo, a inversao da magnetizagio envolve a nucleagio local de pare-
des de domfnios em imperfeigoes ou na superficie do grio, e o seu subsequente movimento
em debrimento de forgas de aprisionamentol?®l. De acordo com J.Becker “estruburalmente,
» nucleacio é controlada por um grande nimero de defeitos relativamente grandes, en-
quanto que aprisionamento requer uma distribuigo por todo o material de agentes de
‘pinning’, como precipitados cujas dimensdes sejam pequenas”. __

Na seqiiéncia, vamos mostrar qual é o efeito de defeitos como inciausées nio
magnéticas -ou cavidades. Para dimiruir a energia magnetostdiica, que tem uma con-
tribuicio consideravelmente malor que quaisquer outras formas de energia que possam
intervir, cria-se foda uma egtrutura de dominios cujo papel é fechar o fluxo magnético no
interior do material. Essa estrufura seria um conjunto de domfnios de fechamento. Esses

. domfnios nio precisam estar necessariamente associados & superticie do cristal, o mesmo

fendmeno pode ocorrer €m fungao de inclustes nio ferromagnéticas. Na figura 6, temos
uma configuragao que deve abaixar notavelmente a energia prépria de uma inclusao.

As dimensées desses dominios de fechamento estao relacionadas com o tamanho das in-
clussesl?l), As inclusdes grandes provocariam o aparecimento de estruturas do dontition
quaunto que, nas vizinhanga.s‘de pequenas cavidades, a ma,g_ne‘.:izagﬂo per-
¢ 113, Quanto A influéncia desses dominios de fechamento, freqiiéntes
de dominios (figura 71211} revelam que estes podem, potencial-
o de paredes, uma Ve qué vio facilitar o aparecimento de

secundérias, en
maneceria uniform
observagoes de estrutura
mente, ser sftios de nucleaga
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Figura 6. Dominios secundarios em forma de cone

FASE NAOQ
MAGNETICA

H. .s* 0 ESTADO i :
o ESTADO
INTERMEDIARIO SATURADQOUASE

.Pigura 7. Estruturas de dominios para grios de Nd,Fe, 4B adjacentes a uma fase ndo magnética,

para virios valores de campo.

dominios reversos.
Por outro lado, de acordo com Kersten/®®, a energia de parede cai quando

- esta atravessa inclusoes nio magnéticas, cujas dimensoes sao grandes diante da espessura

da parede de Bloch, porém pequenas demais para formar dominios secunddrios. Kssas
inclusdes bloqueardo as paredes, aumentando o valor da coercividade. Esses poderiam ser

sftios de “pinning”. _ :
No caso especifico de Nd-Fe-B, essas inclusoes ndo magnéticas podem ser graos

- de NdFeyBy, 6xid‘os, poros(?, etc..

De acordo com Zilstral2¥, sitios de nucleagao podem ainda ser associados a
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deformagoes da rede ou cantos afilados dentro da microestrutura.
A matureza (nucleagio on “pinning” } e a distribuigio espacial dos defeitos den-
tro dos graos de um dado material, vio determinar trés mecanismos de coercividade

; 25 : . .
diferentes!?®!, Esses mecanismos ¢ os respectivos comportamentos magnéticos aparecem
esquematizados na figura 8.

3ATURAGAD

He Hygy | Haet| >y

TERMICANENTE
DESKAGHE TIZADA

QUASE SATURAGID

B

I’tublﬁ; 1

Hyat }Tul

TERNICAMENTE
DESHAGNETIZADA

. Iy » Ié 'l i . .
¢oes esqueméticas de diferentes mecanismos possivels para a coercividade,

Figora 8. Representa
e curvas de magnetizagdo associadas.

No caso I, as interagbes de “exchange” entre os graos sao muito fracas. Dominios
so 1, . .
magnébicos aparecem em cada grao de uma amostra termicamente desmagnetizada. Neste

/7 .
caso, a susceptibilidade inicial, que corresponde 208 deslocamentos reversiveis de paredes,

é muito grande (caso do Nd-Fe-B sinterizado). A saturagao € obtida para valores baixos de

campo. Por outro lado, para obtermos o maximo de coercividade, é necessario aplicarmos
2 1 - ey
campos da ordem de He (campo coercivo). Neste caso temos dunas possibilidades: ou as

———#
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paredes de domfnio sio aprisionadas na superficie do grio (caso I.bj, ou temos nucleagao

de domiuios (caso La). De acordo com Givord et al [2%] na prética € impossivel, a partir
apenas de medidas de M contra H, distingiiir entre esses dois casos. O caso Il corresponde
a sistemas onde existe uma forte interagio de “exchange” entre as regides separadas por
sﬁ‘fios de “pinning”. Esses defeitos podem ser tanfo inomogeneidades intergranulares como
precipitados intragranulares. Neste caso, a susceptibilidade inicial serd pequena e o campo
de saturagio terd que ser suficientemente forte para que as paredes se desprendam desses
defeitos. Como exemplo podemos citar o Sm,Co, 5.

Na década de 70, Becker apresentou uma discussio segundo a qual poderfamos
distingqir entre nucleagfio e pinning analisando o comportamento da histerese em fungao
do campo maximo aplicadol?0). Duas figuras apresentadas por Becker aparecem repro-
duzidas na figura 9. Ao analisarmos essas duas curvas 3 luz das consideragoes feitas por
Givord et al e reproduzidas acima, veremos que efetivamente a curva a pode correspon-

- der nfo =4 a0 mecanismo de nucleagio , mas também a um aprisionamento de paredes
na superficie. Para valores baixos de Hyg, as paredes podem se mover com liberdade no
interior do grao. Para termos o méximo de coercividade precisamos, no entanto, vencer as
“harreiras” préximas 3 superficie do grio, que vao aprisionar as paredes de domfnio.

-

H

a. KUCLEATION

b. WALL MOTION

a x| : " rrl20
Figura 9.Histerese em fungao do campo méximo aplicado: HL !

Tmas de Nd-Fe-B, em fungio do processo de fabricagao (metalurgia do pé ou
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resfrizamento répido) apresentam um comportamento diferente. Magnetos feitos a partir de
resfriamento répido apresentam o comportamento tfpico de materiais onde a coercividade
é determinada pelo aprisionamento de paredes. O mecanismo predominante 0O pProcesso
de desmagnetizacio em imis sinterizados, continua até o momento em debate. De acordo
com Durst[z“], o mecanismo seria predominantemente de nucleagio a baixas temperaturas
(T ~ 370K), e de “pinning® a altas temperaturas.




‘substincias reais, onde temos be
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% - Processo de Magnetizacio

2.1 - Curva de Magnetizagdo e Estrutura de Dominios

Dezde os trabalhos tedricos de P.Weiss em 1907, confirmados indiretamente em
1917 pelas experiéncias de Barkhausen, ¢ direbamente pelas observagdes de dominios de
Williavae, Bozorth e Shockleyl!l em 1949 , sabemos que uma substancia ferromagnética
ge divide em dominios espontaneamente magnetizados. Quando a amostra estd desmagne-
tizada, oz diferentes domfnios apresentam orientagdes opostas duas a duas, de forma que
a magnetizacio macroscépica seja nulal*?l. Localmente, os dominios deverio se orientar
a0 longo das diregdes cristalogrificas de ficil magnetizagio . Isbo € verdade tanto para
wmn monocristal, quanto para metais apresentando uma estrutura microcristalina. Ao
aplicarmos um campo magnético, certos domfuios aumentam de volume em detrimento
dos outros, e uma magnetizagio macroscSpica aparece. Esses movimentos de paredes de
dominios s0 reversiveis para campos fracos. Ou seja, se o campo refornar ao valor ante-
rier, as paredes voltardo & posigdo inicial, Aumentando-se em seguida ainda mais o campo,
o8 deslocamentos de paredes serdo de maior amplitude, deixando de ser reversiveis. Neste
momento os domfnios 530 Menos NUMeErosos e mais volumosos. Se o campo continuar
a Crescer, beremos Wna Vvariagao na direcio da magnetizagio espontinea dentro de cada -
domfnio, que tende a se orientar na direio do campo aplicado (rotagoes homogéneas).
Para campos maiores, desaparecem as paredes remanescentes. Finalmente atingiremos a
cépica da amostra. Devemos notar que a rotagio homogénea da magne-

gaturagao macros
mpos fracos; 86 qu. neste caso o3 movimentos de paredes

tizagio comega a OCOTTEr em C2
g0 geralmente predominantes.

Teoricamente, dentro de substincias idealmente puras ¢ bem cristalizadas, oz

movimentoe de paredes nao necessitam de qualquer gasto de energia. No entanto, em

nsdes internas irregularmente distribufdas, cavidades e in-

clusSes nio magnéticas, o comportamento da magnetizagio deverd ser substancialmente
mais complicado. Como vimos na parte anterior, os defeitos podem tanto facilitar (nu-

cleagio ) quanto d

agnetizagdo (aprisionamento de paredes).

ificultar o processo de 1o




1
%
0
i
M
|
2
,
ﬁ

2.2 - Mecanismo de Rotagdes Homogéneas

Nesta parte do trabalho, vamos estudar o mecanismo de rotagdes homogéneas
na magnetizagao de um monodomfnio com simetria uniaxial. A partir deste modelo, vamos
calcular o valor de H.;, que é o limite tedrico para a coercividade infrinseca.

Esta parte possui fambém um cerfo atrativo histérico, pois esge fol o assunto
de um trabalho de Stoner e Wolfarth de 194812, que motivou os trabalhos subseqientes
na 4rea de imas permanentes.

Num primeiro tempo, vamos analizar ¢ comportamento de um monodominio
isolado em fungdo do campo aplicado. Em seguida, veremos o comportamento de um
conjunto de monodomfnios com os eixos ficeis orientados ao longo de uma distribuigao de
orientagoes P(¢). |

a) Um monodominio

-

_ Minimizando (2), oblemos a magnetizagio em fungio de H,K., Ky e Mg. Onde
K, tem o mesmo sentido que em (3).

Quando temos rotagoes coerentes, og dipolos estario todos ao longo da mesma
diregao ; de forma que V¢ = 0, reduzindo (2) a:

&, = K.sen’p + Kasen*y — Mg Heos(p — ) (4)

~ Onde ¢ é o angulo que o campo H faz com-o eixo f4cil do sistema. Quando ¢ = 0 a
equagio (4) pode ser resolvida analiticamentel28]. E_ni funcio dos valores de K. e K2
teremos trés resultados diferentes, que aparecem resumidos na figura 9.

5 Para K, > 4K, teremos que He sers dado pela seguinte expressio:

2K,
Ho= e (5)

% Para —2K; < K. < 4Kz 2 coercividade intrinseca serd dada por:

8K K
st ] 2 6
Ha szs(““ng) .

O cago em que ¢ = § ja foi tratado na parte 1.1.
Por outro lado, quando ¥ €]0; 5[, 0 pro blema torna-se matematicamente dificil.

Ele pode no entanto ser resolvido numericamente.
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Pigura ©. Fegites de validade das expressdes de He;: hachuras horizontais correspondem a (6),

=

9

N Ke=" 2K2

as hachuras verticais @ (6) e a regido nio hachurada n3o apresenta histerese.

-

|t P R | et 5750 T ) T, TS
B ———
. Joq/ h
e :
§ 502
~ .OO 60% 102~ BO2~ 90"
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// 8 3
-0.51- L~ 14 K,=4.4x10 J/m . -
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CHEEme T 0 2 405 i

o H(Tesla)

Tigura 10. Curva de magnetizagio em fungio do campo interno. As constantes K, e K3, bem
literatural26]. Os mimeros representam os valores de .

como My foram extraidos da

63T foram tomados da tese de K.Durst(22],

Os valores de Ky, Ka e Ms = 1.
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Esses val : ‘ - -
alores 11’01 am obtidos para a temperatura ambiente. Na figura 10, notamos que o
campo no gua 1 " ¢ £ Y
P qual ocorre um salto na magnetizagio , que alguns autores chamam de campo de

% (9627 LT
nucleagdo ***7I( Hy), nem sempre coincide com o campo coercivo (apenas para ¥ < 60°).

b} U conjunto de monodornfnios

M/Ms

gl N P o o e ] -1 b 1. b
. "'6 -4 e 9 2 4 6 8

p&%ﬂésm)

Figura 11. Curvas de M contra campo interno aplicado. para vérias distribuicdes P(4). Os

niimeros representam os diferentes valores de 0.

