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RESUMO

Neste trabalho foi investigada uma rota para o rdedemento de filmes finos do tipo
Finemet. Esses filmes sdo compostos a base de Eegiesentam uma estrutura homogénea
de graos de-FeSi com tamanhos da ordem de 10nm a 15nm imersasna matriz amorfa
magnética. A producdo dos filmes nanocristalinogeita por tratamento térmico em filmes
amorfos compostos por 1&Sii3 BoNbsCuy, Os filmes amorfos foram produzidos por “Rf
Magnetron Sputtering” e tratados por 1 hora em waftouo. As propriedades estruturais e
magnéticas dos filmes tratados termicamente e ampositados foram feitas por difragdo de
Raios-X, Magnetbmetro de Amostra Vibrante e Micépso de Forca Magnética. Com o
tratamento térmico o perfil de Difracdo de Raiogxbiu a evolucdo de uma fase amorfa
(com um largo pico centrado em torno do angws4a,6°) para uma fase cristalizada (com
um pico mais fino centrado em torno do mesmo angaldase amorfa). Os calculos das
larguras a meia altura (FWHM) desses picos mostjam os filmes na fase cristalizada

exibem graos da ordem de nandémetros.

Palavras-chave: Materiais Magnéticos Nanocristalikilmes Finos. Finemet .



ABSTRACT

In this work, we investigated a route to the depsient of thin films of type Finemet. These
films are made the basis of FeSiB and have a honemges structure ai-FeSi grains with
sizes of about 10nm to 15nm embedded in an matiorjghous magnetic. The production of
nanocrystalline films was performed by heat treaimia films composed of amorphous
Fer3 5Sii3 BoNbsCuw. The amorphous films were produced by RF Magne8puttering and
treated for 1 hour under high vacuum. The struttamad magnetic properties of the films as
deposited and heat treated were made by X-rayadtfm, vibrating sample magnetometer
and magnetic force microscope. With heat treatrttemtprofile of X-ray diffraction showed
the evolution of an amorphous phase (with a brosak gentered around 2 44.6°) to a
crystallized phase (with a thinner peak centeredrat the same angle the amorphous phase).
Calculations of the widths at half height (FWHM)tbese peaks show that the films exhibit
phase crystallized grains of the order of nanorseter

Keywords: Nanocrystalline Magnetic Materials. TRIms. Finemet.
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1 INTRODUCAO

A crescente miniaturizacdo de dispositivos tem idrigp desenvolvimento de
novos materiais que possam atuar em escalas cadaemores [1]. O desenvolvimento de
dispositivos eletronicos indutivos e fontes chaesadperando em altas freqiéncias tém
exigido materiais magnéticos macios em escalasmnétnizas [2].

Materiais magnéticos macios tém sido produzidos gistalizacdo parcial de
ligas amorfas, tais chamados de materiais magsét@mocristalinos. Em geral, esses
materiais tém a estrutura de uma matriz amorfa Btaggncom uma distribuicdo de gréaos
ferromagnéticos da ordem de nanémetros. Essasrajaxcristalinas tém sido desenvolvidas
para aplicacdo em transformadores e dispositivihstames [3]. Entre esses materiais tém-se
destacado a liga do tipo Finemet devido a sua bansotropia, alta permeabilidade, baixas
perdas magnéticas, alta magnetizacdo de satui@t@oesistividade e uma alta relagéo sinal
ruido.

A primeira liga do tipo Finemet foi obtida com a ngwosicao
Fers,5Si13,5BoNbsCui, cujo os elementos constituintes desempenham yral andamental
nas propriedades magnéticas desse material [4]proflucdo dessa liga tem sido feita
principalmente no formato de fitas magnéticas, aaisqtém sido usadas para nucleo de
transformadores de poténcias.

A rota de fabricacéo de fitas do tipo Finemet ésngaie bem estabelecida. Porém,
a rota de producao de filmes finos do tipo Finecogtinua em aberto até 0 momento em que
essa dissertacao foi redigida. Neste trabalhorfeestigado uma rota para a producédo de
filmes finos nanocristalinos compostos porzasBiizsBoNbsCuwi. A rota adotada para a
producdo dessas ligas foi produzir filmes em seadesamorfo por “RF Magnetron
Sputtering” e posteriormente submeté-los a tratémset@rmicos com duracdo de 1 hora em
alto vacuo. As propriedades estruturais e magreetites filmes finos recozidos e como
preparados foram analisadas por Difratdbmetro deodRdéj Magnetdmetro de Amostra
Vibrante e Microscépio de Forca Magnética.

Esta dissertacdo esta organizada da seguinte fodmaapitulo 2 é descrito a
energia livre e 0s processos de magnetizagéo, @s &0 importantes para a compreensao
das propriedades magnéticas de materiais do tipentdt. No capitulo 3 é feito uma
exposicao sobre os materiais amorfos e nanocnstlonde foi dado énfase nos materiais do

tipo Finemet. No capitulo 4 € descrito as técneas procedimentos adotados na realizacao
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15 do trabalho. No capitulo 5 sdo expostos e diusiios resultados obtidos pelas técnicas
adotadas. No capitulo 6 sdo apresentadas as coesld® trabalho e uma proposta para

trabalhos futuros.
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2 MATERIAIS MAGNETICOS

Uma amostra magnética pode ser constituida de tgo tnjunto de momentos

magnéticosm distribuidos dentro de um volumé . Esse sistema magnético pode ser
definido em termos da média dos momentos magnétmms unidade de volume

M :Zrﬁ /'V, tal chamada de magnetizagdo. Em teorias classica® eletromagnetismo e

termodinamica, a base da descricdo de um sistengaétieo esta no comportamento da
magnetizacddM em funcdo do campo magnétieb[5]. O processo que a magnetizagdo
sofre durante a aplicacdo de um cantpoesta intimamente relacionado com a estrutura do
meio magnético.

Um sistema paramagnético consiste de um meio maegnfdrmado por um

conjunto de momentos| com orientacdes distribuidas aleatériamente. Dedoque, na
auséncia de um campo magnético exteﬂlg a magnetizacadi seja nula. Aplicando-se

um campo magnético exterrid_, em um paramagneto ha uma tendéncia que cada moment

ext

m se vire na direcdo do campd

ext

e assim produzindo uma magnetizacdo na direcao do
campo magnético aplicado. Porém, a agitacdo téramida-se a esse alinhamamento e assim
somente uma fragcdo dos momentos magnéticos seamlinia direcdo do campd,_,. O

comportamento termodinamico de um sistema comsegsapriedades resultam da
competicdo entre 0 campo e a agitacao térmica.

Uma descricdo classica de um sistema em equilterimodindmico ndo pode
apresentar momento magnético [6]. Em um atomo &wegem do momento magnético esta
vinculada ao spin e ao momento angular orbital. &d@mos com niveis de energia
completamente preenchidos por elétrons tém moneergalar orbital e spin nulo. Logo, os
momentos magnéticos ndo nulos estdo associadosdashde energia ndo preenchidas em
atomos livres. A descricdo de um sistema magnégoessariamente tem que partir de uma
analise quantica!

Vamos considerar uma descricdo quantica do sisteanamagnético a uma

temperatura ndo nula. De forma que cada momentaétiag m s6 possa assumir os valores

-m e +m ao longo do campo magnético exterﬁgXt e assim a energia desse sistema s0
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possa assumir os valorts= xm H_ . De acordo com a Mecanica Estatistica a magméiiza

médiaM [5] desse sistema é dada por

mH
M =M tgh ext | 2.1
{2t e

B

ondeT é a temperatura do sistema M, € a magnetizacdo de saturagéo, a qual € obtida

quando todos 0os momentos estdo perfeitamente dbsh&m baixos campads,,, temos que
a equacao (2.1) é dada aproximadamente por
M = Msm(ij H... (2.2)
ke \T

Em materiais ferromagnéticos a raiz do comportamedd curva de
magnetizacaM (H) estd na interacdo entre os spins, a qual surgeacdplamento

eletrostatico entre os orbitais eletrbnicos e agipio de Pauli, e anisotropias que surgem e
interagem com o0s spins e assim influenciando o oommento da magnetizagdo. Nas

proximas secbes sera discutido a interacdo spim-spiessas anisotropias em termos
energéticos. E 0o comportamento da curva de maggétM (H) sera analizado em termos

de competicédo energética.

2.1 FERROMAGNETISMO

Um material ferromagnético pode apresentar um mammagnético espontaneo
sem a necessidade de aplicacdo de um campo magnetierno. Uma amostra
ferromagnética pode ser entendida como um parariegregom uma concentracao de
ions de spirS, os quais interagem entre si de forma que seusemimis magnéticos tendam a

se alinhar paralelamente.
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Em 1906, Pierre Weiss propds a hipétese do campecoiar. Supondo que o
campo molecular fosse equivalente a um campo rriagnﬁtq proporcional a magnetizacao

M do material e assim sendo escrito como

B =AM (2.3)

onde A é o coeficente de campo molecular e é independentemperatura.

A hipotese de Weiss também € chamada de aproxintizc&ampo meédio e nos
diz que cada spin sofre a acdo da magnetizacacandédiodos os outros spins. A ordem
imposta pelo campo molecular é contraria a agitag€dimica, de forma que em altas
temperaturas a energia térmica passa a prevaleassien quebrando o ordenamento

ferromagnético.
Em materiais magnéticos a magnetiza@oresponde a aplicagcdo de um campo

magnético externdd_, de forma linear, ou seja, a magnetizagéo é dadaspguinte relacdo

ext

de proporcao

N

M = yH (2.4)

ext?

onde y é a susceptibilidade magnética. Em materiais rieaugnéticos a presenca do campo

molecular B, exerce sobre cada momento magnético um campoefeti que é a soma

entre o campo aplicado e o campo molecutlyy =H,,+B . A magnetizagdo de um

ferromagnético é dada pela equacédo (2.2) com ocaxgernoH_ . substituido pelo campo

ext

efetivo H_., assim a susceptibilidade em materiais ferromagpefica dada por

ef 1

X:Msm( 1 J (2.5)

AM.m : ~ L . :
onde T, = . *— ¢ atemperatura de Curie e a equacao (2.5) éecm@hcomo lei de Curie-
B

Weiss. Para temperaturas maiores duetemos que o material ferromagnético perde o

ordenamento imposto pelo campo molecular e pasesa&@amportar como um paramagneto.



19

A lei de Curie-Weiss falha para altos campos e t&atpras abaixo da

temperatura de Curi&_, a qual o sistema esta sobre um ordenamento fegrético. Em

materiais ferromagnéticos a susceptibilidggevaria com a aplicacdo do campo externo

H

ext*

2.2 MATERIAIS FERROMAGNETICOS

Materiais ferromagnéticos diferem bastante pelalidade com que se pode

magnetiza-los. A curva de magnetizagdgH) de um material ferromagnético n&o é linear,

tal que a susceptibilidade depende do campH .

2000 —
M,
b)
B
=
E 1000 -
&,
. T TR
0 50 100

I {Oe)

Figura 2.1 Evolucdo da curva de magnetizacdo de numterial ferromagnético a partir do estado
desmagnetizado. A curva a) € chamada de curvamvirde curva b) evidencia o carater irreversivel dos

processos de magnetizagdo em materiais ferromagséRetirado da referéncia [7].

Em materiais ferromagnéticos a evolucdo da cuvigH) apresenta um valor

maximo para a magnetizacdbl para um alto campoH (Figura 2.1a)), tal que a
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magnetizacdo satura para uma constavite de forma que se retirarmos o camfo até

zera-lo observamos que a magnetizacdo ndo vaoa(Zeigura 2.1 b)), tal histerese evidencia

o caréter irreversivel do processo de magnetizagémateriais ferromagnéticos [7].

Grain-oriented
- Si-Fe Mr

100 50 0 50 100
H{AmM]

Figura 2.2 Curva de histerese de uma liga de Fe-Si3% de gri@amtado do tipo usado em nucleo de

transformador. Na figura observamos os parametoescividade (Hc), remanéncia (Mr) e magnetizacdo de
saturacdo (Ms) os quais s&o trés termos impodgaea descrever as propriedades do material.aRetia

referéncia [5]

A curva de histerese magnética (Figura 2.2) édzbjiela aplicacao ciclica de um

campo magnéticid e a medicdo da magnetizachio para cada campo magnético. O inicio

do ciclo pode ser realizado apartir da amostra s
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As curvas de histerese podem assumir diversasaforas quais pode ser
caracterizadas por alguns parametros chave. Naafi@u observamos alguns desses
parametros, dos quais sdo a magnetizacdo de saiufds), a remanéncia (Mr) e a
coercividade (Hc). A remanéncia representa o \ddamagnetizacdo obtida apds aplicacdo de
um campo magnético para saturar a amostra e lagdiramos até zera-lo. A remanéncia
quantifica a natureza de um ferromagneto exibir @s@ontanea magnetizacdo, mesmo na
auséncia de um campo magnético externo. A coeedeic®e 0 campo magnético necessario
para levar a magnetizacdo até o valor nulo. O ocaomercivo mede a ordem dos campos
necessarios para inverter a magnetizacdo de urmiahate

Materiais ferromagnéticos sdo geralmente classdifis@m dois grupos: materiais
duros e materiais macios magneticamente. Essaifidagdo estd vinculada a resposta
magneética do material a um campo aplicado. Umarjgagde utilizada para classificar o tipo
de material é a coercividade. Em geral, mategaeapresentam coercividade superior a 100

Oe é duro, e um material que possua coercividddaanou préximo a 10 Oe é macio.

