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Resumo

Neste trabalho foi investigado o efeito da espessura nas propriedades estatisticas do
estudo do ruido Barkhausen e na histerese dindmica em filmes finos com composicoes:
Fe73‘5Cu1Nb38i13,5B9, Fe73,5Cu1Nb3$i16‘5B6, Fe73,5Cu1Nb38i18,5B4 € C070.4F€4‘6Si15B10. Foram
investigados filmes com espessuras entre 20nm e 5000nm. As amostras foram produzidas por
“magnetron sputtering” no LMMM/UFSM. Foi observado ruido Barkhausen em filmes finos com
espessuras de 20nm, um resultado nunca antes observado. Foi observado que a espessura dos
filmes afeta os expoentes das distribui¢des de tamanho e duracdo dos saltos de forma sutil, de
forma que as amostras estudadas puderam ser enquadradas na classe de universalidade dos
materiais amorfos, cuja dindmica da magnetizacdo ¢ dominada pelas intera¢des de curto alcance.
Esse fato ¢ notavel, uma vez que nas amostras estudadas, observou-se o aparecimento de uma
forte anisotropia unidirecional perpendicular para espessuras acima de 80nm. No que diz respeito
ao estudo da histerese dinamica, foi possivel observar que estes materiais obedecem a leis
simples de escala, conforme o modelo de “depinning” de paredes de dominio proposto por Bland
e colaboradores. Os expoentes extraidos da andlise da area das curvas de histerese, o e f,

apresentaram uma faixa ampla de valores, em geral, mais altos para filmes mais finos.



Abstract

In this work, the effect of the thickness on the statistical properties of Barkhausen noise
and dynamic hysteresis in thin films with compositions Fe735Cu;NbsSii3sBo,
Fe735CuiNb;Sij65Bs, Fer3sCuiNbsSijssBs and CoraFes6S115B19 was investigated. Thin films
with thickness between 20 nm to 5000 nm were investigated. The samples were produced by
magnetron sputtering at the LMMM/UFSM. Barkhausen noise was observed in films as thin as
20nm, a result never reported before in the literature. It was observed that the thickness of the
films affects subtly the exponents of size and time duration distributions, in this way that the
studied samples can be included in the universality class of amorphous materials whose
magnetization dynamics is dominated by short range interactions. This fact is remarkable in
principle because a strong perpendicular anisotropy was observed to appear for thickness above
80 nm. With respect to the study of the dynamic hysteresis, it was shown that these materials
follow simple scale laws as described by model of domain wall depinning proposed by Bland and
co-workers. The exponents obtained from the analysis of the hysteresis loop area, « and p,

exhibited a wide range of values, generally higher for thinner films.
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1 Introdugao

Os metais magnéticos amorfos e nanocristalinos tem sido objeto de muitas investigacoes.
Isto se deve as suas aplicacdes tecnoldgicas e interesse para pesquisa basica em fisica. Estes
interesses estdo associados ao fato de que sistemas e dispositivos magnéticos tais como: midias
magnéticas, cabecas de leitura, ferrofluidos, etc, estdo diminuindo cada vez mais de tamanho e,
como o comportamento da maioria dos materiais magnéticos ndo ¢ completamente conhecido em
dimensoes reduzidas, ¢ de muito interesse compreender os mecanismos basicos dos processos de
magnetizagdo em filmes finos.

Neste trabalho os materiais estudados foram basicamente materiais magneticamente
macios, ou seja, tem alta permeabilidade magnética, baixa coercividade e as perdas por histerese
sao muito baixas. Estas propriedades, por si s6 sdo tecnologicamente muito interessantes, como
no caso da constru¢do de nucleos de transformadores de alta freqiiéncia, onde ¢ importante uma
resposta rapida ao estimulo de campos magnéticos. Os materiais investigados foram as ligas
magnéticas amorfas com base em Fe e Co, na forma de filmes finos, com espessuras que
variaram entre 20nm e 5000nm. Os filmes foram produzidos por “magnetron sputtering” no
LMMM/UFSM

A microestrutura e a espessura dos filmes finos sdo estudadas através da técnica de
difracdo de raios-X em alto e baixo angulo, respectivamente.