Um imi é constituldo por um conjunto de particulas. Supondo que cada uma
dessas partfculas seja um monodominio, podemos calcular a curva de histerese do sistema.
No item ‘a)’ vimos como podemos encontrar M em fungio de H ¢ 4. Tudo o que vamos
fazer agora & introduzir uma distribuicio de orientagdes P(%), ou seja:

£[2
M(H) =2 [ M )P(senily _ (7)

Como veremos na parte experimental deste traballio, P() pode ser aproximada por uma

fungio Gaussiana:

| P(¥) = Ng—(‘#“/ao“) (8)
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Figura 12.Curvas de M contra campo aplicado para P() = Cte (amostra isotrépica).

“nde N é a constante de normalizagao .

A integral acima teve que ser resolvida numericamente. Para tanbfo usamos o

método de Simpsenl2T). Para pontos do primeiro quadrante (H > 0) tivemos uma con-

vergéncia bastante ripida, enquanfo que para pontos dos 2° e 3° quadrantes a convergéncia

foi mais lenta. Na figura 11 temos curvas de M contra H para larguras de Gaussiana ¢

variando de 10° a §0°. Para larguras de Gaussiana maiores do que 30° notamos que as

curvas de M contra H apresentam um “bico” para campos em forno de 3T. Estudando
a figura 10 com mais cuidado, vemos que,para 1 entre 30° e 60% os diferentes valores de

Hy se concentram em forno de 7 =—3T. Be a largura da distribuigdo P() for pequena
0°), teremos que os campos Hy de quase todos os grios estardo espalha-

-

dos entre —6T ¢ —3T. A contribuigio dos graos com ¢ entre 80° e 70° serd pequena. Por
a contribuigio desses graos serd grande,o que provocara
agao do sistema para H préximo de 3T. O mesmo
distribuigio randémica (figura 12). O “bico” que
do fisico, pois ele nunca foi observado em fmas

outro lado, se a largura for larga,
uma variagio importante na magnetiz
efeito devers ocorrer no caso de uma

aparece nas figura 11 € 12 njo tem sentl
permanentes. Esse comportamento é decorréncia dos valores encontrados para o8 campos

Hy. Esses campos 530 deduzidos de 38 /8¢ onde ®x foi truncada no segundo termo. Se
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Figura 18.M; /Mg contra ¢ supondo uma distribuigdo Gaussiana de orientagdes.

<k bivesse gido truncada no 3° ou 4° termo, com certeza o comportamento de Hy seria

diferente. Podemos entio dizer que o “bico” estd intimamente relacionado com o fato de

- @ ter sido truncada no segundo termo. |
Os valores experimentais ${picos para po H,; giram em torno de 1,5T para um

magneto orientado (o =~ 20°). Isto significa que o limite tedrico de He; é de duas a trés

vezes maior do que o valor experimental.

¢) Determinagio do grau de orientagio

Antes de encerrarmos esta patte, devemos falar a respeito de um método que

" ¢ muito empregado na determinagio do grau de orienfagao de amostras ferromagnéticas

com simetria uniaxiall?®l: M,/Ms. :
Nz remanéneia (H =0) a derivada da energia interna (4) fica:

% _ sen(20) X (K. + 2Kasen?0) (9)

sendo dada por ¢ = 0, de modo que a remanéncia serd

A solugio de & =0,
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dada por M, = Mgcos():

M, r[2 w

Ef—s" P M]; 603’/"5—'("!}‘/26 )Sen{gb)dxj; (10)

. f‘igum 13 temos um grifico de M, /Ms contra . Apesar de ser este um método
tradicionalmente empregadol?) pa determinagio do grau de orientagio de amostras, alguns
problemas se apresentam. Fm primeiro lugar, o movimento de paredes dev it B
contribuigio nao desprezivel para pontos préximos 3 remanéncia. Por outro lado, medidas
de viscosidade magnética mostram que M, varia com o tempo de forma que, pa melhor
das hipbteses, a medida de M, /Ms torna-se wm tanto quanto subjetiva.

2.3 - Movimenio de Paredes e Energia Interna

o e g s v
; A
A
B
J H
A‘i
AO
(a) ( b) (&)

Tigura 14. a) sistema associado 3 energia interna W que aparece em b). ¢) ciclo de histerese

associado.

A fim de infroduzirmos O capftulo de viscosidade magnética, vamos discubir

aqui como & possivel ralacionar o movimento de paredes com o8 méaximos e minimes da

energia interna.
A histerese é devida aos d
1déia mais clara dos fendmenos, vamos considerar as figuras I4.a e i4.b,

imantados em sentido inverso e separados por

eslocamentos irreversiveis das paredes de dominios!39),

Para termos uma

que representam dois dominios adjacentes,
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uma parede de 180°. A energia vai depender da posicio da paréde (figura 14.b). Na
austncia de campo, a parede ocupa uma posigio Ag correspondente 2 um mfnimo de ener-
gia. Quando aplicamos um campo H fraco, paralelo a Mg, a parede vai se deslocar até 4,
onde a forga de restituigio fx = —% equilibrard a forca fx’, devida A pressio magnética
normal 2H.Ms. Fnquanto a for¢a fx' nio atingir o valor de maior inclinagao correspon-
dente a A) antes do méximo Sp, o deslocamento é reversivel. Quando f 5" ultrapassa esse
valor, a posicio de equilfbrio corresponde ao miimo Ay que estd mais préximo de Az. A
parede nfo retorna portanto ao ponto 4g. Uma ves que os pontos Sp e § sao barreiras
q{ue impedem o movimento da parede de domfnio, estes poderiam ser relacionados com 08
gitios de aprisionamento.

A idéia de assumir-s¢ wma energia interna independente do campo aplicado, €
de introduzir-se 2 influéncia do campo aplicado através de wma “pressio magnética”, visou

~

apenas facilitar o visualisagio da correspondéncia entre o processo de aprisionamento de

. paredes de domfnio ¢ um sistema de minimos e médximos. De agora em diante,no falaremos

mais de energias internas e pressdes magnéticas, mas de niveis de energia dependentes do
campo I/, separados por harreiras, £ natural pensarmos que sistemas reais possam’ser
descritos em termos de um grande nimero de niveis de energia separados por barreiras. Um
sistema desses pode no entanto ser reduzido a uma distribuigz’ié de sistemas de dois niveis,
separados por uma barreira. £ interessante notar, que para essas distribuigdes de sistemas
de dois niveis nio & necessario fazer qualquer suposigio , a respeito da natureza dos niveis
1g energia e barreiras. Estes podern corresponder nioc apenas a posi¢oes (“pinning”), mas

também 2 criagio e destruigio de paredes {nucleagao I
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8 - Viscosidade Magnética

3.1 - Introdu-gdo'

Quando variamos bruscamente o campo magnético, a variagio resultante da
magnetizagio apresenta em geral um certo atraso. Se aplicamos bruscamente um campo
magnético a um ferromagneto desmagnetizado, a magnetizagio da amostra mudard rapida-
mente de infcio, evoluird lentamente na seqiiéncia,até atingir assintéticamente um determi-
nado valor (figura 15). Este fenémeno & conhecide como viscosidade magnética (em inglés:
aftereffect, em alem3o: magnetische Nachwirkung, em frangés: tralnage magnétique).

Se a substiucia estudada for metélica, a variagio do campo H vai induzir
correntes de Powcault que vio se opor a essa variagio . Nas medidas de viscogidade
magnética, verificam-se variagdes na magnetizagio para intervalos de tempo de algumas
horas. Jsto corresponde a tempos muito maiores do que o8 tempos de relaxagao para
as correntes de Foucanlt, mostrando que esse fendmeno estd diretamente ligado is pro-
priedades do material estudado. Vamos portanto excluir de agora em diante as correntes

de Foucault.

1

%o

Figura 18. Variaio da magnetizagao em funcio do tempo.

Pode haver dois mecanismos para a viscosidade magnética: difusdo e flutuagoes

1o cldssico de viscosidade de

difusio ocorre quando 4fomos intersticiais,

térmicas. O exemp
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omo o carbo ibrogéni : e e
¢ no ou nitrogénio, se difundem através de uma matriz de ferro, de forma a

ancorar as paredes i 1, . e
. 3 paredes de domfnio. Chikagumil!l apresentou wm cdlculo para a viscosidade

de difusao no caso especifico do ago-carbono. B interessante notar, que o céleulo foi
apreseillt'ad'o em termos de um sistema de dois nfveis, onde cada nivel, corresponde a um
dado sitio intersticial. Neste caso, a altura da barreira entre os dois niveis é constante com
o campo magnético, enquanto que a separagio entre os dois nfveis de energia, depende
apenas da orientacio da magnetizagio do domfnio, indepéendendo do campo aplicado H.
Hé apenas um tempo de relaxagio associado com a ativacio do carbono, e portanto, a
magnebizagao spresenta uma dependéncia exponencial com o tempo.

A viscosidude de flulvagbes $&micas é um fendmeno causado pela flutvagao
térmica da magnetizacio dos dominios. Um primeiro modelo, consiste em tomarmos um
monedominio alongado que estd inicialmente magnetizado na diregio positiva, e sobre o

e il e Ll . -~ . T . ‘
qual aplicamos um campo magnético numa diregio negativa. Vamos aqui também ter um

s - A At fxrays i AT - 1 1 1 i
. gistema do dois nivels. Se considerarmos apenas a primeira consfante de anisobropia XA,

A~ B T T BRI e ST ey >t 3 ” e
(equagiio {4}}, enquanto a intensidade do campo for menor do que o campo critice fe, a
magnetizacio permanecerd ao longo do eixo ficil, na diregio positiva (¢ = 0). A energia
do sistema serd dada por:

[

. A altura efetiva da barreira, para que a magnetizagdo passe de ¢ = 0° para ¢ = 180°

seré dada por I = vMZH?/ ﬂfw. Vemos portanto, que a harreira depende fortemente da
campo magnético aplicado. Uma contribuicio 4 viscosidade de flutuagbes térmicas pode
também ser obtida para o movimento de paredes de dominio.

Como exemplos de materiais onde a viscosidade é devida a flutuagdes térmicas
podemos citar o Alnico, SmCos ¢ Nd-Fe-B. Neates materiais, a variagio da magnetizagao
AM com o tempo ¢ obedece a um comportamento do tipo AM = Cie— 8 In(), o que
& caracterfstico de um 4after-effect” provocade por futuagtes 1*%, onde tenhamos uma
distribuigio bastante larga de tempos de relaxacio . Este problema serd discutido com
mais detalhes a partir da préxima 5ECGA0 .
existiom duas razoes especificas para estudarmos o problema de
Jugar, as medidas de viscosidade magnética sao im-

Inicialmente,

viscosidade magnética. Em primelro ‘
' o “envelhecimento” magnético do material estudado em

(temperatura T e campo H), o que é fundamental para

portantes para podermos prever
fungio das condigoes ambientals
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ag aplicagdes tecnolgicas : :
1 P G CCC?OlOglc que esse material possa vir a ter. Por outro lado, é possivel
relacionar o, 15 143 '
a8 medidas de viscosidade com modelos microscépicos para a histeresel?2=34,

3.2 - Sistema de Dots Néveis (SDN)

Viscosidade magnética é um fendmeno bewn conhecido desde EBwingl® (1881).