2.2.1 Materiais ferromagnéticos macios

Uma grande maioria de materiais magnéticos € atiiz em aplicacbes
tecnologicas como nudcleos de transformadores, swdtching, microindutores e sensores
magnéticos em geral. Para tais aplica¢gfes é neicesé&ertas propriedades, como:

a) alta magnetizacao de saturacgéb 1);
b) baixa coercividade;

c) alta permeabilidade;

d) baixas perdas magnéticas;

e) baixo ruido magnético.

Essas propriedades séo caracteristicas comuns &mnaisamagnéticos macios.
De fato, o termo material magnético macio € usadoederéncia a facilidade com que esses
materiais s8o0 magnetizados, tais materiais posbaeqas coercividades.

Materiais ferromagnéticos amorfos sdo caractergzapor uma auséncia de

ordenamento estrutural de longo alcance. Dessaafpoasuem uma auséncia de anisotropia
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magnetocristalina e um numero baixo de defeitasitesis e assim podem apresentar baixas
perdas magnéticas por histerese, alta permeatslici@dnética e baixos campos coercivos.

O Finemet é um material nanocristalino que pode a®ido a partir da
cristalizacdo parcial de uma liga amorfa a baseFd8iB. O Finemet apresenta baixa
magnetostriccdo e perdas magnéticas com um alto slal magnetizacdo de saturacdo. Para
entendermos as propriedades de materiais como @mEindeve-se compreender como
ocorrem 0s processos de magnetizacdo. A magnedizigdnateriais ferromagnéticos pode
ser obtida como resultado da minimizacdo de suggenévre. Nas secdes seguintes sera

exposto uma discussao a respeito da energia lisee@®termos.

2.3 ENERGIA LIVRE DE UM FERROMAGNETO

A energia livre em uma amostra ferromagnética patalescrita como a soma de
varios termos, os quais estdo relacionados comripdasies do material. Os termos
relevantes da energia livre para descricdo do psocde magnetizagdo em filmes finos séo a
energia de troca, a energia Zeeman, a energia nostfitica, a energia magnetocristalina, a
energia magnetoelastica e o a energia devido aammatropia uniaxial induzida. Segue nas

proximas sec¢des uma descricdo de cada um dessester

2.3.1 Energia de troca

A energia de troca surge do acoplamento eletrostétitre orbitais eletrdnicos e
do principio de exclusdo de Pauli. Assim, desceevgeracao entre 0s spins do material. Essa

interacdo pode ser descrita como um campo inteameotende a alinhar os spins. Para um

conjunto de spinS(r«) em uma rede, a energia de troca pode ser esorifa]p

E =-2> 3(|fm =i [)S (rm)B(re), (2.6)

m>k
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onde J(|rm—r«|) é a integral de troca, a qual indica a magnitudlefeito e, além disso,
informa também o tipo de ordenamento. De forma @aea ordem ferromagnética
J(rm-r«])>0 e para antiferromagnéticd(|rm—r«[)<0. E para interacdes de curto
alcance temos qud(x) decai rapidamente para grandes valorexxdé soma da equagéo

(2.6) é feita sobre todos 0s spins.
Se supusermos que somente a interacdo entre osimpsnvizinhos atdmico é

importante para a energia de troca entdo a eqaggdica dada por [9]

vizinhos

E =-2jS* ) cosh, . (2.7)

m>k

onde 4., € o angulo formado entre os spins vizinhos (FiguBa e a soma da equacéo (2.7)

é feita somente sobre @g primeiros vizinhos.

Podemos descrever o spifr«) em termos de cossenos diretomg§, ), a,(r,) e

a,(r,) [10] e assim obtendo

S() = S(0) 1@, ()i +a, (7)) +a, G K), (2.8)

de forma que

cosf = a, € ) €+ a, G, C+ a0, (2.9)
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X

Figura 2.3 disposicdo entre dois spins eletroniziahos [10].

entdo se consideramos que os cossenos diretorspimlavizinho S(rm) desvia de uma

pequena quantidade dos cossenos diretores doS§pidentdo podemos expandir em uma
série de Taylor os cossenos diretoregr,) em termos deax, (f,) e assim a equagéo (2.7)

pode ser reescrita como

E 0-2 jsz( EEDPVAGC —?k>-ﬁ>2an(fk>)j. (2.10)

kzm el

A descricdo do excesso da energia de troca devieiseem termos da variacao
da distribuicdo de spins. O segundo termo da equ@;&0) descreve essa inomogeneidade,
devido ao termo de gradiente dos cossenos diremgsanto que o primeiro termo descreve
um material homogeneamente magnetizado que naocsdew®nsiderado como acréscimo na
energia de troca. Assim, considerando uma redecaubom parametro de reda e
manipulando a forma continua do segundo termo dag@m (2.10) temos que a energia de

troca fica da seguinte forma
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E = Aj i(ﬁan(?))zdv, (2.11)

v n=1

3
onde foi usado o fato dZ(Z(an(F))ZJ =0. Com a constanté\, chamada de rigidez de

n=1

troca, dada por

_njs’
a

A

(2.12)

com n =1 para uma rede cubica simples, n = 2yraerede bcc e n = 4 para uma rede fcc.

A magnetizacdo de saturacao esta relacionada amm @través da seguinte relacao
M, = Nge S (2.13)

onde N é o numero spins por volume (12 é o fator de Landé g, € o magneton de Bohr.

Assim a constante de rigidez de troca depende dmetiaacdo de saturacdo da seguinte

forma

njM 2

A=——F>—-.
NzgzluBza

(2.14)

De forma geral, em materiais ferromagnéticos, aragfio de troca possui a
caracteristica de atuar fortemente nos primeiragnivbs e descreve a tendéncia dos
momentos magnéticos se alinharem paralelamentoeséante de rigidez de troca determina
quanto significativa € essa tendéncia. A densidbdenergia de troca é minimizada com o
aumento do numero de spins alinhados e se maxooipao aumento de inomogeneidade da

distribuicdo de spins.
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2.3.2 Energia Magnetostatica

A energia armazenada em um material magnetizadimlalé acdo do campo
magneético produzido pelo proprio material € cham@elanergia magnetostatica. Surge da

interacdo entre 0 campo magnético gerado por dpolagnéticos formados no material e a

magnetizacddVl , tal campo magnético interno é chamado de campmalgnetizanteH o .

Essa contribuicdo a energia livre pode ser desmuitzo [7]

E :—%yojMEﬁddv, (2.15)
\%

onde o campdis possui sentido contrario a magnetizaddoe gera uma contribuicdo que

leva em consideracéo a forma da amostra.

O campo desmagnetizantds surge devido & existéncia de “pélos livres”

magnéticos no material magnetizado que surgem amgenponente normal da magnetizacédo

M tem uma descontinuidade [11]. Em uma amostra ntizgde uniformemente formam-se
dipolos magnéticos que se compensam em cada pongeuwn interior, porém nas bordas

surgem poélos livresgura 2.9 resultante do balanceamento dos dipolos magsético

Figura 2.4 a) Formagao de dipolos magnéticos emammastra uniformemente magnetizada. b) Formacéo de

polos livres magnéticos resultantes da compengdggidipolos magnéticos

Magnetizando uma amostra e logo apos removendbcagio do campo externo

obtemos que o campo desmagnetizahte para magnetizacall é dado por
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Ha=-N,M, (2.16)

onde N, é o coeficiente de desmagnetizacdo que depenflerrda da amostra. Logo, em

uma amostra magnetizada uniformemente a energinatasgatica é dada por
1 2
E. = > Ho N,M2V, (2.17)

onde M, é a magnetizacdo de satura¢cadb&o volume da amostra.

2.3.3 Energia Zeeman

A energia armazenada em um material magnetizadda@vinteragdo com um
campo externo é chamada de energia Zeeman. Suligéet#Cdo entre 0S spins e 0 campo

externo. Para uma amostra uniformemente magnet&zadargia Zeeman € dada por [8]

E, = -2 VM [Hew. (2.18)
8r

ondeM é magnetizacdo de saturacdd&o volume da amostra.
2.3.4 Energia Magnetocristalina

Um material ferromagnético cristalino tem dire¢pesferenciais de alinhamento

da magnetiza(;édV correspondentes aos seus eixos cristalograficapirér 2.5). Essa
estrutura de eixos sdo diregcbes em que a energimiéizada dentro de um sélido. Se
medirmos a curva de magnetizacdo nessas direc@i=smps obter informacdes sobre as

direcbes cristalograficas [7]. Essa anisotropiagsuda interacdo do spin com o orbital
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eletrbnico, o qual sofre a acdo do potencial cripdla rede cristalina, tal anisotropia é
chamada de anisotropia magnetocristalina. A simeélgi uma rede cristalina € um reflexo da
simetria do potencial, tal que a orientacdo dossspo longo de certos eixos da rede torna-se

energeticamente favoravel [5]

{ 8O0
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elxo medio o [ ey
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Figura 2.5 Curvas de magnetizacdo de um monocdstétrro. As medidas foram feitas nas suas tiésipais

diregbes cristalograficas. Para o ferro foi obsgovgue o eix0<100> € uma diregdo de facil magnetizagdo

enquanto que o eixc(ll]} é uma direcdo de dificil magnetizacdo e o e(ﬁo’l.0> é uma direcdo de

intermediaria. Figura retirada da referéncia [7]

A aplicacdo de um campo externo exerce um trabalira a forca da
anisotropia magnetocristalina para girar a magaedia do eixo facil. Entdo ha uma energia
armazenada em momentos magnéticos que nao estireg¢i@o do eixo facil, tal chamada de

energia magnetocristalina.
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A energia magnetocristalina pode ser descritaegmds dos cossenos diretores
a,, a,e a, da magnetizacd® que sdo definidos em relagéo aos eixos prefexiendd

cristal. Para um cristal cubico, a forma mais ggua a energia deve ter é dada por [12].
E,.= Ko+ Ky(ar +az+az)+ Kgia g (2.19)

onde K,, K, e K, s@o as constantes de anisotropia cubica que defindirecdo de facil

magnetizagdo de acordo com o sinal e intensidasiesEparametros estdo relacionados a

valores médios dos parametros de campo cristalino.
2.3.5 Energia magnetoelastica

A anisotropia magnetoelastica surge do acoplamspitedrbita. Em comparagéo
com a anisotropia magnetocristalina, temos queeneaso 0 acoplamento spin-6rbita é tal
gue o spin segue rigidamente o orbital eletrénasim uma mudanca na magnetizagao pode
provocar uma espontanea deformacdo na estrutwtalicra tal que a energia do sistema se
minimize e assim essa deformacao seja uma funcéestddo magnético do sistema.

O fenbmeno em que h4 uma mudanca nas dimensfan destema magnético
quando se altera a magnetizacdo por aplicacdo deanmpo magnético externo se chama
efeito magnetostrictivo. Por outro lado, uma defacdo na estrutura de um sistema
magnético também provoca uma mudan¢a na magnetdizatgi fenbmeno é chamado efeito
magnetostrictivo inverso [5]

A deformacéo produzida num sistema por um estiags®mo ou externo faz com
que certas direcbes de magnetizacdo sejam enargetite favorecidas, assim surgindo
certas anisotropias no sistema que tendem alinhreagmetizacdo. A energia magnetoelastica

E.. quantifica a energia magnética envolvida na dedgdo das dimensdes da amostra

guando variamos a magnetizacdo do material e mo @@auma tensédo unidirecional sendo

aplicada no sistema temos gHg, € dada por [5]

E,.= g/]sa(senﬁ)2 , (2.20)
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onde @ é o angulo entre a magnetizagdo de saturagédarecdalde aplicacdo da tensad.e

€ a constante de magnetostriccdo de saturacacstpueskacionada com o efeito da mudanca
das dimensdes de um solido quando o seu estadctitagé alterado até a saturacao.

A constanteog é a tensdo a qual o sistema esta sendo submeétidorma que
uma compressao possui uma tersategativa e uma extensao possui uma tesmispositiva.
Um corpo sob uma tensao sofre uma deformac@oque pode ser proporcional a tenséao de

modo que [11]

o =Ee, (2.21)

onde E é o modulo de Young do material. &, na equagéo (2.20) é medido por uma

relativa deformacdo linear e é dado por

, (2.22)

com |, sendo o comprimento da amostra antes da aplicdgdeampo el sendo o
comprimento com o campo aplicado de forma a satuaanostra.

2.3.6 Energia de anisotropia uniaxial

E basicamente a energia magnética em uma amos&aagtesente uma
anisotropia dependente somente de um an@ulentre a magnetizacdo de saturacdo e um
dado eixo facil induzido. Nessas situacdes a ematgi anisotropia uniaxial toma a forma
dada por [7]

E, = K, sert’, (2.23)

ondeK, é a constante de energia uniaxial.
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A anisotropia uniaxial pode ser induzida pela &@gém de um campo magnético
durante um tratamento térmico ou mesmo duranteapacdo de uma amostra do tipo filme
fino [7].