Materiais nanocristalinos ricos em Fe, os quais tem maior magnetiza¢ao de saturagdo que
no caso das ligas a base de Co, podem chegar a um estado em que sdo constituidos por pequenos
graos (didmetro ~ 10nm) imersos em uma matriz amorfa a base de FeSiB. Os filmes finos
amorfos estudados neste trabalho sdo os precursores desta fase nanocristalina. Embora ndo
tenhamos feito tratamento térmico, chamaremos nossas amostras a base de ferro, por
simplicidade, de Finemet. Estas foram produzidas em 3 composi¢des diferentes, variando a
composicdo de Si e B: Fes;35CuNbsSijzsBy  (B9),  FesssCulNbsSijesBe  (B6) e
Fe735Cu;Nb;Si g sBs (B4). Estes materiais possuem magnetostricgdo positiva e pode-se induzir
anisotropia, relaxar tensdes de fabricacao e cristalizar com a realizagdo de tratamentos térmicos.
Outras amostras estudadas foram os materiais ricos em Co (Co74Fes6S115B19), que apresentam

magnetostric¢do muito baixa (~107), as espessuras estudadas ficaram na faixa 20nm - 5000nm.



A dinamica da magnetizacao foi estudada em dois aspectos, o estudo do ruido Barkhausen
e da histerese dinamica, os quais produzem informacgdes uteis sobre a dindmica da magnetizagao
e sua correlagdo com os parametros macroscopicos medidos na curva de histerese do material.
Questdes tais como os expoentes criticos das distribuicdes de amplitude e tempo também
auxiliam no entendimento destes processos de magnetizacdo e do alcance das interacdes em
funcao da dimensionalidade do sistema.

O ruido Barkhausen [1] corresponde aos pulsos de tensao sobrepostos ao valor médio do
sinal induzido nos terminais de uma bobina sensora enrolada ao redor de uma amostra de material
magnético. Os pulsos ou ruidos observados correspondem a flutuagdes na tensdao induzida por
variagdes abruptas na magnetizacdo do material em torno de seu valor médio, os quais aparecem
a medida que a amostra ¢ levada a excursionar em sua curva de histerese. Aos saltos na indugao
do material (saltos Barkhausen) correspondem pulsos que podem ser medidos diretamente nos
terminais da bobina sensora. O estudo do ruido Barkhausen ¢ feito através da sua existéncia ou
ndo existéncia com seus efeitos deletérios a relagao sinal/ruido (S/N).

As propriedades estatisticas e o efeito da dimensionalidade dos materiais no estudo dos

ruidos sdo dados através das distribuigdes de area (P(s)=s"f(s/s,)) e duracdo dos saltos
Barkhausen (P(T)=T""g(T/T,)), onde s e T representam as areas e¢ duragdo dos saltos,
respectivamente, s, € 7 sdo os valores de corte e T € o s3o os expoentes da lei de poténcia.

Através destas leis de poténcia, investiga-se a existéncia de duas classes de universalidade, dadas
pelas interagdes de longo alcance (cristalinos) e curto alcance (amorfos), propostas por
Gianfranco Durin e colaboradores [2-5], onde a primeira classe ¢ dada por T = 1.50+0.05 ¢ o =
2.0£0.2, identificando materiais amorfos cristalizados e policristalinos e a segunda classe ¢ dada
por t=1.27£0.03 e o = 1.520.1, identificando os materiais amorfos.

Ao longo dos estudos de ruido Barkhausen nos filmes, percebeu-se que as curvas de
histerese dos mesmos apresentavam variacdes com a freqiiéncia de magnetizacdo e com a
espessura do filme. Estes resultados foram sistematizados devido a importancia do tema para
varias aplicagdes. A reversao da magnetizacdo em filmes finos e ultrafinos, em particular a area
dos lagos de histerese, vem sendo bastante estudada na literatura [6-9] devido a importancia do
tema para aplicagdes em micro e nanotecnologia. Em particular, foi observado [6-10] que em

muitos filmes finos e ultrafinos, a area do lago de histerese escala através do modelo de
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“depinning” de paredes de dominio, proposto por Bland e colaboradores [6,7] como:

A~ A+ Hg’a)ﬁ T, onde Ay ¢ a area do lago estatico de histerese, Hy ¢ a amplitude do campo

(magnetizante) senoidal externo com freqiiéncia ®, T ¢ a temperatura e a, 3 e y sdo trés
expoentes de escala.