Eo \(1) l

-Mg(H+H)

(2) -Mg(H+Hy)

Pigura 16. Representagao de um sistema de dois nivels

Um modelo gurgiu em 1949, com os trabalhos de Street ¢ Wooleyl®®! de um
lado, e 1..Néell?8! do outro. Apesar das diferengas na linguagem, tanto Street ¢ Wooley

" quanto Néel usaram o modelo de sisternas de dois niveis (SDN). As transigoes ocorrem

. * 2 A
por ativagio térmica. Nos 4ltimos anos,vérios autores tém usado esse mesmo modelo para

discutir relaxagoes magnéficas em diversos sistemas diferentes, que podem ir de rochas
(lunares ou terresi;res)[”} a vidros de spinf37*39}. Varios materiais como Ferrites, SmCos

¢ Nd-Fe-BI39] foram estudados seguindo esse mesmo modelo.
Na figura 16 jemos uma representagao de um sistema de dois niveis. H é o

campo externo aplicado 3 amostra, e Ho ¢ um “campo interno efetivo”4%, O campo

e distorcido no interior de um material nio homogéneo. Segundo

magnético é fortement o o : .
dades de uma inclusao nao magnética de raio emtorno de

Durst et al [21), nas proximi
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10pm podemos ter, para distincias entre 0 e 3um, variagoes no campo local que podem ir

de 0,5T a 1T.

Fo é a altura da barrcira, que nio depende do campo aplicado. A amplitude
dessa 'gmnfieza. depende essencialmente de fatores estruturais como defeitos, anisotropia
nmgnetocnsti%hna etc..Quando falamos de “barreirag” que fazem com que o material tenha
uma “meméria® do seu estado magnético anterior, nio estamos especificando se €asas
barreiras estio impedindo o movimento de paredes, ou allerando 2 prépria configuragao
dos dominios através de nucleagao .

7 +M, é o momento magnélico do sisterna quando este estd em (1} € — My
o momento em (2). A natureza dessa grandeza ainda 130 estad bem estabelecida. Numa
primeira aproximagao , pengando em movimento de paredes de dominio, poderiamos pensar
que My —~ {—M,;) = 2}, seria a variagio da magnetizagio em fungdo do volume v de
material varrido pela parede quando esta ultrapasga uma barreira. A grandesa v é chamada

de volume de ativacio e estd naturalmente relacionada com M; e Mg por:
ﬁ'ﬁrﬂ' =9 X .:Mf.‘

A figura 16 fol feita para o caso em que H + H, < 0, o que corresponderia
a tomarmos pontos no segundo quadrante da curva de histerese. Da figura 16 vemos
também, que a altura efetiva da barreira B, ou sejd a energia de ativagio para termos um

salto de (1) para (2), é dada por: :
' — E = By + M,(H + H) ' (11}

Alguns autoresi233:3%] pio falam de M, mas de 3E/3H. Neste caso, em primeira apro-

' ximagio , tomamos E(H) = BlH ~ )+ (3E/3H)">< H. Vemos portante gue M, =

(8E/0 H). Efetivamente veremos, na parte experimental do trabalho, que M, independe
de H. :

3.3-5DNea Kagnetizagao

Num sistema fisico nio teremos apenas uma barreira, mas uma distribuigao

P(Eo). A magnetizagao pode entao ser escrita como:

M(H,t,T)= ﬁ) * 4B P(E){Mi(H,T)Ps + Mz(Eo,H,T)Ez} (12)
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onfie P1 € Pz sio respectivamente, as probabilidades em fungio do tempo, de termos um
~objeto em (1}.e em (2). Dentro de M; e M, temos as contribuigées dos objetos que ainda

nzo relaxaram e dos que relaxara.m, para o sislema como um todo. Esse sistema seria uma
soma de ciclos de Preisach!!-1339 apglogos ao da figura 17

Mh
+Mg
He'!
_HO ; H(Cz) L l"{
Mg ,

Figura 17. Ciclo de histerese associado & barreira da figura 16.

T interessante notar que LM, é a contribuigio de um determinado objeto.

Como vimos na parte 3.1, a variagio da magnetizagao provocada por flutuagoes '

térmicas ¢ dada por AM = Cte — §In¢. Vamos mosirar na seqiiéncia, como € possivel
chegar a esta relagio a partir do modelo de SDN. O resultado para § serd apresentado
"em fermos de nina grandeza Sy infroduzida por Wéel no infcio da década de 50139} que

obedece & seguinte relagio 1 § = Sy X Xirr. ) _
Examinando (12) vemos que 2 dependéncia temporal de M esta inserida dentro

de P; ¢ Fo. Para tornar explicita a dependéncia temporal de M, devernos encontrar

expressoes para M e M.

Supondo que os objetos do sistema obedegam 4 estatistica de Bolismann, e
que todos os objetos que ten
o nfvel de menor energia, podemos escrever (18):

ham energia superior & da barreira, sofram uma éransigao para

Pl—-f? = —-1—-6'__E/kT (13)
T0 '
sbilidade por unidade de tempo de termos uma transigao

Na expressio (18), P1—+3 é a prob , o : 5
de (1) para (2) (vide figura 16). 7o seria 0 “tempo médio de decaimentot e c LRt
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. constante da ordem de 10—!2s, Supondo que temos processos de primeira ordem,P; pode
ser obtido a partir da equagao diferencial:

dp ' - _
dil —PLPia , : (14)
cuja solugio ¢ dada por Py = exp(—Le~E/FT), Na figura 18 temos um grafico de P em
funcio de E.
el
i i@
5 -Toexp( E/KT)
KT
G Al R e T MR T
KTLnl E
Yo

Figura 18. P, em fungio de B

P, & praticamente igual a uma fungao degraul?*®7=3%1 de forma que definindo E¢ =
kT In(i/fo) podemos escrever:

B 0, se E < B¢ (o sistema relaxou de 1 para 2);
] 1= 91, se E> E. (o sistema permaneceu em 1).

Em outras palavras, se E < Eq, a magnetizagao serd —M,, enquanto que se E> Eq o0
momento permaneceré em +1;. Devemos notar que 1‘2 =1-F.

Se de momento, nZ0 levarmos em conta que o sistema pode passar de (2} para
(2) por atwmg'xo térmica, podemos deduzir os Campos coercivos associados & barreira

(E = 0): Heg (1) ¢ HE (2), Na figura 18 temos uma representagio de um ciclo elementar
associado & barreira da figura 16:
Eq
F= il 15.a
. 0 M, ( )
A7) = —Ho + =5 (15.b)
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Considerando agora que o nosso sistema pode passar de (1) para (2) por
ativagio térmica (E = By ): :
Ey— Eg

Hg) = fffg i (16.a)
Eﬂ?)z__ By - E¢ 5.1
; Ho + i, (16.5)

£ interessante notar que como Ec é fungio crescente do tempo, a largura da curva de
histerese vai diminuindo até degenerar na curva da figura 19.a. Alguns autoresl38:39]
agsociam a essa curva a curva de magnetizagio no equilibrio Moy ou Mivoo. Para uma
amostra macroscdpica nao homogénea, nao teremos apenag nm campo interno efetivo
mas uma distribuicio P(Hy). Partindo da suposigio de que para I = 0, temos igual
probabilidade de ter 41, ou —M;, e lembrando que todos os sistemas com Ho <« B
contribuiriio para o momento total no equilibrio com 2M;, podemos escrever (17):

iy 7 f
M., = 2M, f P(Ho)dHo (17)
O

Na figura 19.b temos uma representagio de My para o caso em que tivermos uma dis-
tribuigio P(Ho)-

Meq L +Meq
+ +
Mg Maile ooy
i P(H,)
_Ho - . : S
oG : / H
PEm—— g
-Mg -Mg
(a) (b)

Figura 19, My, contra M a) para um valor de Ho; b) para uma distribuigio P(Ho).

' i a0’ ; crever
Como Py pode ser considerado como uma fungao degran, podemos rees

(12)- como na equagio (18):

Ec: . = ; 2 1
ME L= [ MBI [, o EIPENE (19

-

(A) (B)
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A) seria.a contribuica “obiet X2 - :
(A) o : 1620 dos “objetos” que relaxaram enquanto que (B) seria a contribuigao
dos objetos que nao relaxaram,

Como nas integrais acima E imi
n groalz: achma E¢; aparece nos limites de inbegragio , podemos dizer
que M é fungao de I ¢ E[C?S‘”g], logo:

M = [(H, Ec) = (I, kTin(t/n)) (19)

“ L3 = v - ’ . i
Em mdedldds de viscosidade magnética observa-se que M ¢ funcio de In(t)[34=2l. Podemos
entender este fendmeno expandindo M({H, T,t) em uma série de poténcias de Ec¢.

! SR N
M(H, T, 1) = Mo + (n‘f—iﬂi Ec+ - (20)
alh?jt:i

. ’x 3 i %) 1 Yern ] A B = 3
onde t; ¢ o instante inicial da medida. Podemos entio reescrever (20) da seguinte formas
M({H,T,t) = Cle — 5lnt) ' - {21}
Oﬁdﬂ

S(H,T) = KT ['(H,kTIn(t:/m)

Para. calenlarmos Ma{H,T) e M, (E, H,T), supomos que 08 processos irre-
versiveis podem ser representados decompondo-g¢ a matéria em pequenos elementos, cada
‘um deles tendo uin ciclo de histerese retangular (figura 17). Por outro lado teremos também
que considerar que lernos uraa disiribuicio de valores de Hy: I (Ho). i

Como My & amagnebizagio do slstema quando { — o0 podenios escrever My =
Mcl.gg‘”l. Por outro lado, observando 2 figura 16, vemos que para uma dada barreira, a
magnetizagio serd +i, se I > _Hy — (Eo — Ec)/M,. Lersbrando gue a contagem dos
we viao contribuir fol definida em termos do campo interno efelivo Hy podemos

termos g
escrever{""“ﬂ: _ cHA{Ba—B, } /Mg
M (Bo, H,T) = 2M, | P(Ho)dH; @

(18) com a experiéncia. Isto porque de um lado, o8

£ difffcil relacionarmos diretamente
o accesafveis enl .]aboratério nao
21). Por outro lado, se conseguissemos medir M em

duas. distribuicées P(Hy) e P(Fo), o que seria

Sioles dd fonn nos permitem observar um compor-

famento diferente do descrito em (
fungiode t, T e H, terfamos que ajustar as

I'd
uma tarefa extremamente 4rdua.
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POden}OS 1o entanto facilmente estabelecer relagoes entre as derivadas § e Xirr.
A constante de viscosidade § pode ser calculada a partir da relagio (41

M ; ;
Sl
3ln(l) - (23)
Por outro lado Xirr = (0M;y/8JF). Calculando § e X de (18) obteremos a seguinte
relagao , para o caso de estarmos no sogundo quadrante da curva de histeresel®4:29l;

o
i T (24)

Na parte experimental deste trabalho examinaremos os dados experimentais em termoes da
relagao Z4. :

Na década de 50, Kéel® infroduziu a grandeza Sv:.
kT :
By =5 - (28)
Mg

He

Essa grandeza tem dimensdo de campo magnético H. Por essa razao ela € freqiientemente
chamada de “campo de flubuagao ” 31}, Na parte 4.4 deste trabalho veremos que Sv é
uma grandeza que independe da geometria da amostra, o que é muito comodo do ponto
de vista experimental. Como essa grandeza aparece em intmeros trabalhos de viscosidade
magnética.m*"m] nio falaremos de agora em diante de £T /M, mas simplesmente de Sy.
No Nd-Fe-B Sy nfo varia com H. Na figura 20 reprodugiines um f’IahLOl 46} de Sz,r el

funcio da temperatura T, para {mae fabricados por processes diferentes. o

ks '

emul
-~

=4

(3E/2H); (18

3001 ¢

(0e)

>200..°
s

100

Pigure 20.Grifico de Sy contra T' de acordo com Givord et al 34,
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3.4 - Viscosidade e Fator Desmagnetizante

L Como a curva de magnetizagio em fungio do campo aplicado depende da geome-
fria da amostra, numa primeira aproximagio é natural supor que § também dependaltt]
do fator desmagnetizante. Apresentamos aqui uma discussio deste problema.

¥ (i .
Sendo H{) o campo interno de uma amostra supostamente homogénea, H o
campo aplicado ¢ N o fator desmagnetizante, podemos escrever!!:13:20l;

BO-—F NxM (28)
Diferenciando {28) ¢ Jembrando que:

g ir i
GH® ~ JHG) 6H

podenios escrever que XS:Z‘ = (1 + NXN)X;r.
_ Por outro lado, a conztante de viscosidade wedida experiment almente § nao é
s constante de viscosidade St correspondente a H*) = Cie. '

' ooy M s S, o f O Yoo GHD
, =l 5In(t) )y \OHUY [ 1, dIn(t)

de onde vem que S1) = (14 Nx!) x §. Como Sv ¢ S/Xire temos:

I

o 80 U T B iy
v X T (L N R Xire

Vemos. portanto que,se de um lado § depende do fator desmagnetizante, Sv independe
ste resultado niio concorda com o apresentado por Mylvaganam et
8E/dH, e portanto Sy, seriam fungoes do fator desmag-
vemos que parece existir uma certa

dessa grandeza. B
al 141, Segundo estes aufores,

netizante. Analizando mais detidamente esse artigo,
confusao por parte dos autores, entre susceptibilidade total e susceptibilidade irreversivel.