A energia livre em amostras ferromagnéticas deva sema de todos os termos

anteriores, assim a energia livre total é dada por

E=E+E,+ E+ Bt Et E, (2.24)

A minimizacdo da energia (2.24) em amostras fergmétcas pode resultar na
distribuicBo da magnetizagdo em regibes denominddasinios, no interior das quais a
magnetizagdo € saturada. Na secdo seguinte desereviermacao da estrutura de dominio.

2.4 DOMINIOS MAGNETICOS

Como vimos na sec¢ao 2.1 Weiss prop6s a origem deampo internoBﬁm que

tende a alinhar os momentos magnéticos em uma l@niesbmagnética. O campo molecular

—_—

B,,, proposto por Weiss, impde um ordenamento conti@ragitacdo térmica, o qual é da
ordem B, =10 Oe. O valor estimado para o campo moleciaré demasiadamente elevado
pois um tipico campo magnéticbl,, atuando sob um elétron decorrente do momento

magnético de seu vizinho em uma rede é da ordeid ge10°0e[9]. Com campos tipicos

suficientes para magnetizar uma amostra ferromagnédbmo no exemplo da Figura 2.2,
como podemos explicar que um pedaco de materiednfieignético possa apresentar uma
magnetizacéo baixa ou mesma nula na auséncia g@agtcado, como visto na Figura 2.17?
O proéprio Weiss propds, ainda em 1906, que uma @anterromagnética seria
dividida em regibes de magnetizacdo uniforme erad#y tais regides foram chamadas de
dominios. As direcbes de magnetizacado de diferatdesinios podem ser diferentes e nao
necessariamente paralelas. Um exemplo de arranjodaieinios com magnetizacédo
aproximadamente nula pode ser visto na Figura R&.Gestrutura de dominios é uma
consequéncia natural da competicdo energética emirarios termos da energia livre de uma

amostra ferromagnética.
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Figura 2.6. Distribuicdo dos dominios ferromagre&tinum cristal de niquel. Retirado da referéndia [6

Dominios magnéticos existem em materiais ferrom@gpe cristalinos
principalmente pela atuagéo da energia de trocareesyia magnetocristalina [5]. A energia
de troca é minimizada quando os momentos magnéést& alinhados e a anisotropia
magnetocristalina tende a favorecer esse alinhamemt certas direcdes preferenciais. A
minimizacdo da energia magnetostatica em um crisiblco conduz a uma estrutura de

dominios de fechamento (Figura 2.7¢e)) [11].
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Figura 2.7. A estrutura de monodominio a) se sutheligm dominios adjacentes com magnetizacdes oppsta

c) de forma que pard divisdesa energia magnetostatica é reduzida gdiN do valor de monodominio a).

Com a formacao de um dominio triangular entre domminios adjacentes de magnetizac6es opostasathoc

desmagnetizante se fecha sobre si mesmo e assigimgd ainda mais a energia magnetostatica e) [9].
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Na figura 2.7a) observamos um cristal cubico em ucoafiguracdo de
monodominio magnético com uma energia magnetastigfial aE_ = 4,HV/2N,. Ao se

dividir esse cristal em dois dominios com magnetiea opostas (Figura 2.7b)) obtemos que
a energia magnetostética € reduzida por aproxid@meatade. O processo de divisdo dos
dominios pode ser levado adiante como na Figure),2dé forma que par® divisdes a
energia magnetostatica se reduz por aproximadarnemtator del/N do valor da energia
magnetostéatica da configuracdo de monodominio (&igwra)).

O processo de subdivisdo de dominios adjacentgsfes 2.7 b) e c) ) pode
continuar até que o gasto energético da subdif@amaior que a produc¢do de um dominio
triangular entre dois dominios com magnetizacoestag (Figura 2.7d)) . A magnetizacao
dentro dos dominios triangulares € disposta de faaina que o fluxo do campo
desmagnetizante possa se fechar sobre si mesnm,fagmando uma estrutura de dominios

de fechamento (Figura 2.7e)) com uma energia magid¢ica aproximadamente nula.

(0011 >
a) b) c)

Figura 2.8 Disco cortado paralelamente ao plafd)(@e um cristal de ferro. a) configuracao de ddmsi

devido a anisotropia cristalina, b) estrutura dmitido de uma amostra desmagnetizada sob efeitpla@gio

de uma extensao sobre o disco e c) efeito deviduamnto da tenséo. Retirado da referéncia [7]

Em um disco cristalino cortado paralelamente am@Ilg001) de um cristal de
ferro sdo encontrados quatro tipos de dominiosu(kid.8a)), magnetizados em quatro
direcdes preferenciais formadas devido a anisa@romEgnetocristalina presente nesse cristal.
O ferro possui constante de magnetostricgdopositiva e assim a aplicagdo de uma tenséo
de tracdo (Figura 2.8b) e c)) sobre esse disco @rera diminuicdo do volume de dominios

magnetizados perpendicularmente a direcdo da édep®is esses dominios tém uma alta

energia magnetoelastidg, , = 2/1 o(sed)® (pois 1,0 >0).
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A minimizag&o da energia magnetoelastica de urarastsob uma tenséo interna
promove uma alteracdo nos eixos preferenciais dié f@agnetizacdo, assim alterando a
configuracdo de dominios que poderiamos encontmnauma amostra livre dessas tensdes
internas. Em filmes finos € muito comum o surgitoate tensdes entre o substrato e o filme
depositado de forma que a anisotropia presenteneriime fino ferromagnético depende do
grau dessa tenséo e da magnetostricgao do filnesidago.

Em algumas amostras ferromagnéticas pode-se indomr anisotropia uniaxial
por aplicacdo de campo durante 0 seu processohdied@do ou mesmo por tratamento
térmico com aplicacdo de campo magnético. Essatamisa pode induzir um alargamento de
dominios na direcdo do campo e de forma geral preraan ordenamento na distribuicdo de
dominios. Enfim, a forma, o tamanho e a distridaidos dominios magnéticos em amostras
ferromagnéticas dependem da competicdo energétitee ea energia troca, energia
magnetocristalina, energia magnetostatica, enemgggnetoelastica e energia devido a

formagao de uma anisotropia uniaxial.

2.4.1 Paredes de dominios

A regido de separacdo entre dominios adjacentebagmatla de parede de
dominio. A variacgao total na direcdo dos momentagméticos entre os dominios adjacentes
ndo ocorre de forma descontinua. Pelo contrarmrrede forma gradual sobre muitos planos

atomicos (Figura 2.9).

Figura 2.9 Uma parede de Bloch separando doméoimsmagnetizacdes em um angulo de 180° entre si [6]
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A energia de troca entre esses planos atbmicomérmeando distribuida sobre
muitos momentos. De forma que a energia de troweta alargar a parede dos dominios. A
energia magnetocristalina limita a parede dos dasiipois tende a diminuir 0s momentos
nao alinhados com o eixo preferencial do cristal.

Além disso, como qualquer interface, a parede tema energia por unidade
area de sua superficie. Isso se deve ao fato gspirs dentro da parede nédo estdo paralelos
entre si e ndo séo paralelos a nenhum eixo prefateto cristal (Figura 2.9). A primeira
analise tedrica da estrutura de uma parede de dofoirfeita por F. Bloch em 1932. Uma
parede com polos livres para fora do plano confdfigara 2.9 é freqientemente chamada de
parede de Bloch [7].

Figura 2.10 Uma parede de Néel separando dois dmmiagnético com magnetizacdes opostas em uma

amostra do tipo filme fino. Os pélos livres aparec® plano da parede e ndo aparecem na superdicimdstra

[7]

A largura das paredes é determinada pela compedig#ie a energia de troca e a
energia magnetocristalina. No caso de uma pared®laeh separando dominios com

magnetizacdes opostas (Figura 2.9) pode-se maogteaa espessura da parede é dada por [7]

o, =7,|—, (2.25)

w

A
K

ondeA é a constante de rigidez de trocK @ a constante de anisotropia magnetocristalina

efetiva.
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Quando a espessura de uma amostra se torna coelpayava largura da parede
de dominio, entéo a energia da parede de domin@rse significante. De forma que se torna
energeticamente favoravel que a magnetizacao reaeaire no plano da amostra em vez de
girar no plano da parede (Figura 2.10). Essa p&eihamada de parede de Néel.

Em geral, paredes de dominios magnéticos sédo resiteitas. A observacao de
dominios e suas paredes tém sido por diversascééciicomo microscopia Kerr, método
Bitter, microscopia por forca magnética, etc.) anogb dos anos. No presente trabalho foi
utilizada a microscopia por forca magnética paedisar estruturas magnéticas de precursores
de Finemet.

Para estipular a largura de uma parede de domimcispmos determinar a
constante de anisotropia magnetocristalina efefira. um caso especial, a constante de
anisotropia magnetocristalina de materiais nanadin® como Finemet pode ser descrita em
termos do modelo de distribuicdes aleatorias deotnoipias [13]. No capitulo 3 sera descrito
com mais detalhes a formacéo cristalina de estsito tipo Finemet.

2.5 PROCESSOS DE MAGNETIZACAO

O processo de magnetizacdo em uma amostra ferrétnzge o resultado do
rearranjo da sua estrutura de dominios devidoieagglo de um campo magnético externo. O
arranjo de dominios é sempre estabelecido de farmimimizar a energia livre total.

A evolucdo da magnetizagdo de uma amostra soboadagcdm campo magnético
pode ocorrer por meio de duas formas independentes:

1. Em baixos campos ocorre o deslocamento das padedd@minios. De forma a
aumentar o volume dos dominios orientados na diregnpo a custas dos dominios
orientados de forma desfavoravel a direcado do caapfpcado.

2. Em altos campos além dos deslocamentos de padeddeminios também
ocorre a rotacdo da magnetizacédo dos dominios rmegsméo sentido do campo aplicado.

Em um monodominio a aplicacdo de um campo magngtaaove a rotacao dos
momentos magnéticos fazendo com que a magnetizegddesvie da direcdo de facil
magnetizacdo [6]. De forma a produzir um aumenteersdvel da componente da

magnetizacdo na direcdo do campo aplicado. Paeaveddr de campo aplicado a rotacéo da
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magnetizacéo vai depender da competicdo entre paaplicado e o campo de anisotropia
efetiva que agem sobre a magnetizacdo. Em mais eimpos a magnetizagcdo em um
monodominio pode gira de forma a produzir uma Bmidgeversivel. Por exemplo, girando
em um angulo maior que 90° da direcao original.

Em amostras ferromagnéticas temos um arranjo desvdominios de forma que
além da rotacdo dos momentos magnéticos temodardegento de paredes de dominio. Em
geral, em uma amostra desmagnetizada (Figura 2dplieacdo de um campo de baixa
intensidade promove deslocamentos reversiveis dasdgs de dominio e rotacdes de
momentos magnéticos dentro de dominios magnéticlds Com a aplicagdo de um campo
mais intenso a magnetizagdo aumenta via deslocamermeversiveis das paredes de
dominios. Perto da saturacdo, além de deslocamerdusrsiveis das paredes de dominios,
também ocorre a rotagcdo da magnetizacao dos damnimagnéticos, as quais tendem a se

alinhar na direcdo do campo.
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3 MATERIAIS AMORFOS E NANOCRISTALIZADOS

Uma estrutura amorfa € definida como um arranjoatenos distribuidos de
forma aleatdria e sem simetria ou periodicidade. E67, Duwez [14] obteve uma liga
amorfa magnética de Fe-P-C que apresentou excelprbidade magnética macia com
coercividade de 3 Oe. A partir da descoberta de daufgram desenvolvidas varias ligas
amorfas magnéticas macias.

Em geral, ligas amorfas magnéticas contendo unmadgraoncentracédo de ferro
ou cobalto apresentam excelentes propriedades tieEpénacias em relagdo a materiais
magnéticos cristalinos comooeFeSi e oa-Co [15]. Materiais magnéticos cristalinos a base
de Ferro ou Cobalto possuem alta magnetizacao tdeagao, porém suas permeabilidades

magnéticas sdo menores do que em ligas amorfasvstoma Figura 3.1.

I = Zr, Mh ou Hf

5
5x10 Ligas Nanoeristalinas
Fe-3i-B-Wh-Cu

Ligas Manocristalitas

51 Finemet
2x10 Fe-M-E-Clu
1x105 I Hanoperm
Ligas
4 | Ligas Hanocristalinas
x1
5x10 atmotfas F»;-CD-I'L-'I-B-Cu
abhase de ipterm

j‘:_n 2:-:1{]“ L Cobalto
1x10%
5x10°
Ligas Amotfas
2}{1[]3 B abaze de Ferro
1x10% | BCC Fe-i
5x10° : ‘ : : .
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5

Bs(Tesla)

Figura 3.1 Relacéo entre a permeabilidade relati@anducdo magnética de saturacéo para materajséticos

macios do tipo amorfo, nanocristalinos e cristaifib]
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Devido a auséncia de anisotropia magnetocristaliaderiais amorfos apresentam
altas permeabilidades magnéticas em comparacd@atsrmateriais cristalinos, porém com
magnetizacbes de saturacdo menores (Figura3.ligaAnhnocristalina € um novo tipo de
material que pode ser obtido a partir da cristeéipaparcial de ligas amorfas. Ligas
nanocristalinas combinam as altas permeabilidademéticas das ligas amorfas com as altas
magnetiza¢cdes de saturacao das ligas cristalinas.