Este trabalho esté estruturado da seguinte maneira:

No capitulo 2, ¢ feita uma abordagem das energias livres magnéticas e dos processos de
magnetiza¢do, envolvendo uma descri¢do geral. Sdo discutidas as estruturas de dominios, a curva
de magnetizagdo dos materiais, bem como a fenomenologia e a descricio do movimento das
paredes de dominios. Contém também uma revisdo sobre a dindmica da magnetizacdo, com as
descricdes estocasticas para a dindmica das paredes de dominios e o ruido Barkhausen, bem
como as consideracdes das distribui¢coes de tamanho e duracdo dos saltos Barkhausen.

No capitulo 3 ¢ feita uma descricdo dos procedimentos experimentais usados na
preparacdo e caracterizagdo das amostras, os métodos utilizados para as medidas do ruido
Barkhausen e as curvas de magnetizagao.

No capitulo 4 sdo apresentados os resultados obtidos por cada uma das técnicas
experimentais utilizadas e as discussdes dos mesmos.

Finalmente, o capitulo 5 ¢ reservado para as conclusdes deste trabalho e as propostas de

trabalhos futuros.
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2 Processos de Magnetizagao e Ruido Barkhausen

2.1 Introducio

Neste capitulo, serdao revisados os principais aspectos dos processos de magnetizagdo em
materiais ferromagnéticos, com é&nfase no ruido Barkhausen e histerese dinamica. Serd
apresentada a conexdo entre os expoentes das distribuicdes de tamanho e duragdo dos saltos
Barkhausen com a microestrutura do material ferromagnético [2-5,12-19], assim como a nogao
de transicdo dinamica e a descrigdo do modelo de “depinning” de paredes de dominios,
investigada por Bland e colaboradores [6-9].

O ruido Barkhausen corresponde aos pulsos de tensao sobrepostos ao valor médio do sinal
induzido nos terminais de uma bobina sensora enrolada em torno de uma amostra de material
magnético. Os pulsos, que constituem o ruido observado, correspondem a flutuagdes na tensao,
em torno de seu valor médio, induzidas por variagcdes abruptas na magnetizacdo do material, os
quais aparecem a medida que a amostra ¢ levada a excursionar sua curva de histerese [3,5,16,20-
31]. Os saltos na indugdo do material, saltos Barkhausen, correspondem aos pulsos que podem

ser medidos diretamente nos terminais da bobina sensora, como ¢ mostrado na figura 2.1.

Atualmente, sabe-se que estes saltos na magnetizacdo sdo gerados principalmente pelo
aprisionamento e subseqiiente desaprisionamento de parte ou de todas as paredes de Bloch
durante seu movimento, devido as interagdes das mesmas com os defeitos, impurezas ou tensoes
localizadas no material. O estudo do ruido Barkhausen produz informagdes uteis sobre a
dinamica da magnetizag¢do e sua correlagdo com os parametros macroscopicos medidos na curva
de histerese do material. Entretanto, o sistema constituido por um conjunto de paredes de
dominios interagindo entre si e com os defeitos de um dado material ¢ um exemplo de um
sistema complexo. Uma descrigdo estocastica para o ruido Barkhausen foi proposta, ainda na
década de 80, pelo grupo de Bertotti e colaboradores [32-37]. Na descricao daqueles autores, o
principal objetivo era resolver o problema das perdas andmalas em materiais ferromagnéticos,
onde as interagdes randomicas de uma parede de 180° com os defeitos do material sdo descritas
por um conjunto de equagdes de Langevin acopladas, e sdo desconsiderados os graus de liberdade

internos da parede. A complexidade do sistema leva a uma caracteristica importante do ruido: as
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distribui¢des de tamanho e duracao dos saltos Barkhausen sdo descritas por leis de poténcia com
13 ) .y . N .
cut-off”’, comportamento semelhante ao observado em varidaveis termodinamicas nas
vizinhangas de uma transicdo de fase. Para compreender a origem destes fendmenos, sera feita
neste capitulo uma revisao sobre a energia livre de um ferromagneto, seguida da analise dos
expoentes do ruido Barkhausen e outro fendmeno importante que ¢ a dependéncia da area dos

lagos de histerese em fungao da freqiiéncia.