. 43 :
Num $rabalho recente, Civord et al (48] apresenfam Sy como sendo wma grandeza que

a, o que estd de acordo com o nosso ponto de vista.

independe da geometria da amostr




3.6 - Dependéncia de Sy com a Diregdo do Campo Aplic;ado

_ Nu.m trabatho que causou grande impacto no “5th International Symposium on
Magnetic Anisotropy and Coercivity tn Rare Earth- Transition Metal Alloys” (sctembro de
1987), Giverd et al [*2| propuserani um modelo para a dependéncia da energia efetiva da
barreira {vide L1} com o 4ngulo que o eixo ficil do grio faz com o campo aplicado (#). A
partir desse modelo, Gliverd et al conseguiram explicar com sucesso a dependéncia de
He com o dngulo entre a diregio do campo aplicado ¢ a diregio do eixo fécil, sem assumir
que paredes de dominio nucleiem em regides de menor anisobropia magnetocristalina, o
que confrasta com o que se acredifava anteriormentel?!.

Tisse modelo consiste em assumir-se que toda a dependéncia Tinear de E com o
campo magndtico vem de um termo de energia magnetostitica: I = —M,.H. Neste caso

* pode-se cacrever: AE/OH = viMgcostp, onde ¢ € o ingulo entre o campo aplicado e a
direciio da magnetizagio . Isto corresponde a substituirmos My, nas passagens da parte

e,

3.2,por vidz cosp. Quanto ao campo. coercivo, retomando (16.a) e {16.b), ¢ fazendo a
devida substifuicao de i, teremos: :

E{J_ e j{"{)

Hoet Hy=bor——r
& v cos ¢

(28)

Yada a simetria das nossas amosiras (uniaxial) P(Ho) é uma distribui¢io simétrica,com -
P(Hy) = P(~Hp). lsto corresponde a dizer, que no caso dos nossos materiais, a de-

pendéncia da coercividade com o 4ngulo ¢ serd dada por:

h‘c = m\}’ (29)

Segundo Givord et al , o resultado para o magneto COMO I todo, é obtido fazendo-se
dependéncia angular 1/ cos ¢ com a distribuicio de orientagdes dos graos

a convolugao da
ge que 2 magnetizagao estd orientada ao longo do elxo

P{¢). Isto corresponde a assumir-
ficil, o que € vilido apenas quando aplicamos campos magéticos muito menores do que o
! ; :
campo de anisotropia. . ,
Nesta parte,vamos procurar testar o modelo de Giverd et al, comparando
medidas de Sy para fmnds isotropicos e nGo-isotrépicos. Inserindo (27 ) em (28), teremos

kT 1
5¢ = 5Mz * wos(¥) (30)

I diffcil verificar diretamente a equagao
constituido por uma distribuigao de graos.

(30),pois como vimos anteriormente,um fma é
Seguindo a idéia proposta por Givord et al
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»ara calcular endénc) ‘civi 3
I d! a dependéncia da coercividade de um {ma macroscépico com a diregao do
mpo, poden
campo, podemos 2 partir de 30, enconirar uma relagio entre os Sy’s medldob, para uma
amostra orientada e uma nio orientada.

=) . . - -
Sendo {Sy )i«o 0 valor médio de Sy para uma amostra isotrépica,

BT Ty ( / '
Sk | T :
vMs o cos{y) v 30
[] 2 . ~ . 15 .
Sendo N wma constante de normalizagio (aqui ¥ = 1).Comol/cos(y) diverge para v =
/2, temos uina divergencia néo fisica da integral. Varmos escollier v de forma a somarmos
LBl STy e 5 . i 4} 2
as contribuigtes de uma fragio grande dos grfios, mas excluindo o efeito da singularidade.
1 L) .
Sendo {Sv)or 0 valor médio de Sy para uma amostra orientada:
ot

T [ exl-ve o) e o (32)
e

cosl

[
51 )¢
\ }0 vl‘vi»,

o

onde
1 e .
7 2/ exp(—4? /207 )sen(s)dy

Neste caso, também tomamos ' de forma a que ténhamos a contribu.i(:;ic')'da malor parte
dos graos. - ; :

A razéo (8vYiso/{Sv }or depende apenas da ¢. Como verenos na parte exper-
tmental deste trabatho, podemos obter o valor de o a partir da andlise metalogrifica das
amostras. Na parte IV .4 vamos calcular o8 valores de (Sv Yieo/ Sy )or 2 paitir de (81) e
(82) e do valor medido de @, tomando 7y e 4 de forma a considerar a contribuigao de 70%,
80% e 80% dos cristalitos. O resultado serd enbio comparado com a experiéncia.




11 - TECNICAS EXPERIMENTAIS

1 - Confecgéo das Amestras

Wos wltimos trés anos, foi desenvolvido no IFUSP a tecnologia de fabricagao de
‘mag perinanentes de terra-rara a partir da téenica de Metalurgia do P. O processo é
fruto de v programa conjunto IFUSP-IPT, iniciado em 1985.

' Na figure 2§ ternos um esquema que descreve a confeccio das amestras. Inicial-
mente a liga é fundids em um forno de arco a partir dos elementos puros (Nd, Fe, B, Dy).
Como as proporgoes de cada elemento variam ligeiramente de amgstra para amostra, estas
serio descritas quando formos caracterizar individualmente as amostras. Para reduzirmos
o teor de oxigénio a fusio no forno de arco ¢ feita gob atmosfera de argdnio.

Para acelerarmos o processo de moagem o “bruto de fusio® é inicizlmente par-
tido, em moinho de aneis, em vérias particulas de tamanho (granulometria) variando entre
70 e 500usn. Como agui a razao superiicie/ volime aumenta substancialmente, e como para
QIlebmrmos o5 amostias temos que fornecer energia ao sisterna, cresce 0 risco de oxidagzo .
A operagao precisa portanlo ser {ejta numa atmosfera inerte (em nosso caso argdnio).

O processo de moagem ¢ em seguida completado num moinho de bolas vi-

: % oo 1 e I . b el
bratério. Neste ponto, a granulometria chega a valores entre 5 e 10um. Para evitarmos a

£ A 1ira oy O
oxidagio , durante a moagem O po € mergulhado em Freon, que € relativamente inerte e
7 bl

possui um haixo ponto de ebuligao . .
Apds a moagem temos duas opgoes : podenios fazer uma amosira isolropica;
neste caso o pb serd prensado sem orientagao em Campo magnético. Alternativamente,
podemos fazer uma amostra orientada prensando- > o bk
ilfndrica, ue a pressao de compactagao

Todas as amostras possuem uma forma cilindrica, sendo g I pactag

ras isobrépi jcamos pressoes em torno de
é aplicada axialmente. Para as amostras isotrépicas aplic p

14.000kg{ /sz_ As amostras orientadas for
foram orientadas na
45 amostras 820 aquecidas a vécuo a 1.100°C, durante

2 na presenga de um campo de 12kOe.

am prensadas a apenas 3.000kgf /cm? (todas

B 50 isotrdpicas Supergauss Produtos Magnéticos Lida.).
as amosbtras nao 1sot

Depois de compactadas,




Confecgdo da lipa

Nd-Fe-B
g
Nd-Dy-Fe-B-

!

Pré-mozagem

Moinho de anéiz em atmos-
fera de argbnio

!

Moagem

Moinho de bolas vibratério
em Freon, até diimetro

médio entre 5 e 10um.

¥ ; y
Prensagem na presenga 1 Prencagem gem €ampo
de eampo manético magnétice

atwaosfera atmosfera
Q
P = 3.000kgt /em? P = 14.000kgf fem?
M e
Sinterizagao

a 1.100°C, sob atmosfera,a
wna pressio de 10~ ®mbar
L________________._’——--—‘—_"—""—'

Figura 21, Processo de fapricagio de fms de Na-Fe-B pela técnica de metalurgia do pé.

rocesso O Braos goldam-se uns aos outros, o que daré resisténcia

anbe 0 ‘ =
uma hora, Due - n-se os defeitos nos contornos de grao,que

ani inci te eliminar
mecanica 3s amostras, e principalmen : =
cleagio de dominios.

qualquer trat

830 potencialmente cenbros de nu

tras nao se fez amento térmico depois da sinterizagao
Nessas amostras I -
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dentre os quais podemos citar o efel

2 - Cara leagdo Tigj
cterieac8o Fisica - Métodos

Além da caracterizaci ; !

- . caracteriza btica. é i : ol
el s : - aGao magneéiica, é importante termos uma caracterizagao
- da amosfra. Por caracterizacio fisi o z
i el terizagio fisica, entendemos a determinagio da densidade

1 g : 10“911 agao das amostras. A deferminagio da densidade ndo apresentou
qualguer problema: as densidades foram obtidas dos im3s de onde foram cortadas as
amostras, simplesinente pela divisao assa | j

plesine la divisao da massa pelo volume (densidade o). /
desta parte, mostraremos o método empregad l det - (dbihma.de Q-Pamut‘?:- Ao”longo
1 et pregado na determinagio do grau de orienfagio das
amosiras,
£/ PR OYE T o A ol A T ! = 3 i
Coomo vimos na parte tedrica deste trabalho, em materiais com simetria uniaxial,
~ades de I‘]' A R e 2 . 7 f & s
a's p:.u e'd.,;..’ab dominio vio preferencialmente orientar-se ao longo de diregées paralelas ao
eixo Crls alogréfico ¢. Observando-se portanto a estrutura de domfnios num microscépio

e g el ; S
ptico, podemos deierminar o grau de orjentagao das nossas amostras.

2.1 - Observagio da Estrutura de Dominios

As primeiras imagens de domf{nios vistas no microscopic foram feitas por Bitter
em 1631113}, Ele utilizava o método posteriormente batizado com o seu nome (método
de Bitter). Esse método consiste essencialmente em colocar-se sobre a amosira wn pé

magnético em gUSPENS20 aqUosa. Posteriormente aparecerant métodos puramente 6pticos,
to Kerr. Tanto o método de Bitter quanto a observagao

de dominios por efeito Kerr foram implantados pelo nosso grupo. Vamos na sequéncia,

descrever as linhas gerais dos dois métodos.

a) Método de Bitter

aterial estudado, cuidadosamente polida, é recoberta com uma
+rtfculas ferromagnéticas (diametros da ordem
[1,13,17.30]  Fgsas particulas, submetidas

A superficie dom

fina camada de lguido contendo pequenas partic
eIn SUSPEnsac
para as regices oude o campo ¢ mals Intenso.

de algumas centenas de angstroms)

~ ~ fent S
a um campo nao horogéneo, 830 atrafda
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o(x)

los livres numa parede de dominio. o(z) ¢ a densidade superficial
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de Bitter. Os tragos escuros correspondem

Microfotografia obtida a partir da téc

a paredes de dominios.

Figura 23.

R ]
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Para um pl
a ano de observaga : ‘ :
agao paralelo ao eixo f4cil, a estrutura de dominios é tal

que aparecerao polos magéti 4
polos mageticos apenas nas paredes de domfuios. O coléide deverd portanto

aurnentar o contraste nessas regio
. i gloes (figura 22). Na figur S
obtida a partir da técnica de Bitter. ) Nafigura 20 femey tis mcre o s

b) Efeito Kerr
O efeito Kerr magnéti
agnéti 5L = A
rizada quando esta incid f co, que é 2 rotagzo do plano de polarizagio da luz pola-
/ uanao esta ncide sobre uma superfici ‘ ;
- erficie magnetizad: L TON T
na observagao da estrutura de domini . : guetizada,  um métedo muito utilizade
‘ e dominios. Na figura 24 temos um esquems que descreve o

71 i, 20N boe 1
método de observagio de dominios por efeito Kerr.