A cristalizacdo parcial de ligas amorfas magnébode formar um material com
graos da ordem de micrémetros distribuidos de fartdtahomogénea em uma matriz amorfa
magnética. Nessas ligas cristalizadas observa-sauamento do campo coercivo, das perdas
magnéticas e um decréscimo da permeabilidade, gdéémma fragilidade da liga em relagéo a
liga amorfa precursora. Por outro lado, nas ligasonristalinas ha um aumento na
magnetizacdo de saturacdo, permeabilidade magnetcasistividade e um decréscimo na
coercividade e nas perdas magnéticas [15]. Entigemocorre em ligas nanocristalinas com
gréos da ordem de 10 a 20 nandmetros distribuidderdha relativamente homogénea em
uma matriz amorfa magnética.

O desenvolvimento de ligas nanocristalinas tem g$ei principalmente no
estudo de fitas magnéticas com diferentes compeasig@dmo visto na Figura 3.1. Ligas do
tipo Nanoperm e Hipterm cristalizadas a partir e@idos tém sido desenvolvidas em formato
de fitas com objetivo de aperfeicoar propriedadagnéticas macias ja observadas em fitas
do tipo Finemet [13].

O primeiro desenvolvimento do Finemet foi divulggur Yoshizawa, em 1988
[4], o qual relatou que a liga consistia de um mat@anocristalino a base de Fe-Si-B obtido
pela adicdo de dois elementos Cu e Nb. O grupo dshixawa obteve excelentes
propriedades magnéticas macias em fitas do tipenkéh Essas ligas foram obtidas pelo
recozimento de ligas amorfas precursoras de FineGwh o tratamento térmico as ligas
amorfas evoluiram para uma estrutura homogéneardtss gla ordem de 10nm a 15nm
imersos em uma matriz amorfa magnética [4].

Com a descoberta de Yoshizawa deu-se o inicioiasvéstudos sob 0s processos
de cristalizacdo em ligas do tipo de Finemet [1B], [17]. Nas prOximas secdes sera
exposto o modelo mais aceito sobre a evolugcdo ddssge o papel de cada elemento
constituinte no desenvolvimento de ligas do tipteRet.
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3.1 PROCESSOS DE CRISTALIZACAO DE LIGAS AMORFAS

Materiais amorfos podem cristalizar pelos procest®gosucleacéo e crescimento,
0S quais sao determinados pela energia de forntagioontornos de gréaos e pela difusao de
material. O processo de nucleacdo é o menos rééewancinética de cristalizacdo, pois os
sitios de nucleagcdo se formam no estagio inicialm@smo antes do crescimento cristalino
[18]. Em um material amorfo submetido a uma tentpesal, a taxa de ativacdo para

cristalizacadk obedece a seguinte relacdo de Arrhenius [15]

k=k,exp[-E, /kT], (3.1)

ondeE, é a barreira de energia de ativacdo para umalaastao parcial. A evolugédo do
volume da fracéo cristaling tem sido analisada em termos da teoria cinéticdoti@son-
Mehl-Avrami (JMA). De acordo com o formalismo JMéna mudanca isotérmica da fracao

cristalinay exibe a seguinte dependéncia temporal

X =1-expF kt)'], (3.2)

ondet € o tempo e 0 expoente pode determinar a dimensionalidade do processo de
crescimento, para=3 temos um processo de crescimento esférico comdeaistalizacao
constante e todos os sitios de nucleacéo presantes.

O crescimento da fracdo cristalind depende fortemente da temperatura de
cristalizacdo do precursor amorfo. Em um trataméswtermico a fragdo cristalina cresce
com o aumento do tamanho médio de grdos e a méaubibdicdo deles. A partir da
temperatura de cristalizacdg a qual a energia térmica é da ordem da barreiendrgia de
ativacaok,, 0 processo isotérmico de recozimento de ligagfasmprecursoras pode produzir
graos da ordem de nandémetros.

Vérias rotas de nanocristalizacdo tém sido adotadalteratura. Entre elas, o
recozimento de amorfos precursores em forno sobsféma inerte ou mesmo em alto vacuo €
a rota mais comum. Em um amorfo sob tratamentoid¢éren evolucdo do tamanho meédio de
gréo estd intimamente relacionada com a sua cogdmsjuimica. A liga nanocristalina de
Finemet sé é obtida a partir do recozimento de omrfp a base de Fe-Si-B devido ao
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acréscimo de uma espécie que diminua a difusaadfmon e um elemento que aumente a
nucleagédo (o cobre). Os estagios do processo denistalizacdo e o papel dos elementos

gue constituem a liga amorfa serdo discutidos g@osseguinte [19].

3.2 FORMACAO DA ESTRUTURA NANOCRISTALINA

A estrutura nanocristalina do Finemet pode serdabtitravés de tratamento
térmico em amorfo a base de Fe-Si-B. O desenvohtnelessa estrutura se deve ao
acréscimo de elementos quimicos a liga amorfa F&Xie acréscimo controla a evolucdo de
uma estrutura de graos nanométricos durante uraineento.

O acréscimo de materiais de baixa solubilidadeeam f(como por exemplo, o
cobre e o0 ouro) provoca a evolugéo da cristalizalghtigas a base de ferro (como a liga de
Fe-Si-B). Adicionando metais de transicdo que parsstaios atdmicos consideravelmente
grandes como Nb, Mo, W e Ta temos o efeito de atanantemperatura de cristalizacao [4].
Assim, aumentando a estabilidade térmica e comesgando o crescimento desordenado
dos graos.

O grupo de K. Hono [19] investigou 0 mecanismo ddwgado microestrutural na
nanocristalizacdo da liga amorfa 756€CwNbsSii3.5Bg. Esse estudo mostrou de forma
conclusiva o papel do cobre no processo de cdatg#b da liga precursora de Finemet. A
Figura 3.2 mostra os estagios de formacgéo da estroanocristalina do precursor de Finemet
(FeSIBNbCu), na qual é observado a seguinte se@iée eventos proposta por K. Hono
[19]:

a) Inicialmente o material precursor € completamanterfo.

b) No estagio inicial de cristalizacdo formam-se Gegiricas em cobre, as quais
foram segregadas da matriz a base de ferro. Issoeodevido a baixa solubilidade do cobre
em relacéo ao ferro.

c) O cobre diminui a temperatura de cristalizacadofddma que nas regides ricas
em cobre forma-se, preferencialmente, nucleos de Bec. O Nidbio e o Boro segregam-se
desses nucleos de ferro bece devido a sua baixhilkddale a essa matriz. Enquanto que o Si é

absorvido.
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d) As regides ricas em Niobio possuem uma alta temtyer de cristalizacdo. A
presenca desse elemento provoca uma diminuicdaxaade difusdo dos atomos, devido ao

seu enorme raio atémico. Assim impedindo o crestimexagerado dos graos.

como preparade

Claster de Cobre

2 b
) Amerfo ) Ameorfo +
Cluster de Cobre
® o
& @
Crescimento de l
nanocrstas de BCOC o .
Fe-5i Cristalizagio de BCOC Fe-51
Cu
4 @ )
o0 o .
BCC Fe-5i
. 26, @ O
L R " N s
.. .. .. @ . ; Fase ameorfo Ficaem
t. e ° ol oot Misbio & Boro

10 nm

Figura 3.2a) Inicialmente o material € uma estrutura amorda Fe;Sii3 BNb;Cuy, b) no inicio da

cristalizacéo é formado uma estrutura de aglomerddacobre, c) no decorrer do tratamento térmistetiza-
se estruturas de BCC Fe-Si nas regifes ricas eme esiguanto que o Nidbio impede o crescimento eadge

da mesma e assim da competicdo entre o Nidbioaboe@l) forma-se os nanocristais de BCC Fe-Si [19].

Assim, com o tratamento térmico adequado obtemomaterial com duas fases.
Uma fase com graos cristalinos nanométricos-&eSi (com 20% de Silicio) e a outra fase
um amorfo magnético rico em B e Nb (com menos dedg&%ilicio e 30% de Ferro) [15] (
Figura 3.2(d) ).

Na liga Finemet a otimizacéo das propriedades nmi@agsémacias foi obtida com
o desenvolvimento de grdos BCC @€&eSi com tamanhos da ordem de 10 a 15nm imersos
em uma matriz amorfa magnética [13]. A formacacsadesstrutura ultrafina se deve a uma
reducdo na taxa de crescimento dos gréas-EeSi, como resultado da adi¢cdo de Nibbio, e

um aumento na taxa de nucleagdo com a formacagldmerados de cobre. Logo, uma
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rapida nucleacdo com um crescimento cristalino gera estrutura com gréos extremamente
finos.

As condicdes basicas para boas propriedades meamétiacias € uma baixa
anisotropia. Na liga Finemet observa-se que a foiimale graos da ordem de nandémetros
pode gerar uma significativa diminuicdo da anigomranagnetocristalina e da anisotropia
magnetoelastica (um “quenching” da anisotropia!).nOtivo desse comportamento sera

exposto na secéo seguinte.

3.3 ANISOTROPIA MAGNETOCRISTALINA E A MAGNETOELASTICA ™
MATERIAIS NANOCRISTALINOS

Em materiais granulares o processo de magnetizéggende da concorréncia

entre a energia de anisotropia de cada ¢tAe a energia de troca indireta entre os grdaos. Em

uma estrutura com gréos ultrafino imersos em umtizn@amorfa magnética a anisotropia
cristalina varia randomicamente.
Materiais nanocristalinos possuem tamanhos de gfdosla ordem do

comprimento de trochey.

L, = |—, (3.3)

ondekK; é anisotropia magnetocristalina de cada grAce constante de rigidez de troca. O

grao de a-FeSi possui comprimento de troca da ordemlge=35hm e constante de

anisotropiak, =10*J /m’[13]. O comprimento de troca representa a minincalasa qual a

interacdo de troca se torna predominante e os ntomenagnéticos sao obrigados a se
alinharem paralelamente.

Para tamanhos de grabsmaiores que o comprimento de trdca (Figura 3.3
(a)) a anisotropia magnetocristalina é minimizadanted de cada grdo. Com isso a
magnetizacdo € saturada ao longo da direcdo denfagnetizacdo dos gréos e a energia de
troca € maximizada no contorno dos grdos. Em coiéseip a energia de troca € minimizada

com a formacéo da parede de dominio (Figura 3.3(a))
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arede de dormimeo

anisotropia
magnetocrstalina

magnetizagio

Lex

Figura 3.3 Efeito do tamanho do grdo na anisotrapagnetocristalina [5] a) Para grdos maiores que o

comprimento de troca temos que a energia magnsi@ane € minimizada dentro de cada grdo. b) Para

tamanhos de grad3 < Ly, a anisotropia magnetocristalina € minimizada sohrios graos.

A formacéo de uma parede de dominio nos contataagaos perde significado
quando o tamanho médio do gfi@da@ menor que o comprimento de traga(Figura 3.3(b)).
Pois a energia de troca € predominante nessa escalanisotropia magnetocristalina €
minimizada dentro de um volume contendo um largme@N de grdo. Como a orientacao

dos graos é randémica entdo a anisotropia criatafietiva(K) € uma média sobre todos os

graos [5]
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K D}
Ky=—L = J—1, 3.4
w=to=[ 2] @4

de forma interativa a anisotropia efetiva gera em@rimento de troca efetivo dado por

o = | A (3.5)

(0

logo obtém-se que a anisotropia efetiva fica danéo

3

DY (D
(M—K{EJ (&)(Nj. (3.6)

ex

A equacao da anisotropia efetiva (3.4) é validaagaregimeD < e, alem
disso, deve haver uma interagdo de troca efdtiyao que é garantido por uma fase amorfa
magnética. Nas ligas nanocristalinas de Finemet, @@os tipicos dB=10nm, a anisotropia
cristalina efetiva é de apends) = 4J /n? [13], a qual é insignificante em comparagdo com a

anisotropia de cada gr&a. A coercividade e a permeabilidade passa a semdetila pela

anisotropia efetiva e assim obtém-se

4
m=p%%=pﬁ%§Dﬂ (3.7)
M2 M 2A

1D, (3.8)

4=m =m
Ho(KY 1K

onde as constant@se m sdo pré-fatores adimensionais com valores proxirhiceMs denota
a magnetizacdo de saturacéo. Pelas equacdes (3.8) pode-se observar que a reducao do

tamanho de gréo implica numa diminuicdo da coetatke e um aumento na permeabilidade.
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A precipitagdo de uma segunda fase nanocristalas ligas precursoras de
Finemet conduz para uma consideravel reducdo edssinagnetostrictivos da mesma. Em
uma tipica liga amorfa a base de Ferro, a constEnteagnetostriccdo é da ordém 3. 10°
[13], a qual pode chegar a zero com a adequadaofide volume cristalizado.

A magnetostriccads vai a zero devido a evolugédo de uma fase nanalimatcom
graos de a-FeSi , comis<0, imersa em uma matriz amorfa magnética é¢grl. O balango

entre a magnetostriccdo dos graos e a matriz amesidual produz
A= XA +(1- X) A2™, (3.9)

ondeX é a fragdo de volume cristalizadal™ = -5.10° corresponde a magnetostricg&o do

policristalinoa-FeSi e\2™ = 25.10°¢é a constante de magnetostriccdo da fase amoligade

a base de ferro ricas em Boro e Niobio [13].