WA

Lens

Microscope
assembly

TR 100X to 1000 X
T~ Nicol
pnsms\
Hall- 1 E
silvered- Carbon arc
Ll 5. ;
ﬂi.ll'l’O[ W r'/,eJ/J ’ e ﬁ( _]

Figura 24.Método de observacio da estrabura de dominios por efeito Kerrl!]

ar do método baseado no sfeito Ier - apresentar wm contraste menor do que

Apes
do ponto de vista pritico. No caso

o mélodo de Bitter, ele apresenta algumas vantagens

do Nd:Te-B esse método nao necessita a aplicagdo de qu
ato do contraste nio ser provocado por um coldide,

alquer substincia estranha sobre

a superficie da amostra. Devido ao f
o efeito Kerr pode ser usado para dete
temperatura, desde que s€ adapte a um m!

para controlar a temperatura da amostra.
s técnicas de obse

Comparando 25 dua : ‘
i i ] esponde a uma Orl
imagem obtida por efeito Kerr cOTICED

rminar-se a estrutura de dominios em fungio da

croscopio 6ptico de reflexdo, um dispositivo

rvagio de dominios: cada tonalidade numa
entagio diferente para o dominio
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Pigure 26. Microfotografia obtida a partir da eleito Kerr. Cada tonalidade corresponde a uma

orienbagio diferente da magnetizagdo na superficie da amosbra.

magnétice, enquanto que no método de Bitter, distinpguimos apenas ag posigbes das paredes -

.de dominio.

2.2 . Determinagio do Grau de Orienfagao

Uma ves obtido um conjunto de micrografias da estrutura de dominios, resta
o grau de orientacao da amostra, levantando-se quantitativa-
paredes de dominio. Isfo é feifo colocando-se sobre

e medindo-se 2 orientagdo da parede mais proxima

determinar, a partir desbas,
mente as orientagoes das diregoes das

cada micrografia uma grade de pontos, : 5p
5 um histograma sobre o qual sera ajustada

a esse ponto. A partir dessa medida montamo !
uma Gaussiana. O ajuste é feito sobre trés parametros, a altura A, a largura o e o valor
a i -




. ®, logol29l:
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médio do angulo. A fin :
1 de obtermos uma grande velocidade no processo de ajuste, o

rograma fol codifi .
prog ificado em C e compilado de forms a poder ser exeontade num PR

com co-processador 808
P §7. Devemos lembrar que como estamoe observando wna superficie,

o que nés estamos | ié jeca
q o g evaritando aqul € uma projegao sobre um plano, de uma distribuigae
volumétrica de orientagoes.. - |

Figura 26.0' é a projesio § no pleno

Na projegao planar vamos medir um angulo 8, enquanto que no volume, feremos
0(29]  (eometricamente a relagio entre 0 e ¢’ ¢ dada por: tgh = cos®lgf, onde-® & o
*ngulo azimutal (vide figura 26). o

Clomo 05 TosEos fmas t&m a forma de um cilfndro, e como a orientagao é feita
aplicando-se urn campo 20 longo do eixo 2 (I{I-1), podemos afirmar que temos simetria
de rotacio em torno desse eixo. Isto corresponde a uma distribuicio randomica de 4ngulos

Z \
ibuigio volumétrica basta corrigir o resultado da

Para obtermos o resultado pira a distr
distribuigao planar a partir da relagio (33).
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8 - Caracterisacio Megnética - Métodos

- 3.1 - Descrigdo da Montagem

S L g i Log i , . 5 Sl
O objetivo da montagem é medir a curva de histerese estética, e a dependéncia
da magnetizacio £/ com o tempo ¢ a varias temperaturas.

Paora Lankba ap el . - . 5 5
Para tanlo zcoplamos a nm magnetémetro de amostra vibrante (MAV) am

forno resiztivo, wm inicrocomputador e um gerador de fungdes para dar 2 base de fempo.
Na figura 28 temos um esquema da montbagen.

a) Magnetémetro de fimostra Vibrante (MAV)

Esse aparelho mede a magnetizagio M-de uma amostra e fol desenvolvido
por Fonerl!’). O fluxo magnético num conjunto de bobinas sensoras varia quando uma
amostra magnética, colocadza nas proximidades, é posta para vibrar. Dessa forma, uma
forga eletromotriz ¢ gerada no conjunto de bobinas. Por detecgio sfncrona, o MAVY extral
desse sinal o valor do momento magnético da amostra. Tecnicamente, este efeito é obtido
fixando-se solidamente a amostra a extremidade de uma haste, que por sua vez estd presa

a um oscilador mecéinico como na figura 27.

VIBRADOR

] L~ HECANICO

[ ].-:- . CAPACITORES

e - DE REFERENCI&

Il

BODINAS
SENSORAS

PEGAS POLARES
DO ELETRO-IMA

AMOSTRA

a 27.Bsquema de um mognetdmetro de amostra vibrante.

Rigur




43—

MICRO

TERMOPAR

GERADOR A

DE S D 4y s
FUNBES D 5 _gAussmgTER
N\
[osciLoscoro - r
] M. ALV FONTE /

\ E E_E FORNO

ARGONIO——0 | S

ali | PASTILHA HALL

1‘ Gy
ek 4. { FONTE
Y ELETRO-
e i (MA

| = ‘[ [

Figors %8.Montagem experimental para a caracterizagdo magnética dos imas.

co faz com que a amosira vibre a uma frequéncia em forno
adamente 0,lmm numa diregao perpendicular
gnético induzido pela amostra, gera uma forga

O oscilador mecint
de 82Hz e com wma amplitude de aproxii
O campo ma ra

que val depender do momento magnético, da fre-
: A -t s .
stema possui uma referéncia, que é constituida

a0 campo magnébico aplicado. !
eletromotriz nas bobinas de detecigao ‘
qiiéncia e da amplitude de vibragio . O sl

m itor lac
por uma montagem de capacitores com P e bcaaisnnis 1o Bl
6vel do MAV. Esta referéncia vai fornecer um ginal que

mével do MAY. L8t

At -sola o valor da magnetizagdo a partir
: : a .tronica do aparelho 150
| da amplitude de vibrago . A ele ,

as presas alternadamente as partes fixa e

e T T R

‘  dimento torna as medidas do magnetometro
L ste procedime
a dois sinais. B

da comparagao entre o amosbra. A calibragio é feita a partir da medida do

F i : i 30 da
| insensfveis 4s mudangas de vibrag

|
{ -
i ; _ , i

TR AR

e
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momento d-; saturagdo e da massa de uma amostra conhecida de nfquel (Ms = 1.7419emu).
aYd ab DoaRs ey
B BO28as exXpe riéncias USBIN0E U 1nam.egommu Nodel 155" da Prince-
ton Applicd Research com resolucio de 3% digitos.

b) “Gaussmeter”

As medidas de campo aplicado foram feitas por um “Gaussmeter Model 6127
da Dowiy RFL Industries Inc.. O aparellio permite medir campos de 10mG a 100kG a

partir de uma pastitha de efeito Hall. Nominahnente a precisio é de +0,5%. A resolugio

é de 4 .5 digitos. Uma safda analdgica nos permite acoplar o Gaussmeter a um Sistema de
Aquisi¢do de Dados (SAD).

¢) Gerador de Funcoes

A Dase de tempo para as nossas experiéncias de viscosidade foi fornecida por
um sinal 4o bipo “dente de serra”, de amplitude ¢ perfodo bem conhecidos, injetada di-
retaments no Si;zrte‘:‘.m:s de r‘iQTJiSl(;a.O de Dados. Na parte 8.2 desfe trabalho, mostraremos
como, a partir desse tipo de sinal, obtemos a base de tempo para as nossas eXpErIencias.

O gerador de fungdes usado é um 33254 da Hewlett Fackard.

4) Sistema de AquisicAo de Dados (SAD)

O SAD é um sistema capas de ler e transferir simultaneamente dois canals, para
um microcomputador tipo Apple IL. Um dos canais esté coneclado ao MAV que ja possue
uma gafda no padrio BCD. O segundo canal, corresponde A leitura de um pivel de fensa

L

de +200mY de fundo dee :<ca}& com 4% dfgitos de resolugio . A selegio de leitura da bdwe
de tempo (gerador de fungdes ), do ca.apo H ou da temperatura é feita diretamente por

" s I 3 1 y 3 Tar A { ) L-
chaveamento & selecio do “software” adequado (que desenvol vi especialmente para esbe

irabalho). O SAD toma a 5 leituras dos dois canais, compacta o resullado em 6 bytes, ¢

transfere byte a byte a infor magio para o micro. Oy control
os 6 bytes é feita, pelo préprio micro, através de software. O SAD

es de leitura, tranfe réncia, bem

- como a decodificagio d

foi degenvolvido pelo nosso grapo no IFUSP.

e) Forno Resistivo
vel ao magnetometro foi fabricado no IFUSP . Ele consiste
hida de argdnio, onde ficam a haste do magnetdmetro

., vécuo (< 10mTorr) para isolar termicamente a
[2
ossui ‘dois enrolamentos de forma a anular o

Um forno, acopld
de duas cAmaras, uma inferna preenc

e a amostra, e uma externa mantida

cAmara interna. A resisténcia do jfor.no P
rrentes eletricas.

campo produzido pelas o
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Fiz, 20 longo deste 1

1 1g0 deste trabal :

e ho, algumas mudangas na haste do magnetdmetro ¢
a aa remperatura da amostra. As medidas de temperatura sio feitas

a partir de um termopar que corr
Ire ao ha 3 &
longo da haste do magnetémetro. Por razbes de

resisténcia ecinica, ess \ - .
anica, esse termopar de P-PL13%Rh foi subsiituido por um de cromel-

constantan aferido no IPT. A parte dess Laa s ;
e " cobre-berﬂié i gohsszzae;iz:zi?r ;u; ?alm, ¢ feita em aluTnma.. O
. cita do mesmo material. Essa
pmitel'ra. que antes era encaixada a alumina por pressio, passou a ser fixada com um adesivo
ceramico, empregado na confecgio de moldes na Fundigio de Precisio do IE;'I‘. Todas as
alteragoes foram exaustivamente testadas de forma a garantir que o sinal indnzido pela
haste fosse desprezivel. :

fi. G e ‘{‘ ¢ g ¥ =
A esse forno acoplamos uma fonte TCA 68-02 da Tectrol com poténeia mixima
de 120W.

:1 F‘.'}‘L’E'P':".'-.“ F?.-‘T'ln(‘ '7-? fu 1 T 11 -.{- L3 = Lo =

'+ gisternn Uorno/Fonte nos permite atingir tempernturas de até 550°C, com

variagdes <= temperatura menores do que 1°C. Ease limite nao é deter minado pela poléncia
da fonte {vsamos pol

éncine de no méximo 25W) mas devido a problersas de perdas por
radiagao .

f) Eletro-fmi

Os campos magnéticos aplicados ds ambstras foram gerados por um eletro-ima
V.7300 da Varian. O equipamento consiste de dois solendides refrigerados a 4gua, um
nficleo de ferro e pegas p olares. O conjunto gera num entreferro de 34mm um campo de
at¢ 20kOe. A poténcia da fonte (refrige rada a- affua) & de 10kW. As medidas de M conira

H foram {cibas com rampas entre 2,5 € 6mT.s™

8.% - Procedimentos

Neste trabalbo, foram obtidas 2 Jiferentes temperaburas, curvas de histerese,
nedidas de viscosidade magnética € susceptibilidade reversivel, para VEros amoptiag
1das de
Nest ; licamos quais 830 08 diferentes procedlmeutos experimentais empregados.
esta parfe exph
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ferentes. Imicialmente injetdvamos pu

a) Histerese

O controle da ¢
11701 emperatura 1 ST :
I ura da amostra é feito injetando-se no formo uma dada

oténcia fixa. Depois de perf 5

P ; : P . periodos que vio de 8 a 12 horas,o sistema atinge o equilibrio.

Durante todas as medidas,a temperatura foi it : )
e i 1 monmtorada a partir de um termopar colocado
Ji ? @ all e figura 23). As flutuacSes no valor da temperatura jamais excederam

Para obterimos as curv i nj :
'3, obterinos as curvas de histerese, njet 1 i
; mjetamo anals spec-
fivamente, H e o momento magnético. As m dt ‘-»Jn : nf)s e ‘.SAD, i
e : . . edidas comegam em um delerminado campo
maximo (que pode 111' até 2T), sendo que as taxas de variagio do campo aplicado ficaram
L S T U : . . . .

entre 2.5 e 6mT.s7". Como veremos mais adiante, nas medidas de viscosidade notamos

7 . -~ °
Ty o LT atTa o M b4 | Lz ‘
que,apds uina variagao brusca de H, o sistema leva um certo tempo até apresentar um

comportamento de tipo AM = Cle— 5 Int. Se fomarmos taxas de variagho muito grandes
para H, teremos, devido 2
defonnad:a: quanto maior for a velocidade de varredura para I, maior serd o médulo do
campo cocrcivo.  Abaixo de uma dada faxa de variagdo de H verificamos que o deixa
de apresentar diferengas significativas.

Tipicamente fazemos cerca de 4000 amostragens para ama curva de histercse
completa. Isto representa cerca de 24kBytes de memdria. Todos os pontos sdo armasenados
em disquete, sendo que,posteriormente,é possivel reprodugir a curva completa, ou ampliar
uma dada regiao. ] : 3

y A susceptibilidade total,num dado ponto,foi caleulads tomando-se o coeficiente
angular de uma reta ajustada aos seis pontos vizinhos. -

b} Viscosidade Magpética

i £ v @) nta , o ‘5 Tese
Depois de saturarmos a amostra no primeiro quadrante da curva de hisberese,

levamos o sistema até wn dado valor de campo ap :
da magnetizagio em fungao do tempo (figura

licado no segundo quadrante Hepiva

partir desse instante registramoe a variagao

29). Esse procedimento ¢ repetido para VATIos valores de' H m € tefflpera-tm"a- _

Ao longo deste trabalhe, a base de tempo fol '11'1€;roduz:‘da de duas formas di-

lgos, numa fregiiéncia conhecida fi,pela entrada de

jogos do microcomputador. Fases pulsos coma‘ndavam cadaﬂle‘it:ilra de %\i go'n:etatamcis

que devido a problemnas de sincronisino, aprommadam'ente 2% 703 PODbOz el?\?i-:’aﬁ.ﬂ de

ger amostrados. Isto significa, que A cada falha d.e k?ltm.'a’ t-(zlaoz = -?On ‘(218 I;Ot’f-%rlfof :

ficam deslocados de um perfodo 1 /. A})enlas 3 plnmelra medida ge Viscosidane LSS

a partir desse método (amostra A). Posﬂtermrment‘e I};ﬂ
momento magnético € um nfvel de ensao proporcio

agsarnos a ler simultaneamente o
a0 instante da medida. Dessa

& viscosidade magnética, uma curva de histerese ligeiramente
Vs
i

e

|
{
|
o
|

o
]
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TS T I r’:\‘(x . NF . . . .
?131:‘ v A9, Procedimento de medida de viscosidade magnética,

forma a precisao dz medida de ¢ fica apenas subordinada & qualidade do instramento que
val gerar a rampa de tensio. No nosso caso, injelamos um sinal tipo “dente de serra” com
uma amplitude de 100mV, e um perfodo de 2000s. Todas as medidas de M em fungdo de
t foram feitas para intervalos de fempo que vao de 1000 a 1800s, sendo que sincronizamos
o procedimento de medida de forma a evitar as regides prozimas is descontinuidades do

“dente de serra”. Neste cago, o Coofimare” se encarrega de ler apenas 50 pontos, tomados

de forma 2 que o intervalo entre eles peja constante numa escala de tempo logarfimica.

¢) Susceptibilidade Reversivel

- ! Ay - . 2 it 1
Da relagao 2% vemos que 0 cocficiente de viscosidade S esté relacionado com

a parte irreversivel da susceptibilidade. Como 2 magnetizagio M de um dado sistema
. s i e ’
pode ser separada numa parie reversivel e numa parte irreversivel (Miev @ Mirr), podernos

A rtr, e Tamios DOTE2
escrever a seguinte expressao para 2 susceptibilidade: Xtot = Xipr + Xrew. Vemos portanto

scilmente obtida a partir de medidas de X¢ot € Xren-

que X pode ser { s i
: ~de total pode ser facilmente obiida a

- : _L‘ - :
Como vimos do item b}, susceptibilid 1
figura 30 mostramos um esquema onae apresentamos

Depois de saturada a amostra, levamos esta
e executamos um pequeno “loop’,
;2 susceptibilidade reversivel, serd

partir da curva de histerese. Na
a forma como é feifa a medida de Xreo- L

adrante
até um dado valor de campo 1O segundo quadrante,

% m

A : H nio exceda 10ml

onde a variagio do campo aplicado s : “loop”

o 91. ' - da reta que passd pelos dois pontos extremos desse pequ.euo lqop !

ada pela mclinaga fingido o valor de H onde desejamos fager a medida de Xrev,
ez ating

Devemos notar que uma Vv = ecutar 0 Pequend “oop”. Se isto ndo for
mp -

devemos esperar um certo te

L G et
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feito,a variagao da magnetizagio devido A relaxa

620 térmica mascarard completamente a
dependéncia da parte reversfv

el da magnetizagio com o campo.

. . ’ m fungho de H.
fignra 30.Descriglio da medida de Xyyy em fungd




- IV - RESULTADOS

1 - As Amostras

Todas 23 amos adas b .

‘odas a3 amostra foram cortadas no formato de paralepipedo (figura 31), sendo
» T ITC "‘5»3‘ 1 1 l

que procurnmos obler a € b e a € ¢, para reduzir o fator desmagnetizante das amostras.
g vt TR i Yo AT 0 1o T4ed i 2 i

Para as anostres ndo solrdpicas o eixo ficil enconfra-se ao longo da diregao & gue aparece

na figura &3 ' ‘

Pigura 91 .Formato das amostras

~ 1 1 L i

L Hve &er siemadas ao longo deste trabalho

Temos ao todo sebe amosbras (ue 8erao debignﬂﬂd~ = g = I }?35111
g temos uma relagao das propriedades fisicas

G. Na tabela 2
. . 5 T 4 'y
eterminar quant:iatwa.mente a composigao quimica das

3 32 temos os histogramas das orientagoes das
ondem s Gaussianas ajustadas. Os valores
1ssiana. Na tabela 2, ¢ corresponde &

por letras maidsculas de Aa
dessas amostras. Nao foi possivel d
A, Fel Na figur
as chelas cOTTeSp
Jarguras de Gat

amostrag comerciais

amostras A, B e D. As curv

de o' correspondem 38 respectivas

distribuigio em frés dimensoes. .

j
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Figura 32. ») Amcstra A (¢' = (16 £ 2)°); b) Awostra B (¢! = (24 £ 2)°); ¢) Amostra D

,.3‘_; pif,)}

Composigio (% at)

Amosire Nd/Dy/Fe/B plaem " 0o (Grams‘b dimensdes (mm)

A Neomax-35 720 (24£2)°  5,06x2,18x0,71
B 17,2/2,8/73,6/6,4 6,03 (35:£3)°  4,88x0,50x0,62
C  17,2/2,8/73,6/6,4 6,80  isotrépica  2,58x0,94x0,82
D 16,8/-/75,4/18 6,88  (625)° 4,332x0,50x0,48
E 16,8/ - /76,4/78 7,01 isotrépica 2,68 x0,80x0,72
E MO 7,40 . 5.10%2,30% 1,45
G . MG-HI 1,37 jsotrépica  3,256x1,45%1,20

TABELA 2. a.p corresponde & densidade aparente; b. 7 8

ent: d.\,

¢ refere h distribuigio espacial de ori-
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2 - Histereze em Puneio da Temperaturs

{esta parte estudamos o comportamento da histerese de cinco amostras dife-

rentes (4,12 C.1F o B}, Tipicamente tiramos curvas de histerese andlogas as gue aparecem

. fignrs 33, onge apreseitanos uma série de curvas para a amostra G, obtidas a 100°G,
150°C e 200°C.

-

1 J ] ] | |

O 16 20
H (kOe)

srias temperaturas: 100°C (linha cheta),

Pigura 33, Curvas de histerese da amostra © para v :
‘ 150°C (linka p:m(:ilh:tdn), 209°C (linha tracejada).

L ao méxima (M(peHl = 2T)).
remanéncia (M) e da magnetizagao 11

T A S S e R
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Figura 34,000, My ¢ M{poll = 2T) em fungio da temperatura para a amostra A

i 1 [
i l AMOSTRA C
o  AMOSTRA B A= L
G0 i : bt
i & - < : @ MlugH=2T)
i i Do et |
W o | o ; |
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- & P e \ L \mf
a5 : - : | 1
oL@ MlusgH= 2T) N . 5 T 200 1
0 100 ) 200 S |
T(°C '
‘1"" e (b)
k- (a) :

ZT) em fungzo da temperatura para as amostras a) B; b) C

Figura 35. poHo, My ¢ Mol
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Figura 36. jioHc, 8 ¢ M{poH = 2T) em fungho da temperatura para s amostras a) D;b) B

‘ Na figura 34 cbservamos o comporbamento da amostra comercial NEOMAXK-
& com o sumento de temperatura. Na figura 35, observamos que tanto M, quanto
Mg crescem inicialmente & redida em que avmentamos a temperatura. Isto significa
que, para bemperaturas de até 100°C, o campo de 2T ¢ insuficiente para {azer com que
a amostra apresente o méximo de coercividade e remanéncia. Este fato desencorajou
um estudo mais aﬁrofundado do comportamento da coercividede com a temperatura. A
temperaturas préximas da aml

amostras desenvolvam 0 maximo de coercividade e remanencia.

Comparandb as figuras 35.a € 35.h com as figuras 36.a ¢ 36.h, vemos gue a
3 1 £y - e e e
magnetizagio maxima & menor para o material com disprésio (amostras B ¢ C) do que para
’o AL 8 : : - “
o material sem disprdsio, o que é qualitativmncnte consistente com os dados apresentados
erial :

na literatural#4l, devemos notar no entanto que os nossos valores de magnetizagio mdixima
v 0 4 3 (> . . 5 ' :
§30 um pouco baixos (na literatura temos ~ 1.1T para o inaterial com disprésio e ~ 1.3T

ifici 6 108 WINa compar

para Nd-Fe-Bl4). f diffcil, porém, fazernios wna comparagao , ]

o5 2mosteas B e © nio chegarati € caturar 3 temperatura ambiente. Por outro lado a
T t3

ifuicd 1t2
substituicao de parte do Nd por Dy a‘umex 2 -
e C nio conseguimos medir He, - ’
pois a amostra apresentou um Campo coercivo maior do que

acio , pois como vimos achma,

substancialmente o valor do campo Coercivo.

P B 2 magnetizagao de saturagio My e a
ara as amostras

magnetizagao remanente Mr

21

sienbe, Sao necessarios campos acima de 2T, para que as .

AT

e RS N T
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' Comparando as figuras 36.3 o 36.b,verificamos

para a amostra orfentada. Por outre lado,a magnetizacio méxima dessa amostra (D)
(M(poH = 2T)) cai muito mais rapidamente com

igotrépica. Serla de se esper

que o0 campo coercivo é menor

a temperatura do que para a amostra

4T que o campo coercivo fosse maior para a amostra nio
isotropica, e por outro lado, nfio deveria haver, para essas duas amostras, grandes
diferengas no comy

portamento da magnetizacio méxima com a temperatura. Hsses dois

fatores evidenciam portanto que,talves as duas amostras apresentem algumas diferengas
estruturals.
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8 - Magnetizagio Inicial

ik imos ne ‘ ) ') sy ¥ .
Ej‘ somo vimos na parte tebrica deste trabalho, a anilise gualitativa da curva

de magnetizacio inicial pode revelar algumas informagoes a respeito dos mecanismos res-

ponsveis peln histerese magnética nas nossas amosiras {figura 8). Isto motivou um estudo
da curva de magneiizagio inicial para todas as amostras apresentadas na tabels 2.