A magnetostriccdo da liga Finemet vai a zero pdtes avalores de fracdo
cristalizadaX, de forma a compensar o alto valor da magnetgatiicla fase amorfa. Uma
liga do tipo Finemet com excelente propriedade réagam macia ndo é obtida com a extincédo
da magnetostriccdo, mas composi¢cdes que minimaegyia magnetocristalina e a energia
magnetoelastica.

As vérias aplicacdes da liga Finemet necessitaamdeontrole da forma da curva
de histerese, a qual pode ser obtida pela aplicdg@ampo magnético durante 0s processos
de producdo e pos-producdo das amostras. Na prését@ serd discutido o efeito da

inducdo de anisotropia por aplicacdo de campo nti@grem ligas do tipo Finemet.

3.4 INDUCAO DE ANISOTROPIA

Como ja foi dito, uma anisotropia uniaxial pode @miduzida em amostras
submetidas a aplicacdo de campo magnético duraptecesso de recozimento ou mesmo
durante a preparacdo de uma amostra do tipo fimee © eixo facil € dado pela direcdo do

campo magneético aplicado. Em geral, o processodig&o de anisotropias por aplicacdo de
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campo magnético acrescenta uma energia de anisottopaxial com constantes de
anisotropia uniaxiaK, da ordem dé& — 50J /nT [13]. A ordem da constant&, é suficiente
para manter altas permeabilidades e baixas cogacigs. E em varios casos, observa-se um
aumento na remanéncia das amostras submetida®@eseo de inducdo de anisotropia por
aplicacdo de campo magnético. O aumento na quaafdi(Ms significa que a anisotropia
uniaxial estd sendo predominante em relacdo asoteopgas magnetocristalinas e
magnetoelasticas.

A coercividade em amostras submetidas a procegsoscdzimento e fabricacdo
com aplicacdo de campo € menor do que em amositagxposta a estes procedimentos,
mesmo que a anisotropia esteja sendo elevada.eOqaerprocessos com aplicagdo de campo
geram uma configuracdo de dominios mais simple® geral a maior contribuicdo para o

aumento na coercividade surge da flutuacéo espaeciahisotropia [13].

3.5 FILMES FINOS AMORFOS E NANOCRISTALINOS

Em geral, filmes finos “como preparados” apresentmsdes internas. A
producao de filmes finos por Sputtering pode indiensdes internas ao filme devido a
acomodacdo do material durante o processo de rewoiio [20]. E, além disso, o
crescimento de graos em filmes finos depositadbsesam substrato pode conduzir a tensdes
internas ao filme. Essas tensGes sdo geradas davidomacdo de vacéncias na regido
intergranular e a diferenca de expansao térmica ergubstrato e o filme [21].

Nos materiais tipo “Bulk” as anisotropias induzAdzsor tensdes e a aplicacao de
campo sdo importantes para melhorar as propriedadgaéticas macias, porém a variacao
do tamanho de gréo é o efeito chave para as pdaplés magnéticas macias dessas amostras
[13]. Em filmes finos as anisotropias magnetoetastt a magnetocristalina se tornam
competitivas devido a geracao de tensdes inteprasoacrescimento de grao.

No presente trabalho as amostras de filme amodoupsor de Finemet foram
submetidas a aplicagdo de campo magnético durasua &abricacdo. Os filmes finos foram
produzidos por magnetron sputtering com aplicagicampo magnético durante o processo

de fabricacdo. Os quais foram submetidos a tratemtérmico em forno convencional sob



48

alto vacuo. No capitulo seguinte é descrito conomaidetalhes os processos de fabricacéo e

caracterizagao dessas amostras.
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4 METODOS E PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

As propriedades estruturais e magnéticas de filamesrfos e nanocristalinos a
base de FeSiB foram investigadas no presente li@aba&l caracterizacdo estrutural das
amostras foi feita pela técnica de Difracdo de RXIdDRX). E as caracteristicas magnéticas
dessas amostras foram investigadas por Magnetondetrésmostra Vibrante (VSM) e
Microscopio de Forca Magnética (MFM). Neste capitskera descrito as técnicas e 0s

procedimentos adotados no desenvolvimento destal i@

4.1 PRODUCAO DAS AMOSTRAS

As amostras de filmes amorfos precursores de Fintarem produzidas por RF
“Magnetron Sputtering”, as quais foram tratadasnieamente em forno convencional sob
alto vacuo. A deposicéo dos filmes foi realizadalatmoratorio de Magnetismo e Materiais
Magnéticos da universidade Federal de Santa Mahes5i). Filmes com espessuras de
50nm, 80nm, 100nm, 200nm e 500nm foram produzidee professor Felipe Bohn da
Universidade Federal do Rio Grande do Norte. Enquaue, sob outras condicbes de
fabricacéo, filmes de 100nm e 500nm foram prodwzigor mim com auxilio de Matheus

Gamino aluno de Pés-graduacdo da UFSM.

4.1.1 Pulverizagdo catddica com campo magnético constante

A técnica de pulverizacao catédica (“Sputteringihsiste no desbaste de um alvo
pelo choque mecéanico de atomos ionizados de unngés (em geral, Argénio). Tal que o
processo de bombardeamento possa remover atomagregados de atomos do alvo, os
quais sdo condensados sobre um substrato. A iéwizh; gas inerte é feita pela aplicacao de
uma diferenca de potencial, a qual liberta alguésans que ionizam os atomos do gas. O
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choque dos ions sob o alvo (com potencial negatproduz a emissdo de elétrons
secundarios que novamente geram mais atomos i@sizadassim mantém o processo de
pulverizacao catddica.

O processo de “Sputtering” é limitado por baixasatade deposicéo, eficiéncias
de ionizacdo do plasma e de altos efeitos de ageetd [22]. Na tentativa de superar essas
limitagcbes foi desenvolvido o “Magnetron Sputtefin@rigura 4.1). O qual consiste do
sistema de pulverizacdo catddica com um arranjonds permanentes. A configuracdo de
campo magneético dos imas confina o plasma proxiraoparficie do alvo. Essa armadilha
magnética aumenta substancialmente a probabilidedema colisdo ionizante entre os
elétrons livres e os atomos do gas inerte, assimeatando a eficiéncia de ionizacdo e as

taxas de deposicéo.

Substrato

. Atomos do alvo
Atomos arrancado

do alvo

Blindagem do canhiio
aterrada

Confmamento de
ions de Argonio
Isolamento
eletrico

Alvo sob um potencial

Linhas de campo 5
negatvo

magnetico

Arranjos de imfis
permnanentes

Figura 4.1 Desenho esquematico do processo de ‘dliagnSputtering” [23].

s

A deposicdo por “Magnetron Sputtering” é realizasa uma camara sob alto
vacuo, na qual um fluxo de gas inerte é injetadguf& 4.2). Nesse sistema sdo conectados
dois eletrodos. Um eletrodo é o alvo, o qual édigao terminal negativo de uma fonte
continua (DC) ou em uma fonte de Radio-Frequémig.(E o outro eletrodo é formado pela
blindagem do canh&o e o suporte do substrato, @is qéo aterrados. O plasma € produzido

pela diferenca de potencial DC ou de Radio-Freqaé@mire esses eletrodos.
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A técnica de deposicao por pulverizagdo catddica fumte DC é feita somente
com alvos condutores [23], pois em alvos isolaagegprimeiras colisbes de ions geram uma
blindagem elétrica. Tal efeito impede a acelerad@m@utros atomos ionizados e a saida de
elétrons secundarios, de forma que o plasma ndma#ém. Em uma deposicdo por
“Magnetron Sputtering” com fonte RF, os elétronsds oscilam com energia suficiente para
gerar a ionizagdo dos atomos do gas inerte, assaamemdo a formagdo do plasma e
reduzindo a necessidade de elétrons secundarios. &Caplicacdo de uma voltagem RF a
polarizacéo da superficie do alvo oscila entre tvema positivo potencial, assim reduzindo o

efeito de blindagem elétrica observado em alvdariges.

'__H—‘ Substrato com
imis acoplados
U™ — AT
Blindagem +|7‘E—| jj‘h;':'
do canhiio Imi permanente
aterrada 1]
Vacuo |l [Fonte DC/RF
Fluxo de Ar

Figura 4.2 Desenho esquematico do sistema de dépgsdr Magnetron Sputtering.

Neste trabalho os filmes amorfos precursores deniéh foram fabricados por
“Magnetron Sputtering” com fonte RF. Durante a dgp@o a camara do “Sputtering” foi
submetida a um fluxo de argdnio e mantida sob umsspo de 5,2mTorr. As amostras foram
produzidas com poténcias no canhao de 65w e 50waguns casos foi aplicado um campo
magneético constante de 1K Oe paralelo ao subgfajora 4.2).

Foram produzidos filmes amorfos com composicaqsdSksBoNbsCu e
espessuras de 50nm, 80nm, 100nm, 200nm e 500nmpdsi¢dao dos filmes com espessuras
de 50, 80 e 200nm foi feita com poténcia de 65Wressubstrato de vidro com a aplicagéo de
um campo magnético constante (Figura 4.2). Os éilohe 100nm foram depositados sobre

dois substratos diferentes (Si® Silicio (100)), de forma que o deposito sobmiligio foi
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feito com poténcia de 50W e sobre o vidro foi festom poténcia de 65W e aplicacdo de
campo magnético constante. O depoésito dos filmesOBem foi feito sobre vidro com duas
poténcias diferentes (50W e 65W), de forma queapisito de poténcia de 65W foi aplicado
um campo magnético constante.

Para facilitar a analise dos resultados de trateveea®rmicos serd adotada uma
nomenclatura para as amostras. De forma que osiplessde amostras de 100nm depositadas
sobre vidro e silicio serdo chamadas, respectiveang@or F100Vi65W e F100Si50W. Os
dois tipos de amostras de 500nm depositadas ca@ngas RF 50W e 65W serdo chamadas,
respectivamente, por F500Vi50W e F500Vi65W. E a simode 200nm depositada sobre
vidro com poténcia RF 65W sera chamada de F200Vi65W

4.1.2 Tratamento térmico

Os filmes amorfos depositados por RF Magnetront&pud) foram submetidos a
recozimento sob alto vacuo em forno tubular (FiguB). As amostras com espessuras de 50
e 80nm ndo foram submetidas a tratamentos térndewslo a falta de sensibilidade do

difratbmetro de raios X para caracterizar a estaudesses filmes.

DO Formo tubular

Tubo de quartzo

Sensor de alto
vacuo

o

Sensor de

baixo

Vacuo

/

4y

Viabmula

Termopar

‘Armadilha de éleo
de nitrogénio
liquido

Difusora

Bomba mecénica

Figura 4.3 Desenho esquematico do processo deimeaup em alto vacuo.
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As amostras com espessuras de 100, 200 e 500nm foatadas termicamente
por 1 hora em alto vacuo, com pressdes constaatésiD® mbar. O Vacuo foi obtido com
uma bomba mecéanica e uma difusora acoplada comaunmadilha de 6leo de nitrogénio
liquido, tal que as duas bombas foram dispostasési@. O tratamento térmico das amostras
e feito a uma temperatura fixa, de forma que o tdboquartzo € inserido no forno
estabilizado na temperatura desejada. Durante aegs0 de recozimento as amostras foram
posicionadas no centro do forno, onde um termopamantido em contato com a parede
externa do tubo de quartzo (Figura 4.3).

As amostras F100Si50W e F100Vi65W foram recazictam temperaturas na
faixa de 100°C a 540°C. Enquanto que as amostra2a®/i65W e F500Vi65W depositadas
sobre vidro com uma poténcia RF de 65W foram testddrmicamente com temperaturas na
faixa de 450°C a 570°C. E as amostras F500Vi50W@nfdratadas com temperaturas na faixa
de 300°C a 540°C. A transicdo da fase amorfa paracnistalina destes filmes foi analisada
por difracéo de raios x. De forma que foi observadiesenvolvimento de picos cristalinos e

do tamanho médio de gréo.

4.2 CARACTERIZACAO ESTRUTURAL

As amostras foram analisadas no Difratbmetro X'P&® (Philips, Panalytical)
do laboratorio de Raios X do Centro Brasileiro desdquisas Fisicas (CBPF) e no
Difratdmetro de Raios X Bruker AXS modelo D8 Adawardo Laboratério de Magnetismo e
Materiais Magnéticos da Universidade Federal deeSdiaria (UFSM). Em ambos, a medida
de Difracdo de Raios-X foi feita em geome#i20 utilizando a radiacd&a do cobre X=
1,54056 A) como fonte de Raios-X.
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4.2.1 Difragcéo de Raios-x

O fendbmeno de difracdo ocorre devido a uma diferelecfase entre duas ou mais
ondas. Considere dois feixes de raios x incidingi@lplamente entre dois planos de atomos
paralelos separados por uma distadai interior de um cristal (Figura 4.4), sendo gada
plano reflita somente uma parcela da radiagéo.férafica de trajeto percorrido por esses
feixes leva a uma diferenca de fase a qual prothe interferéncia construtiva ou destrutiva.
Os feixes difratados sdo detectados quando asx@efie produzem uma interferéncia
construtiva.