T Al i ]
AMOSTRA A 2

i ara @ G ; curvas
- Fi a7 el g’o inicial em funqéo do campo mtemo para & amostra A, as duas
§ Igura J4. Magnelizaca ¢

seolar ao eixo de fdcil magnetizagao .
5 alela e perpendicu
goes par

apresentam orienta

rvas de magnebizacao inicial para a amostra A

o e St Tkl

Na figura 37 apresentamos as cu
(NEOMAX-35). As duas curvas corre”spondexgs:m
do eixo f4cil e ao longo do €ixo «duro” da am

medidas feitas, respectivamente, ao longo
As duas medidas foram feitas em duas
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i
B
|
f
b
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‘&):‘

fator desmagnetizante (

amostras-diferentes, cortadas em formng de D

* ) 1) l ~ - 1=
orientado na diregio do campo aplicad Aplklepipedoia 6> ¢), com o lado maior
YL ca 34 (e 1) 0 a,}) 1Cado Enl I{, . 3 A
- Cano. odas as medidas :
cleleden e as a seguir, desconfamos o
ol | e * pariir da geometria das amostraslt’}). Observando
va felta ao long 0 $4ci] v o
a .c1‘11'va’ ongo do emc—) facil, vemos em primeiro lugar, que a susceptibilidade
inicial & extremamente alta. Tsto revela que esta amostra feita a partir da técnica de
11 Yol i R 4
: .Jug histerese magnética ditada pelo processo de nucleagio , on
aprisionamento de parede de domfnio nos contornos de grio

metalurgia do pd, tem 2

: Por oufre lado, a curva
obtida ao longo do eixo duro apresenta, acima de poli = 0,8T, um comportamenio quasi-
linear. Este é o comportamento tipico do processo de rofagoes homogeneas, em um sistema
com simetria nuiaxial onde [y 3> Ka. Devemos ressaltar que isto 56 pdde ser observado
em fungdo do alto grau de zlinhamento dos grios constiluintes do fmi (¢ = (24 % 2)°).
Vemos portanio, que para campos aplicados perpendicularmente ao eixo facil, o processo
de rotagoes omogéneas ¢ predominante para campos acima de 0,8 testa. Isto revela que

para este caso cspecifico, acima de 0,8T, deve haver poucas paredes de domfnio no, meio

dos grios. i {aio da amostra estar bem orientada facilitou o processo de sefuragio . A
magnebizachic mixima obtida para o NEOMAX-35 foi de 1,2T, valor muito préximo do

fornecido na literatura (1,3’!}[’-‘61)_

AMOSTRA B

i — .- AMOSTRA C
I
gof oL 58

0.4
O.'O'. pOH(T)

fungho do campo inberno para as smostras BeC.
m z ;

Figura 3 8 Magnetizagao inicial €

g apresentamos 08 resultados para as amostras B,CDe E
Nas figuras 38 e 39 2P%
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Dado o {raco alinhamento das armostrag orientadas (B e D
g O

SRt o S N ke :
inicial a0 longo do eixo “duro®, nessas duae amostras. As amostras isolrépicas (C e B)
apresentaim uma susceptibilidade inicial e Uma magne
. % 3 . - ‘
respectivas amostras orientadas,
tanto, igual para todas

), 130 medimos a magnetizagio

tizagao méxima menores do que as
O comportamento qualitativo da magnetizacio é , no en-
) + 3 Al 2 . '

| a8 amostras sinterizadas. [ Interessante notar que contrariamenete
. S - 4 £ :

s espectativas (momentos malores para o material sem disprésio)

R , & magnetizagao da
amostra € € maior do que o da amos

e Sy .
tra B. Como essas duas amostras sio isotrépicas, essa
& . 3 A 1 o 14 -~ - N » Fd *
diferenga s0 pode ser explicada em termos de diferen ¢as na quantidade de fase magnética.

Dada a groude diferenca nos graus de orientagiio das amostras B ¢ D, nio fizemos uma
comparagao enfre o3 valores de magnetizacio méxima. Vale no entanto ot pite o Gl
ores de magnetizagao méxima szo da ordem de 30% menores do que os valores obtidos
para a amostra A

g0 _ AMOSTRAD
i L AMOSTRAE _
/
OOl | ‘ ]

hoH (T)

20 do ¢z i ara as amostras D e B
Figura 39 Magnetizagio inicial em funcio do campo inbemno para &
5 FiFa v

| tras D e E aprese.,ntam campos coercivos baixos (:gum 3f)a
s s ominanbe-
: Cox}:lo rii que pars CATPOS (poff) da ordem de 1 tesla r?m;;@jjn B
odemos counside e : e ANt DD S
T 2 sneas de domfnios. Se cste for 0 €as0, 2 P tir de metalografia
mente rotagoes homoge B (11-2.2 b)) e do valor de 0 obtldc? 3 parhit ‘1 :
anisotropia da fase NdaFeis qe a ma da amostra isotrépica (a 1 tesla) ;Z)
(vide TABEL‘? ;)’ Calcilz]:ilsuz a da amnost ada. Experimentalmente (fgura 39)
eria ser (27 4= 6)° 7 meno z

gnetizagﬁo
ra orient
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observamos que a magnetizagio (a 1 tesla)

; da amostra isotrépica ¢ (26 & 2)% menor do
que 3 da amostra orient

ada. 1 O : : !
: s Isto significa que podemos explicar a diferenga entre os val-
ores da maguebizagao das amostras I e E apenas pelas diferencas n

: o grau de orientagao
. Nessas duas amostras,

s . ~ i : :
a fragio volumétrica, ocupada pela fase NdgFe B é aparente-
mente a mesma. As coercividades das duas amostras sa0, no enfanto, bem diferentes. Isto
evidencia, portanto, que as fases nio magnéticas devem ter uma grande importincia no

processo de “endurecimento” magnético desses materials. -

e um modo geral, obsarvamon que todas 23 amostras feitas a partir de meta-
lurgia do pd, apresenfam wma curva de magnetizacio inicial qualitativamente igual. Esse
comportamenfo corresponde ao de um sistema onde a coercividade é comandada pelo
mecanismo de nncleagio , ou aprisionamento de paredes nos contornos de grio (vide figura
8).

‘ Gl |
... AMOSTRA &
.. BMOSTRE G

M (

Qoao e 1.6

tot ()

. i o & [ e G
‘ vioaefo inicial em fungao do campo mierno para a3 amostrag F
Figura 40.Magnetizagso micte

4 - . “
ras feitas por “melt-spinning

3

edidag pars amosd

s medidas para |
i ida, cOmpArarmos o NOsso valor

nosso sistemna de med
Jiteratura encontramnos dados apenas

Na figura 40, apresenta
(FeG). Afimde fagermos um teste do

A 2 ]\Ta.

Tl 5 refertncia [25]. S e a4 0.01)5]

- magnemmqaolvlizcgldcmg;ﬂg; Como resulado obtiveinos que Xi = (0,53 £0,01)51,
para a amostra MQ-11 da

/. = 10,5051
gendo que na literatura temos Xi = 0y

v Oonl-




portamento bem diferente das sinterizadag.

Tanto MQ-IT quanto MQ-III apresentam uma
“barriga” por volta de 1T. Comparando €8sas curvas com as eshogadas 3 direita na figura
-Epinning” apresentam o comportamento fipico
coercividade é provocada por sitios de “pinning” separando regides
acopladas por forgas de “exchange”, Comparando agora, as curvas das duas amostras
MQ-IL e MQ-1II vemos que se de win Jado 2 amostrs, isobrépica nio chega sequer a eshogar
nm comportamento de saturagio , a amostra orientada ('MQ-III) se comporta de forma
assintética a partir de L,5T. A magnetizagio méxima obtida foi de 1,26T, valor muito

préximo da magnetizagio de saturagio para esses materiais.

8, vemos que os materiais feitos por “melt
de materiais onde a

oo e e

e e =
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- 73w 1T 6 g e
4 - % 1b€0&}1§1&d_e Iiagnética em fungiio da Temperature

Wt sarte esh 3 B
. Mesta parie estudamos o comportamento do cocficiente de viscosidade S em
fungao do campo mag

: : 1ético aplicado H, para temperaturas T acima da temperatura am-
biente. Os vesultades sio comparados para {mis apreseniando diferentes graus de ori-
enbagio,numa tenbativa de verificar o modelo apresentado por Givord e coleboradores
(I1-3.5). ’

Na figura 41 apresentzimnos uma medida tipica de AM em fungao de lnt, para
brés valores de campo aplicado (amostra B). Vemos que LM segue aproximadarnenle o
comportamento descrito pela equagao (21). Isto significa Gue M varia pouco com Eg
(equagiio (%0)),0 que corresponde 2 gssunirmos que P(5) é uma fungdo suave, on que
femos nm espectro muito largo de energies de afivago .

-

Ka figura 42, temos comportamento do coeficiente de viscosidade § com 2
. 1

susceptibilidade irreversivel Xier, calculada a partir de medidas de Xreo € e Xpot (amiostra
C). Bm todos os casos observamos que o8 dados obedecem & uma relagao do tipo: - :
S = aXipr

odo. A partir da relagio 24 vemos que @ =
e com o campo aplicado. Lembrando que

= ’

onde « & constanfe com 0 Campo aphc
. -~ / s "
kT /(vMg), e que o volnme de atlvagao ¢ constant

. v x My = 8E/3H,constatamos que a energia de ativagao apresenta umn comportamento

linear com o campo. .
Valorus parz © parimetro de vi

ra as amosfras

ols presunﬁ_vehnent

- 1ais haixas, os valores
Nd,sFer7Bs. Para temperaburas maio haixas, 08 Valol

sultados obtidos

:
: ~noriamento de Sv
Notanios gue 0 conpot tame

assunto sera discutido mais adiante,

scosidade Sy ent funcio da temperatura SOx

A. D¢ E. Aamostra A ¢ apresentada junto

apresentados na figura 43 pa ’ e
o 2 sua composigio seria proxima de

com as ag sem disprosiosp
m ag amosiras sex 1% 1} de Sy para as amqstras A De

24,43
por outros autoresl®® I

¢ bem diferente para a amostra A. Este

depois de apresentados 08 dados para o Nd-Dy-Fe-B.

E si0 compardveis aos 1¢
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| [ |
SAMPLE B -
oL 200 Te 200 OC mf e
= gH=- 1527 0"
i i ~4.417T
) 5 e
o = e
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¢ o
/ ‘G,,o’“
X ~1.02 [ : |
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hﬂn(t) ' |

Figura 41.AM em fungéo de In{ paza trés valores de campo aplicado. : |

SAMPLE C
40 f-gmiie e

bilidade irreversivel Xipe-

ungi epti
Figura 42.5 em funcio da suscep
3 7 .

(42] (vide 1I-3.4), estudamos

wvord et al
Lo C, D ¢ E. Nao estudamos o

A ﬁn{ de tesi:armos 0 modeior j% iy
o comportamento de (Sv)s'sa/ (SV)W P _




8 A SAMPLE e
™ e B SAMPLE D
Q =
ey
>
D)

%\;\\%\\\\\}

- , ﬂOO ' 200
G

Figura 43.5v em fangio da temperatura para as smostras ADeE

¥ 0,7 8o (L e}{perimenta_f
(;;V}g/ Sv)p 1,47 1,67 1,89 (0,9 40,1)
(0 =35° (+ :“-‘49") (v = 500 (v = 68°) :
(Sv)e/{Svip 1,26 1,35 - 1,47 (1,640,3)
(ro52) (y=6%) (=69 (f=T%)

,,0/(51/)0,~ caleulada usando (3.5.3) e e (3.5.4), para diferenses
208 O valor correspondente ao limite superior fy de

'TﬁBbLf} 3. Variacio da razao (q\’)

fragoes 1 do admaro total de gT

(dv) 20 ¢ dado entre parénteses.

como essas duas amostras foram feitas por “melt-spinning”

. de orientagdo (granulometria muito fina). Na tabela
&

Ses (31) e (32). Os limites

; Sy Vor, ObbdOS das relagdes
SRt . c(lb‘;(i;::xi(z mz;:lu , contribuigao de wna fracio { de fodos 08
: ordancia entre o valor calculado

E, observamos wma hoa conc o t
dido. Observaimos, 00 entanto, que o paralelismo entre as

comportamento de ¥ e G- pois,
nio foi possivel determinar o seu gr

das infegrais 820 escolhidos
grios. Para as amostras De
de (Sv)”a/(,gv)m- e o0 V'cllor me
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3 {CLZ C Iu L (, S - ‘J ! 28 “l;l
() q l') S F s ] r
( ‘ )Rﬁa/(s )0 < 'pr(,uellte 11 27

) e (ﬁp' oy A"
na figura representa Sy em funca gura 43). A reta tricej
, 1 ungio de T pay a tracejada que apa
Para uma amos L
b o

1ai0 {Sv)ieaf (S )or PosSa ger ca

5 . . [4
curvas de Sy versus T, para as duas amostpa
N ? : >
dependencm com 2 femperafura, o .
Gy versus T' coincid Bl
. comclaem para as amostras B
[ LAY .—»

b et .
18ofropica, assumindo que a

leulad
‘ ; a como fizemos anteri
L . i s anteriory ,
ds amostra orientada como referdncia. Constaban nteriormente, e usando os dados
e et . invd 103 gque a diSC Rl _ :
que 08 €rros estinados para essas medidas Bt dcq ) repancia € muito maior do
L ra GITOS y

! N ]
L
— 10~ )
'—:;‘J I
o .
Tl | , L
_ © SAMPLE B |
B SAMPLE C :
B | 1 |
0 e 200

T(°C)

M R 3 » -
Figura 43. Sy em funcao da bemperabura pars 28 sIMOStTAs BeC.

Wd s Ferr Be, pOY substitnigio de Nd por By, foi
a da fase (Nd, Dy)zFemBi‘i‘*]. Na referéncia [43]

y - B 3 ! e
considera-se que o volume de ativagio v é pTOPOI‘CIOIld.]. 2 6% ondebéa Jargura de parede.

Temos portanto que v ~ (1/Ke H)E/Z para paredes de 180°, Esperamos portanto, que o
Por outro lado, © momento de saturagao

ivégio menores.
Como o coeficiente Sy -6 inversamente proporcional
' rial com disprésiol®), como foi

O aumento na coercividade do

stribufdo exclusivamente & maitor anisotropl

disprésio apresente volumes de at

do material com digprésio é menor.
a v X Mg, devemos ter valores de G, maiores para o mate
obgervado experimcnﬁalmente.

As madidas de viscosidade parece
e observando
E, resolvemos

’ . b o 1
.pstveis a diferengas ae conl-

m ser muito 5€
i¢a ] se a amostra A apresenta um compor-
posicao . Tendo isto em mente, q ik con
yer com Mmals cuidado a composigio do

tamento bem diferente de D e
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NEOMAX-35 (amostra &), A partir de andlises

quimicas qualitativas e angl;

s e . e ! d,llSE‘S por ﬂuo_
rescencia de Rtaio-X. feitas no IPT, a amostra NEOMAY.35 apr
fragos de Nb, Dy; e A4S

Se para o Nd-Fe-B observamos uma certa consistéucia entre os valores d
(S ieo! {Sv]or experimentais e tedricos, o mesmo nio 0CoTTE ba.ra o Nd-Dy-Fe:BmI?esf:
caso as duas curvas de Sy se confundem (figura 43). Por outro | ey
duas curvas de Sy, na figura 43, 4

esentou principalmente

, ado, o paralelismo entre as
arnbém nio ¢ previsto pelo modelo, pois {5V )iea/{Sv )or
[] . v O v > R r?} " :
independe da temperatura. Vemos portanto que um modelo onde 2 depen

gia de ativagdo com JT seja dada por um termo de energia ma
para explicar completamente o8 nossos dados.

déncia da ener-
guebostitica, € insuficiente

B 1Y 2T ',"4‘ 3 5Y sVl e P a4 1 12 % oS o r -
Em via arbigo de 1979, Gaunt ¢t gl P mostram que é possivel, a partir de

congideragoes ruicroscopicas, prever o comportamento da viscosidade magnética. Nesse
artigo, 08 autoies propdem um modelo onde ¢ processo

Pelw)

» »

de “endurccimentc” magnético é
provocado pele

a0 cixo facil. wmhe o processo de sinberizagio |, eliminamos os defeitos (candidatos a

sftios de “pinning”) no interior dos cristalitos. No Nd-Te-B observa-se apenas a formagao
de outras fases nas regides infergranulares, o que favorece essa hipétese de aprisionanento
de paredes por regides planas (contornos de grio). A partir desse modelo, a energia cN{e
afivag.ﬁo deveria apresentar uma dependéncia com' o campo do tipo 13/ B2, 9 fle nio
corresponde 3 nossa realidade experimental (ohservamos um Com%)or;ame'n Lo 1%11&11. com
H). Este tratamento despreaa a possibilid ade de curvabura da parede. Supondo no entanto

rer 8 iha? (vide figura 44 -roia de ativagio seria
que pode haver a {ormagaoc de numa “bolhz” (vide Agura i4), a energi : . |
1o porl2] ‘ ‘
dada porl=4 _ : -
N Tf3 0 fr - ::' ?( o f xl T
f.f:" s 2‘1‘5”1‘(‘32 X (i —Z2H X .1_«1,-)/ } J
-de, J7 ume stante ligada ao sitio de
onde v & a energia de parede, 8 2 largura de parede, I Ulntjv'f()ﬂbtun gada e
< T rica que vale 4,929 22] . Vemos que este moaelo
L e - - :
o aplicado, € & interessante notar que bemos
(434 Ligzile |
63, Givord et al mostraram que,

grandezas. A insuficiencia

" £ integral numé
aprisionamento ¢ J € uma integral nun

apresenta a dependéncia correta com © campo
Al et a1ivacao coln

“também uma dependéncia da energld de abivag L
Jagao enfre €5335 uz

: ot ‘fe TE L

experimentalmente, existe uma forte ‘-’f L p elo plano de aprisionamento tem o8
. . eoioes separa ey i

desse modelo estd em que as dvas I¢§ dos na mesma diregio . Por outro lado,

. . . metizacao orienta i

seus respectivos eixos de ficil 1112151:1(%1%)(;??g Lt ot al nao procuram propor ui modelo
= 24 el 2y ==

6 interessante notar gque na relagao (2

* 4 (L 1 » 8111 Si' . e . - T-" 51
g oot de i ¢ of al pode ter Juas interpretagoes © 56 olharmos
L - {Gaunt €L &t Y e T
O modelo proposto PO G ) conlo Bibl08 de “pin

N i)
= de grao ager . Servarmos o
0 sistemna como um todo, 08 Contzmzb trooda amostra. Por outro lado, se obs
-~ - en

ning® pois estes

vao impedir a prop2gag

aprisionamenio de uma parede de 180° por win plano de “pinning” parslelo -




sigtema a partir de cada grao mdwiduahnent-e, desconsiderando a influtncia dog vizinhos,
este modelo descreve a energia de ativagio neces

siria para formar uma bolha no contorno
do grio, o que poderfamos chamar de nucleagio .

- "L’- £ i i 3 2 sy -~
_ Para encerrar esta parte, vimos que as medidas de viscosidade miimishica Al
de ter um interesse tecnolégico evidente (aprendemos a quantificar o processo de envelhe-

cimento magnético de um dispositivo), servem para testar de forma eficiente a validade de
modelos que expliquemn o fendmeno de histerese em: fmds permanentes. Da relagio (34)
vemos que o teste desses modelos estd subordinado a medidas das constantes de anisotropia,
0 que no caso do Nd-Fe-B 26 seria possivel se dispuséssemos de campos estéticos de até

10T.

A e Rt




V‘~ CONCLUSORES

; i , : L) d Ul 3,, : < ( ) b
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— !.{i] I d’ 1 ~ ) 1 [ kl.‘ !)]BRL ELTD.OC‘- 1!.1 n’l ].Yliai OC]'.O O i ) ] ' ; : | | .(. ; \.:. (
. e ( Ei'e.r]l— 1]‘1. 'Qa‘o do g‘f‘ U d - Orl 'BL "("‘.0 d : U.I]
1 d 1 e CIiy 108 c 1

! 2 3
3 macroschpico, a partir d A
vico, a partir da observagao da estrutu:
a¢ao da esfrutura de dominios. Como vimos 2o longo

lﬁ.{\ ()IJ‘]._i. G‘lltfo‘;‘ Of I :” aen [ | e
\ A\ ) Ji nU;) OCCb;. i
H( 3hd O Y}";‘ L"'L\\! . i ::~'n»;,§_'f N _il“] 1A 4 ; . :“p S j.v 1 1edld‘a de s "n] Jefaturi} d\, a}nostras

WG e
deste texto, alguns aperie

rimental, que nos permite medir ' izaga
o perimibe redir a magnetizagdo em fungio do campo aplicado e do tempo
: 3

\ :
LA aT ne et A ben . .
3 temperafuras acima G2 {eruperatura ambiente.

-

A partir de medidas de magnebizagao mic]
L ; = aguebizagio inicial, constatamos que amostras #in-
adas apresentam, pPredolniianiemel be, processos de A sl
iy 1 L, I | .13:ntc.mcm,e, processos ae nucleagio ou de aprisionamento
paredes pelo contorno de grao. As amostras feitas por resiriamento répide (“melt-

spinning”) tér o seu coraportamento magnébico ditado por sfbios de aprisionarmnento sepa-
rando regioes {Qrtemente inicragentés. 3o foi possivel, 2 partir de medidas magnélicas,
distingilir entre esses dols mecanismos [m’xcieagﬁ'o e “pinping” nos contornos de grao).
Constatamos através das medidas feitas nas amostras I e B, que
5o de fupdamental jmportancia para a coercividade.

A partir das medidas de viscosidade magnébica, constatamos que cnergia de

presenbes nos conlornos de grao

4

ativacio necessiria para a desmagnebizagao 2
Essa dependéneia nio pode ser explicada apenas por un
50 de ativagao térmica, as pa
vidos {criagao @ destruigao de paredes,
etc.). Asmedidas de viscosidade magnébica 820 sensiveis & adigao de pequenas qu antidades
ente, o aumento 1o valor de Sv P

termo de energia magneiostatica.
redes nao Gyprrem” apenas

Isto significa, que durante © proces

volumes de ativagdo ; existem oubros processos envol

de Dy, sendo que qu alifativanm ara o material com disprosio
pode ser explicado, fazendo-se 2 aseociagao (Pr shaljeon e
de ativagio v e a largura de parede 5.

|3 importante notar, que & rela
ato da energ
que © apyisi
pamente a88

posta por Givord

¢ao (34) tem 0 mérito de ser capaz de explicar
(comportamento linear com
sredes é feito por planos,
ornos de grie. O teste

ia de a}ivagao
onamento de p
ociados 208 cont

convenjentemente o comportaine
. gupondo

H e depend@ncia com 6
odem ser dire

uma ves que esses planos P

as fases nao magnéticas

apresenta um comportamento linesr com H. -




: 7~

4 L 4

Jesse modelo, estd no entanto condicionado 3 obtengio de medidas de 762 em fungio da

tempemtma Isto poderia ser feito a partir de medidas das constantes de anisobropia em
Para encerrar este trabajho

; podemos propor quatro caminhos, que longe de ter
prefensao de esclaracer completamente os mecanismos de coercividade, podem ajudar

:

5 Cercar o problema. A partir de medidas das constantes de anisotropia em fungao da
femperafura, collidas da literatura, poderfamos procurar veridicar » validade do modelo
propogto PoT Gaunt et ol (relagio (24)). Uma ves que somos capazes de observar
o estrutura de dominjos per efeito Kerr, serfa inferessante desenvolver uma montagem
que nos permitisse acompanhar a evolugzo dos dominios com o campo aplicado, € com
temperatura. O terceiw caminlio, seria um estudo que visasse obter uma relagio enbre
o processo de » acleacho ds paredes de dominio e sistemas de dois niveis. Finalmente,

.ML regides magneticamente diferentes poderia revelar alguma
coisa 2 respeito de possiv

fvels processos de nucleagio efoun aprisionamento de paredes nos
contornos de grzo. ,

~

um esbudo de inferia
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