A diferenga de caminho entre os raios refletid@sl 8er9, onded é o angulo de
incidéncia dos feixes. A interferéncia construterdre os feixes refletidos ocorre quando a
diferenca de trajeto for um ndmero inteinode comprimentos de onda da radiacéo

incidente, de forma que a radiacédo detectada passeguinte relacéo
2d.ser® = nl. (4.2)
Esta é a lei de Bragg, a qual € uma consequéng@ardalicidade da rede. A equacéo (4.1) so

é valida para comprimentos de onda< 2d, por isso que a andlise de difracdo em solidos

(com d= A) é feita com raios x (cotn= A) [24].

g 7,
& —i o 09— &
Rl : 5 d
~1-
& *—— - @

b
-
*
‘\-
*A:ﬁ 1

Figura 4.4 Reflex@o especular de um feixe de raotre planos atbmicos no interior de um cristal.
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As ligas amorfas ndo possuem planos atdémicos pesioente espacados, logo a
analise por difracdo de raios x se torna inviakekém, o espectro de difracdo de raios x de
um material amorfo mostra um ou mais picos alargade quais se encontram centrados em
angulos correspondentes a picos de ligas cristalboen mesma composicdo do amorfo.
Utilizando a lei de Bragg para calcular a distanotarplanard para estes picos observa-se
gue 0 espacamento entre os planos é da ordemadatéanico, que € um reflexo da ordem de
curto alcance desses materiais.

O espectro de difracao de raios x de ligas nartatnas apresenta uma disperséao
de picos de Bragg, o que é tipico de materiaidatines. No entanto, devido a pequena
dimensdo dos grédos da liga nanocristalina, obssvaicos mais largos que em ligas
cristalinas. Para um cristal infinito o espalhameatorre em valores discreto @8 de
maneira a satisfazer a lei de Bragg, ou seja aspe Bragg séo funcdes delta (Figura 4.5

(a)). Para um cristal finito os picos sdo alargasiosuma faixa de angulos (Figura 4.5 (b)).

aj b} Imaxwﬂ
= 2
: ;
E £ %Imﬂx B MRS
_ /.,
20 20 2th 20, 26,  2g

Figura 4.5 Efeito do alargamento provocado por uistad finito dos gréos [24]. (a) Pico de Bragg gam
cristal infinito e (b) um cristal finito.
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Para entender o efeito do tamanho de grédo no at@ra dos picos de Bragg
considere um cristal finito de espesswa; md ondem € um inteiro, in+1) € o nimero de
planos cristalinos d é a distancia entre os planos cristalinos [24poBha um angulég que
satisfaca a lei de Bragg para um particular comgmim de onda e uma distancia interplanar

desse cristal, tal que
m = 2e.sef,, (4.2)

E agora suponha feixes incidindo sobre o cristal dois angulo®; e 6,. Tal que
para os feixes incidentes com um angilaa diferenca de caminho entre os feixes refletidos

no primeiro plano e ultimo plano cristalino € damo
(m+1)A = 2e.sef,, (4.3)

de forma que esse feixe incidente com angukee anula. Pois, para uma diferenca de trajeto
com (m +1)1 teria meio comprimento de onda de defasagem esp@alpor algum dosn
planos abaixo da superficie, assim resultando derfénéncia destrutiva. Para os feixes
incidentes com um anguly a diferenca de caminho entre os feixes refletidgrimeiro

plano e ultimo plano é dado por
(m-1)A = 2e.seh, (4.4)

onde esse feixe incidente com angi#dldambém se anula. Pois uma diferenca de trajeto com
(m-1)A também teria meio comprimento de onda espalhadalgom dosn planos abaixo da
superficie. Disso resulta que a intensidade did@tntre os angulog2e 29; ndo € zero, mas
tem um valor intermediario entre zero e a interggdamaxima do feixe difratado no angulo
20g.

O alargamento do pico de Bragg comeca em um ardgylee termina no angulo
26: (Figura 4.5(b)), entéo a largura a meia alturadadoor

B:%(ZQ—ZBZ)=91—92, (4.5)
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com a largura B dada em radianos. Para obter aréa@y meia altura subtrai-se a equacéo

(4.3) com a equacgéo (4.4) assim obtendo

e(serd, — sefl,) = A, (4.6)

2eco{01;62j ser{el_zezj = (4.7)

mas#, e 61, sdo muito proximosg, tal que

6,+6, 026, (4.8)

ser(el_ezjﬂ[el_ezj, (4.9)
2 2

assim a equacéo (4.7) passa a ser dada por

2e b.-6, cosd, =4 . (4.10)
2 B

logo, substituindo a equacéo (4.5) na equacao)(éHteémos

A

= , (4.12)
Bcosg,
Um tratamento mais exato do problema [24] obtém
= 0. (4.12)

Bcosd, '
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gue é conhecida como férmula de Scherrer. Essauféaréh usada para medir tamanhos de
graos abaixo de 100nm. Pois, o efeito do tamanhgrdo no alargamento das linhas de
difracéo é zero para graos que excedem esse tarf&tjho

Um padrao de difracdo possui um alargamento naslsueas de difracdo devido
a outros fatores, além do tamanho de grdo. Em,geral fonte de alargamento é o conjunto
experimental para a medida do padrao de difragdadad ao alinhamento mecéanico.

Os graos individuais de um agregado sélido podetar géensionados néo
uniformemente, e essa condicdo também pode alasgimhas de difracdo (Figura 4.6 (c)).
Uma tensao uniforme sobre os graos individuais pamg®entar o espagcamento entre 0s
planos cristalinos (Figura 4.6 (b)). A mudanca desloca a linha deadé&o para angulos mais
baixos, mas ndo se observa o alargamento da meamelagdo ao padrdo original (Figura
4.6 (a)).

a . .
) planos cristalinos

d

|_|

sem tensao

b)

Tenzio uniforme

W77

Tengio nie uniforme

Figura 4.6 Efeito de tenséo sobre um materialadinst [24].

Nos difratogramas obtidos nesse trabalho foi olaslena evolugcdo de uma fase
cristalina com grdos da ordem de nanbmetros. A agaedo tamanho de grao foi feita
utilizando a férmula de Scherrer (Equacédo 4.12)sedeslocamentos observados foram

analisados em termos de possiveis tensdes entmeeoefo substrato.
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4.3 CARACTERIZACAO MAGNETICA

As amostras amorfas e recozidas foram analisadasagnetometro de amostra
Vibrante do laboratorio de magnetometria e resddide do Centro Brasileiro de Pesquisas
Fisicas. Foram adotados dois sistemas diferentgerdedo de campo magnético. Um sistema
utilizou um eletroim&@ acoplado a um sensor de caropo resolucédo de 2 Oe (Figura 4.7(a))
e 0 outro uma bobina de Helmholtz com resolucdd. i®e (Figura 4.7(b)).

4.3.1 Magnetdometro de amostra vibrante

O magnetémetro por amostra vibrante (VSM) foi uéenica desenvolvida por
Foner em 1960 [25]. No VSM, uma amostra magnétisaj&ita a uma vibracdo mecénica e é
magnetizada por um campo magnético uniforme. A @nd@ de vibracdo é mantida
constante em relacdo as bobinas sensores, as sfimisiantidas em uma geometria fixa
(Figura 4.7(a) e (b)). O movimento de vibrac&o oestra magnética produz uma alteracéo
do fluxo magnético que induz uma tenséo alternadeébnbinas sensores. A voltagem captada
pelas bobinas é diretamente proporcional a magétivda amostra.

As amostras produzidas com baixos campos coerébrasn medidas no VSM
com bobinas de Helmoltz (Figura 4.7 (b)). Enquagqiue as amostras com altos campos
coercivos e de saturacdo foram medidas no VSM coetetnoimd como fonte de campo
(Figura 4.7(b)). Amostras com &reas de 29 a 6 foram medidas nessas duas configuracgdes.

As bobinas sensores foram utilizadas em uma caaiigw com dois pares de
bobinas ligadas em oposicdo de fase, tal que f@asitionadas no centro das bobinas de
Helmoltz ou no centro dos polos do eletroima. @lsile referéncia dbock-infoi utilizado
para gerar a vibracdo do Drive, o qual foi utiliaah frequiiéncia de 40 Hz.

O sinal medido nas bobinas sensores é pré-amplifipar um filtro passa banda
(30Hz a 100 Hz) e é captado por uotk-in, o qual mede o sinal em uma determinada fase e
freqUéncia relacionadas com o sinal de referéxiaock-in é conectado a uRC através de

uma interface GPIB. Um programa em linguagem Pytfumtrola os instrumentos.
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Figura 4.7Desenho esquematico do magnetbmetro desteemvibrante do laboratério de magnetometria e
resistividade. a) Sistema com eletroima com cam@eimo de 3 KOe e b) sistema com bobinas de Helmoltz

com campo maximo de 300 Oe
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4.4 IMAGEAMENTO DE ESTRUTURAS DE DOMINIO

A estrutura de dominio foi observada por microsgape forca magnética no

laboratorio de nanoscopia do Centro Brasileiro egRisas Fisicas.

4.4.1 Microscopia por forca magnética

Baseada na medida de deflexdes de uma haste éeantimontada com uma
ponta em sua extremidade livre (figura 4.8), a qhalsada para varrer a superficie da
amostra. A ponta possui dimensées micrométricas@rimento magnético. A medida que a
ponta é posta em proximidade com a superficie das@ensurgem interacdo entre a ponta
ferromagnética e a superficie, de origem magnétieaforma a atrair ou repelir a ponta e
assim causando deflexdes na haste.

A observacéo dessas deflexdes é feita atravéstdecde de um feixe de laser, o
qual é incidido sobre o cantilever e refletido pmlesma. O feixe refletido é captado por um

sensor sensivel a posicdo, em geral um detecteatbtaem fotodiodos [26].

fotodiodo
quadriseccional

Haste ou cantilever

AMOSta m— = Ponta

Figura 4.8 Desenho esquematico da montagem de @dia@ande MFM.
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O sistema de controle da medida de MFM permiter@ifes tipos de operagao.
Em um deles a deflexdo do cantilever & mantido teotes e outro o cantilever é mantido
oscilando em uma freqiéncia constante proxima aressonancia. No segundo caso,
engquanto a ponta varre a amostra a medida é fetiéatdndo as alteracdes da magnitude de
oscilagdo ou da fase. Esse método operacional cltadeaMFM AC é de ndo contato e mede
gradiente de forca.

Em uma medida de MFM o contraste magnético é awadertom o aumento de
separacao entre a ponteira e a amostra. Isso cdevido ao carater de longo alcance das
forcas dipolares magnéticas [27]. O contraste tggmyp € dominado por for¢as de curto
alcance. Logo, um método eficaz para separar ogastes magnéticos e topogréaficos é
realizar uma dupla varredura sobre cada linha dasten Na primeira varredura é obtida a
topografia e a segunda é registrado um perfil ddigntes de for¢cas, em uma altura acima da
regido de atuacdo de forcas topograficas. E com ésteita a subtragdo da componente
topogréfica e assim obtendo somente a componergeéatica.

No presente trabalho as medidas de estrutura megriétam feitas utilizando
MFM AC, de forma que foram analisados tanto o @st&r de fase como o contraste de
magnitude de vibragdo. A estrutura de dominios rebda é explicada com base nas
anisotropias presentes no material. No préximo talpiserdo discutidos com maiores
detalhes esses resultados.

Além das imagens magneéticas, no proximo capitutosgiscutidos os resultados
da caracterizacdo estrutural, com base em anabsdlifdatogramas de raios X, e da
caracterizagdo magnética, a qual foi obtida do m@gmetro de amostra vibrante. Os
resultados estruturais e magnéticos serdo compgardddorma a verificar a correlacdo entre
as propriedades magnéticas e estruturais de matenerfos de precursores de Finemet e as

ligas nanocristalizadas a partir desses amorfos.
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5 RESULTADO E DISCUSSOES

Neste capitulo é apresentado o resultado da caraci@o estrutural e magnética
de filmes finos com composicao k653 BgNbsCly. Os quais foram investigados no seu
estado amorfo e nanocristalino. Os filmes nanadigis foram obtidos a partir do tratamento
térmico dos filmes amorfos. Os resultados sao tidmsibuscando relacionar as propriedades
estruturais e magneéticas dos filmes, as quaisks@oladas separadamente nas sec¢des abaixo.

Na secado de analise estrutural a largura a meieaadto tamanho médio de grao
sao obtidos a partir do perfil de Difracdo de RaXo$DRX) das amostras “como preparadas”
e tratadas termicamente por 1 hora sob difereet@pdraturas. Na secdo de medidas de
magnetizacdo as propriedades magnéticas das amasiwaobtidas a partir da curva de
histerese, da qual € obtida a evolugcédo da quadr@r/fMs), magnetizacao de saturacao (Ms)
e coercividade (Hc) com a temperatura de recozimé¥d secdo de estrutura magnética o
padrdo de dominios das amostras como preparadasadat termicamente € mostrado por

imagens de contrastes de fase e magnitude magdétid&M.

5.1 ANALISE ESTRUTURAL DAS AMOSTRAS (DRX)

Os resultados obtidos por analise de DRX dos filFE30Si50W, F100Vi65W,
F200Vi65W, F500Vie5W e F500Vi50W sao apresentadggamadamente nas subsecoes
seguintes. Uma série de perfis de DRX é apresentadafuncdo da temperatura de
recozimento para cada tipo de filme. Nas tempeaaatimiciais de tratamento térmico, as
amostras apresentam um espectro de difracdo cortargm pico (da mesma forma que as
amostras “como preparadas”) caracteristico da omerourto alcance do estado amorfo, o
qual se torna mais finos a partir de temperatuaspgssibilitam a cristalizagao.

A largura a meia altura obtida pelo ajuste dos ide amostras cristalizadas é
utilizada para determinar o tamanho médio de gragjal foi calculado através da Formula
Scherrer (Equacao 4.12). A andlise da evolucdargarda a meia altura com a temperatura de
recozimento indica possiveis efeitos de alivioagpcao de tensdes internas ao filme.
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5.1.1 Difratogramas de Raios-X em funcdo do recozimento

Os padrbes de Difracdo das séries de amostras EEWY F100Si50W,
F200Vi65W, F500Vi65W e F500Vi50W em funcédo da terapga de recozimento sdo
apresentados respectivamente nas figuras (5.3), (5.4), (5.5) e (5.6). A largura a meia
altura (FWHM) foi determinada a partir do ajustessis perfis de Difracdo de Raios-X
medidos entre os angul@b° e 55% os quais apresentam na fase amorfa um largo pico
centrado em torno do angue~44,6°que corresponde ao plano (110) de difracdo dacfase
do ferro. Observa-se que a partir de algumas teaahpeas de tratamento térmico ocorre a
formagdo de picos mais finos, cuja origem pode d&rformagdo de uma estrutura
nanocristalina.

As amostras da série F100Vi65W foram tratadas tenménte nas temperaturas
de 100°C, 150°C, 200°C, 250°C, 300°C, 350°C, 4088Q°C e 540°C. O pico da amostra
F100Vi65W recozida na temperatura de 540°C é nmais djustado usando duas linhas de
Gaussianas, conforme no exemplo da Figura 5.1ingéta a formacao de uma fase cristalina
imersa em uma fase ainda amorfa. Atravées do caltal&WHM observa-se que essa fase
cristalina possui grdos da ordem de nanémetros.

O perfil de difragdo das amostras F100Si50W destanas temperaturas de
300°C, 350°C, 400°C, 450°C e 540°C. O pico da amn&4t00Si50W tratad@r = 540°C é
fitado usando duas linhas de Gaussianas (Figuya 5.1

As amostras F200V65W e F500Vi65W foram tratadagemaperaturas de 450°C,
500°C, 540°C e 570°C. Os picos das amostras resomabs temperaturas de 500°C, 540°C e
570°C séo fitados conforme exemplo da Figura 5.1.

. Os filmes F500Vi50W foram tratados nas tempeaatale 250°C, 300°C, 350°C,
400°C e 540°C. O pico da amostra F500Vi50W reeoni temperatura 540°C € ajustado
com uma unica curva de uma pseudo-voigt (Figura Eésa boa adaptacdo de um unico
ajuste pode significar que o processo de crist@lizanessa amostra formou um material com

uma fragdo cristalinX elevada e consequentemente uma fragao amorfadaduz
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Figura 5.1 Amostra F100Si65W tratada a um tempezade 540°c por 1 hora. A cristalizacdo dessa amost

formou uma fase nanocristalina e manteve uma naitrda amorfa.
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Figura 5.2 Espectros de DRX do conjunto de film&®@Vi65W no estado “como preparado” (amorfo) e
tratados nas temperaturas 100, 150, 200, 250, 3M, 400, 450 e 540°C por 1 h sob alto vacuo. @ pic
localizado em torno d@6~44,6° é fitado para célculo da FWHM. O pico da amos#eozida a uma

temperatura 540°C é fitado usando duas linhas dedzamas (como no exemplo da Figura 5.1).
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Figura 5.3 Espectros de DRX do conjunto de fiima®dSi50W no estado “como preparado” (amorfo) e
tratados nas temperaturas 300, 350, 400, 450 €€54@° 1 h sob alto vacuo. O pico localizado emdaode
20~=44,6° é fitado para célculo da FWHM. O pico da amostzida a uma temperatura 540°C é fitado usando

duas linhas de Gaussianas (Figura 5.2).
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Figura 5.4 Espectros de DRX do conjunto de film@9@i65W no estado “como preparado” (amorfo) e
tratados nas temperaturas 450, 500, 400, 540 €576° 1 h sob alto vacuo. O pico localizado emdaode
26~44.6° é fitado para célculo da FWHM. O pico das anmasstecozidas a temperaturas de 500°C, 540°C e

570°C séo fitados usando duas linhas de Gausgizoras no exemplo da Figura 5.1).
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Figura 5.5 Espectros de DRX do conjunto de film&9dVi65W no estado “como preparado” (amorfo) e
tratados nas temperaturas 450, 500, 400, 540 €576° 1 h sob alto vacuo. O pico localizado emdaode
26~44.6° é fitado para célculo da FWHM. O pico das anmasstecozidas a temperaturas de 500°C, 540°C e

570°C séo fitados usando duas linhas de Gausg@mas no exemplo da Figura 5.1).
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Figura 5.6Espectros de DRX do conjunto de filmes F500Vi50Westado “como preparado” (amorfo) e
tratados nas temperaturas 250, 300, 350, 400 €£54@° 1 h sob alto vacuo. O pico localizado emadade
20=44.,6° é fitado para célculo da FWHM. As amostras ttasaa 400°C e 540°C séao fitadas com uma Unica
curva de uma pseudo voigt. Essa boa adaptacéo dmigmfit pode significar que o processo de clisdgao
nessas amostras formou um material com uma fragélima X elevada e conseqiientemente uma fracao

amorfa reduzida.
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As propriedades magnéticas de filmes do tipo Finesstio relacionadas com o
tamanho médio de grdo e as tensfes internas. psspsedades estruturais podem ser
obtidas a partir da largura a meia altura de pitmsgifratograma de Raios-X. No entanto, as
tensdes contribuem para o alargamento dos picadifidedo e assim alteram o valor de
tamanho médio de grédo calculado a partir da forrdel&cherrer (Equacgéo 4.12). Nas sec¢les
seguintes o tamanho médio de grao e as tensfesasteerao analisadas quantitativamente e

qualitativamente a partir de dados retirados dosspde DRX.

5.1.2 A largura a meia altura (FWHM) em funcao do recozinento

A série de difratogramas das amostras F100Vi65V008HB0W, F200Vies5W,
F500Vi65W e F500Vi50W exibiram com o tratamentorié&o uma evolugdo da FWHM do
pico centrado em tornd®2 44,6° a qual pode ser resumida nas Figuras (®.B), (5.9),
(5.10) e (5.11). Tal que, um aumento da larguraeamraltura em relacdo ao estado amorfo
significa um acréscimo das tensdes internas a@ fiemquanto que a diminuicdo da FWHM
pode indicar alivio de tens@es internas geradaantkia deposi¢cao do filme ou mesmo inicio
de cristalizacao.

A amostra F100Vi65W (Figura 5.7) tratada na tentpesade recozimento d&r
= 300°C apresenta um alivio das tensfes produzidks processo de deposicdo, pois a
FWHM = 5 nessa temperatura de recozimento € mem@ué na amostra como preparada.
Enquanto que entre as temperaturas de recozimBnto350°C eTr = 400°C observa-se um
acréscimo de tensdes que podem indicar um iniciaridélizacdo. A forma do pico de
difracdo das amostras F100Vi65W tratadas nas tetyvas Tr = 350°C el = 400°C indica
um material ainda amorfo (Figura 5.2), mas tambéudepser o resultado de um pico
cristalino alargado sob efeito de tensfes inter@s.filmes F100Vi65W tratados nas
temperaturadr = 450°C eTr = 540°C apresentam um pico de difracéo tipicondéerial
cristalizado (Figura 5.7). Porém, o alargamentopmlogs de difracdo causados pelos efeitos
de tensdes pode esta mascarando o tamanho mégliaajejue pode ser muito maior do que
o calculado através da formula Scherrer.

As amostras F100Si50W (Figura 5.8) ndo apresentamma temperatura de

recozimento que alivia as tensdes internas. Ess@steEs permanecem com um carater
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amorfo até a temperatura de recozimente= 450°C e sofrem acréscimo de tensdes com o
tratamento em relagdo a amostra como preparadaméstea F100Si50W tratada na
temperatura de recozimento d@ie = 540°C apresenta um pico tipico nanocristalinas ra
grao pode ser maior que o calculado devido ao®sfde tensao.

Na temperatura de recozimenio = 450°C as amostras F200Vi65W ainda
apresentam uma largura a meia altura tipica an{bifura 5.9), enquanto que a partir da
temperatura de recozimenir = 500°C os picos de difracdo exibem um caracieaist
nanocristalino (Figura 5.4). A amostra F200Vi65Wtdda nal'r = 540°C exibe um aumento
da largura a meia altura que provavelmente € devigtm acréscimo de tenséo interna (Figura
5.9).

As amostras F500Vi65W ainda possuem uma larga FWddkActeristico de
amorfo com temperatura de recozimemto= 450°C (Figura 5.10), enquanto que a partir de
da Tr = 500°C o difratograma exibe um fino pico cagestico da fase nanocristalina
(Figura 5.5). As amostras F500Vi65W tratadas naspézaturas de recozimento 500°C,
540°C e 570°C possuem praticamente a mesma lad@unaeia altura. Observa-se a
precipitacdo de outras fases, as quais néo forantifidadas, no perfil de difracéo do filme
F500Vi65W tratado na temperatura de 570°C (Figusy Z\s amostras F500Vi50W ainda
possuem FWHM caracteristico de amorfo até tempasule tratamentdr = 350°C (Figura
5.11), enquanto que a partir e= 500°C o perfil de difragdo exibe um pico nfais que

pode ser caracteristico de uma fase nanocristalmgada por tensdes internas (Figura 5.5).
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Figura 5.7 Evolucdo da largura a meia altura caratamento térmico das amostras F100Vi65W.
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Figura 5.8 Evolugao da largura a meia altura cdratamento térmico das amostras F100Si50W
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Figura 5.9 Evolugado da largura a meia altura cdratamento térmico das amostras F200Vi65W.
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Figura 5.10Evolucao da largura a meia altura com o tratam@mtoico das amostras F500Vi65W.
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Figura 5.11Evolucdo da largura a meia altura com o tratamgmtoico das amostras F500Vi50W.
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As amostras de filmes do tipo Finemet possuem pusziedades magnéticas
fortemente correlacionadas com o tamanho de graénk as tensdes internas também
influenciam nessas propriedades, pois induzem w@opas. As tensdes compreensivas
tendem a induzir anisotropias normais ao planalee$ com baixa magnetostriccédo positiva.

A competicdo entre a energia magnetocristalina energia magnetoelastica
determinar as propriedades magnética dos filmeslashino presente trabalho. Ou seja, a
competicdo entre as tensdes e 0 tamanho de geronded as propriedades magnéticas desses
filmes. A largura a meia altura fornece informagibre efeitos de alivio e producéo de
tensGes e a cristalizacdo do material. Determingaintanho de gréo s6 faz sentido para
amostras que apresentam um pico de difracdo cguréan meia altura de FWHM = 2°, pois
acima desse valor o gréo tem tamanho da ordemstfindia interplanar. Na proxima secao
serdo expostos o tamanho médio de graos obtides @balho e uma analise qualitativa dos

efeitos de tensdes internas.

5.1.3 Tamanho de grédo em fungéo da temperatura de recozento

Os tamanhos médios de grao obtido a partir da FWdd®picos de difracdo dos
perfis das séries F100Vi65W, F200Vi65W, F500Vie5WF800ViI50W sdo apresentados
respectivamente nas figuras (5.12), (5.13), (5€145.15). As amostras da série F100Si50W
s6 cristalizaram na temperatura de 540°C, a quakaptou um tamanho médio de grao de
16,6nm. Os graos medidos em todas as amostras pestam mascarados por efeitos de
tensdo. De forma que o tamanho de grao observadamastras F100Vi65W (Figura 5.12)
pode ser muito menor do que o tamanho real.

Nas amostras F200Vi65W é visivel o efeito da tems@ouniforme, pois ocorre a
reducdo do tamanho médio de grdo com o trataméntuco (Figura 5.13). Enquanto que
nas amostras F500Vi65W observa-se um crescimentandanho médio de grao a partir do
tratamento térmico corir = 500°C (Figura 5.14).

As amostras F500Vi50W e F100Vi65W podem ter tamamédio de gréos
medido suprimidos pelo efeito de tensdes intereasdgs durante o processo de cristalizagao.

O tamanho médio de grdo medidos a partir do paefilifracdo apresenta variacdes devido a
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efeitos de tensdes que tende a alarga os picodrdedd e consequientemente promove uma

reducdo aparente do tamanho médio de gréo.
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Figura 5.12Evolugdo do tamanho médio de grdo com o tratasriéntico das amostras F100Vi65W.
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Figura 5.13volugdo do tamanho médio de grdo com o trataméntaco das amostras F200Vi65W
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Figura 5.14volugdo do tamanho médio de grdo com o trataméntaco das amostras F500Vi65W.
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Figura 5.15 Evolucdo do tamanho médio de grédo ctnatamento térmico das amostras F500Vi50W
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Apesar dos efeitos das tensfes, observa-se quenar nananho médio de grdo
obtido pelo tratamento térmico das amostras F1Q88j3-200Vi65W e F500Vi50W € maior
do que o tamanho de grdo de amostras do tipo Finepne pode ser entre 10 a 15 nm. As
amostras F100Vi65W e F500Vi50W tratadas na temperatde recozimento 540°C
apresentaram tamanho médio de grdos da ordemmi®,1d qual esta na faixa do tamanho de
grdo de amostras do tipo Finemet. Porém, comonadds tendem a diminuir o valor real do
tamanho médio de grdo entdo essas amostras poderterméma estrutura nanocristalina
como as do tipo Finemet.

As tensfes internas influem na coercividade dasefl finos. O acréscimo de
tensfes interna aumenta a coercividade devido aunmrento da anisotropia. As curvas de
histerese dos filmes podem informar efeitos asdosia tenséo e ao crescimento de gréos. O
alivio de tensGes deve aumentar a quadratura (MrfMs amostras, pois a reducdo da
anisotropia induzida pela tensdo permite que aotnf®a uniaxial induzida durante a
producdo dos filmes passe a ser determinante. Eah, gemagnetizacdo de saturagcdo nao
deve se alterar com o acréscimo ou reducdo degen€baumento da fracéo cristalina das
amostras deve aumentar a magnetizacao de satupaigi@, fase cristalina possui uma maior
magnetizagdo de saturacdo em relacdo a fase amorfa.

Na proxima secédo sera descrito as curvas de magg&@ti das amostras estudadas
no presente trabalho. Os valores da quadraturd®)jirda magnetizacao de saturagcéo (Ms) e

da coercividade serdo mostradas em funcéo da tatapede recozimento.

5.2 MEDIDAS DE MAGNETIZACAO (VSM)

5.2.1 Curvas de Histerese

As curvas de histereses das amostras F100Vi65WQ3EOW, F200Vie5W,
F500Vi65W e F500Vi50W sdo apresentadas respectiv@meas figuras (5.16), (5.17),
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(5.18), (5.19), (5.20) e (5.21). Todas as medideah feitas no plano da amostra e na mesma
direcao relativa a dire¢éo de deposicéo dos filmes.

As curvas de histerese das amostras F100Vi65W rsoékeitos de alivio e
producdo de tensdo para tratamentos térmicos ampetatura de recozimento na faixa de
100° a 400°C (Figura 5.17). As tensOes nessa fateem pequenas anisotropias, pois a
coercividade e a forma da curva sofrem pequenareafies (Figura 5.17). Provavelmente a
diferenca de expanséao térmica entre o substratblme é a principal fonte das tensées nos
filmes tratados com temperaturas de recozimentéaima de 100°C a 400°C. A amostras
tratadas nas temperaturas de recozimento Tr = 4580%40°C sofrem efeitos de tensdes
possivelmente devido ao crescimento dos graos.

As curvas de histerese das amostras F100Si50Wldsataas temperaturas de
recozimento 350°C e 400°C mostram efeito de reddeadanisotropia (Figura 5.18), pois a
coercividade diminui. Como a quadratura aumentaanésxa entdo pode estar ocorrendo o
alivio de tensdes. A amostra F100Si50W trata ngéeatura de 540°C possui um aumento
consideravel da coercividade com a cristalizaca@b.rdsultado pode indicar a formacéo de
tensdes internas com o crescimento de graos.

A evolucgao das curvas de histerese das amostréd/BBW tratadas na faixa de
temperatura de recozimento de 450°C a 500°C exibeumento de coercividade, a qual
pode ser devido ao acumulo de tensdes com o creswnexagerado dos graos como

indicado na figura 5.14. a coercividade diminui conratamento térmico na faixa entre

500°C a 570°C.
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Figura 5.16 Curvas de histerese das amostras F&BOWique podem ter sofrido efeitos de tensdo durante

cristalizacdo com o tratamento térmico
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Figura 5.17 Curvas de histerese das amostras F&B@Vique podem ainda ndo estar cristalizadas com o

tratamento térmico. As curvas mostram alivios desdes devido a pequenas variacbes da quadratura e

coercividade.
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O filme F500Vi65W tratado nas temperaturas de 500°640°C possui uma
consideravel reducdo da coercividade e aumentouddratura em relagdo ao seu estado
amorfo (Figura 5.20). Tal efeito pode ser um intivwade um grande alivio de tensdes ou da
formacdo de um estado nanocristalino do tipo Finer@e filme F50065W exibe um
consideravel aumento na coercividade a qual pdssivee se deve a cristalizacdo de outras
fases do material amorfo.

A curva de histerese da amostra F500Vi50W tratad@emperatura de 450°C
exibe certo alivio de tensdes geradas durante @ugdio do filme. A evolucdo da curva
histerese dos filmes F500Vi50W com o tratamentmit# indica a geracdo de tensdes devido
a diminuicdo da quadratura (Figura 5.21). Essasdtsntende formar anisotropias para fora
do plano do filme. A coercividade aumenta com @s@mo dessas anisotropias.

Os dados obtidos das curvas de histerese séo tesima secao seguinte, na qual
€ mostrada a evolucdo da coercividade, quadratonageetizacdo de saturagdo em funcao do

recozimento.

5.2.2 Coercividade, Quadratura e Magnetizacdo de saturagd em funcdo do

recozimento

A coercividade, a quadratura e a magnetizacao tleagsdo em funcdo da
temperatura de recozimento das amostras F100Vi6e5BMO0SiI50W, F200Vi65W e
F500Vi65W e F500Vi50W é mostrado nas figuras 55234, 5.25 e 5.26.

O filme F100Vi65W tratado na temperatura 450°C exiom consideravel
aumento da magnetizacdo de saturacdo que € acocadlatds um acréscimo da coercividade,
iIsso pode ser uma indicacdo de uma cristalizaca@ameastra (Figura 5.23). Os filmes
F100Vi65W tratados na faixa de 100°C a 400°C aptasevariacbes da magnetizacdo de
saturacdo que pode indicar cristalizagfes parca@sjuais nao alteram a coercividade de
materiais do tipo Finemet (com tamanhos de gragsrme que 6nm [13]). O decréscimo da
magnetizacdo de saturacdo da amostra F100VieS\Wdd&rabha temperatura de 540°C é
acompanhado de um aumento do campo coercivo, é¢ab gfode significar o crescimento

exagerado do grédo ou mesmo a precipitacdo de dates a base de Boretos de Ferro.
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O tratamento térmico da amostra F100Si50W na teatyrar de 400°C promove
uma diminuicdo da coercividade com um aumento dadmiura, tal efeito pode estar
associado ao alivio de tensdes (Figura 5.24). €cinento de grdo obtido com o tratamento
térmico na temperatura de 540°C promove um aunaatooercividade, que indica que a
cristalizacdo pode estar promovendo a geracadmdéds no filme.

A amostra tratada F200Vi65W na temperatura de 56%ftme um acréscimo na
magnetizacdo de saturacdo a qual é acompanhada @emento na coercividade (Figura
5.24). Esse efeito indica um aumento de tensaoaconstalizacdo. Enquanto que na amostra
F500Vi65W tratada na temperatura 500°C observanseacréscimo da magnetizacao de
saturacdo com um consideravel decréscimo da catade (Figura 5.25), que pode ser uma
indicacdo de um grande alivio das tensfes intemasa formacdo de uma estrutura
nanocristalina.

A amostra F500Vi50W tratada na temperatura de 3@086tra um aumento da
magnetizacdo de saturacdo, porém com nenhumanoiu@a coercividade (Figura 5.26).

Tal efeito pode indicar variacdes de cristalizapacial que ndo alteram a coercividade de
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materiais do tipo Finemet com grdos menores quenl@ inicio da cristalizagdo com
tratamento térmico na temperatura de 400°C proremsdes que aumenta a coercividade.
Na secdo seguinte serd exposto o0 resultado do amge¢o de dominios

magnético de algumas das amostras estudadas eoterésibalho.

5.3 ESTRUTURA MAGNETICA (MFM)

As amostras de filmes precursores amorfos de Fineome espessuras de 50 e
80nm néo foram submetidas a tratamentos térmioesreforam utilizadas nas analises feitas
no desenvolvimento do presente trabalho. Porénmagens de dominios dessas amostras
foram feitas para exemplificar o efeito da espesswr estrutura de dominio de materiais
amorfo precursores de Finemet. Os contrastes de rfagnética da amostras amorfas
precursoras de Finemet com espessuras de 50nmmes&@napresentados nas Figuras 5.27 e
5.28. Nessa faixa de espessura as paredes de d@aittirnam mais larga com o aumento da
espessura que significa uma reducdo da anisotedpiva. Tal efeito pode estd associado
com a reducao da influencia das rugosidades comtoosede aprisionamentos de paredes de
dominio.

As imagens de dominios magnéticos das amostras poeparadas dos filmes
F100Vi65W e F500Vi65W sdo apresentadas nas figo2 e 5.29. A imagem de dominio
F100Vi65W pode indicar uma estrutura de fechamemboém ndo se pode tirar maiores
conclusdes devido a limitagdo de sensibilidade a baixa area varredura. A imagem de
dominio da amostras F500Vi65W exibe um padréo déorfinos “stripes” desordenados, 0s
quais indicam uma baixa anisotropia no plano dodie uma alta anisotropia para fora.

Na figura 5.32 observa-se o padrdao de dominio nigpndas amostras como
preparadas F500Vi65W e tratada a uma temperatusd @R por 1 hora. Observa-se com o
tratamento térmico um efeito de alivio de tenspeis os “stripes” se tornam mais ordenados
e menos orientados para fora do plano.

A conclusdo dos resultados apresentados nesselosg#ta exposta no capitulo

seguinte.
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I

Figura 5.27 Contraste de fase de amostra precud®r&inemet com espessura de 50nm no seu estado

remanente.
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L

Figura 5.28 Contraste de fase magnética de amustcarsora de Finemet com espessura de 80nm restlo

remanente.
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Figura 5.29 Contraste de seu estado

remanente.

Figura 5.30 a) Contraste de fase magnética da eampstcursora de Finemet F500Vi50W no seu estado

remanente e b) Contraste de fase magnética da ranqostcursora de Finemet F500Vi65W no seu estado

remanente



92

o
un

Figura 5.31 a) Contraste de fase magnética da eampstcursora de Finemet F500Vi65W no seu estado
remanente e b) apos o tratamento térmico a umaetatypa de 540°C observa-se a formacgéo de stripess m

ordenados com baixa anisotropia pra fora do plano .
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6 CONCLUSOES E PERSPECTIVAS

O presente trabalho se concentrou no desenvolvintentima rota para obtencéo
de filmes finos do tipo Finemet a partir da crigeatdo parcial de filmes amorfos com
composicao FgsSipz BgNbzCuy. Os filmes amorfos foram produzidos por “RF Magoet
Spputtering” com espessuras de 100nm, 200nm e 500aiw filmes foram submetidos a
tratamento térmico em forno convencional sob alloue por 1 hora. As propriedades
estruturais foram investigadas por Difracdo de &ip enquanto que as propriedades
magnéticas foram determinadas por medidas de culgakisterese e imageamento de
estruturas de dominio. As curvas de histerese folatidas de um Magnetémetro de Amostra
Vibrante e as imagens das estruturas de dominramfobtidas por Microscopia de Forca
Magnética.

A partir do ajuste de perfis de Difragdo de RaiogeX obtido indicios de
nanocristalizagdo de filmes com tamanhos de gradaixa de 2 a 23nm. Porém, a medida do
tamanho médio de grdo se tornou inconclusiva deagdoontribuicdes de tensdes internas a
largura a meia altura (FWHM). A partir da curva histerese foi obtida a evolugdo da
coercividade (Hc), magnetizacao de saturacao (Mglaglratura (Mr/Ms) com a temperatura
de recozimento (Tr). Foram obtidas histereses comenctvidades de 1,5 a 32 Oe em funcgao
do tratamento térmico. A reducdo da coercividadieser devido a alivio de tensfes internas
ou a formacao de um filme fino do tipo Finemet. Blgumas amostras, a quadratura sofreu
um acréscimo possivelmente devido ao alivio dedesfternas. Foi obtida uma amostra de
100nm de espessura com magnetizacédo de saturacB40@esmu/cr) tal efeito pode ser

devido a um aumento da frag&o cristalina.

6.1 PERSPECTIVA

Realizar uma caracterizagdo estrutural mais rigorde forma a separar a
contribuicdes das tensdes no desenvolvimento dartammmeédio de grdo. Um meétodo de

refinamento como do tipo Rietveld pode separarsessatribuicdes das tensdes e o tamanho
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de gréo na largura a meia altura dos picos decdidraRealizar uma analise mais rigorosa do
tamanho de grdo, textura e fase cristalina atral@sum estudo de microscopia de
transmissao.

Realizar estudo de outras rotas de cristalizacas domo tratamento térmico
com dois patamares de temperatura, cristalizacdibnu® através do processo de deposicéo e
variar os parametros do tratamento térmico adataduresente trabalho.
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