-d¢/dt (uV)

0 50 100 150 200
t(ms)

£ o
m /
_1,

| !
-16 -8 0 8 16

H(kA/m)

Figura 2.1 Relagfo entre saltos Barkhausen (“inset” inferior), ruido Barkhausen (“inset” superior) ¢ a curva de

histerese de um material magnético tipico.



2.2 Energia Livre de um Ferromagneto

Aplicando um campo magnético externo sobre uma amostra ferromagnética, seus
momentos tendem a se alinhar com este campo. A configuracao final dos momentos a cada ponto
do material vai depender da minimizagao da energia livre.

Esta energia recebe contribuig¢des, da sua estrutura cristalina (principalmente), da forma

da amostra e do seu estado de tensdo mecanica. A energia livre magnética ¢ dada por:

E=jdV[g s Ty T 2.1

troca magnetostatica magnetocristalina magnetoelastica + 8tensio ]

A minimizacdo da energia livre resulta em uma distribuicdo da magnetizacdo dentro do
material em que regides (dominios magnéticos) com magnetizagdo igual a magnetizacdo de
saturacdo (M = M) orientam-se de tal forma que todo o fluxo magnético oriundo da

magnetizagdo ¢ fechado dentro do material.

Nas secdes seguintes serd feita uma breve discussdo sobre cada termo da energia livre.

2.2.1 Energia de Troca

A energia de troca ¢ ¢ a responsavel pelo ordenamento magnético de um

troca
ferromagneto. Dois 4tomos com momentos magnéticos interagem via momentos de spins, esta

interagdo contribui para o balango energético. Se dois atomos i e j tém respectivamente,

momentos angulares de spin §; ¢ S, entdo a energia de troca entre eles ¢ dada por:

gtroca = _2Jex§i : Sj 4 (22)
onde J, ¢ a integral de troca. Esta integral define a orientagdo relativa e a intensidade da

interacdo entre os momentos de dois 4&tomos vizinhos. Se considerarmos que 0 ¢ o angulo entre
dois momentos vizinhos, entdo podemos analisar através do valor de Jexr qual a orientagdao

energética favoravel entre os dois momentos: para Jex negativa, a energia se minimizara, para 6 =
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180°, de forma que temos um ordenamento antiferromagnético. Para Jex positivo, a energia sera

minima para 0 = 0, o que caracteriza o ordenamento ferromagnético.

2.2.2 Energia Magnetostatica

A energia magnetostatica ¢ a principal responsavel pelo aparecimento da estrutura de
dominios magnéticos [47] em materiais ferromagnéticos.
E o resultado da interacio entre a magnetizagdo e o campo desmagnetizante (H,) gerado

pelos pdlos magnéticos livres do material. Estes ultimos estdo associados a divergéncia da

- >
magnetizagdo | V.M

Esta situagdo pode ser visualizada na figura a seguir, que apresenta uma amostra
constituida por momentos magnéticos, representados por pequenos imas. No interior da amostra,
cada poélo norte ¢ compensado por um poélo sul do momento seguinte. Porém, nas extremidades
nao ha compensagdo e os polos livres produzem um campo interno Hy com dire¢do oposta a

magnetizagao.

W wm ¢ @

Figura 2.2 a) Interacdo dos dipolos de um material ferromagnético; b) polos livres do material.

Para o caso em que os corpos t€ém magnetizacdo uniforme, como em elipsoides de
revolugdo [38] o campo efetivo H.y que atua dentro do corpo ferromagnético pode ser expresso

como:

H,=H-H,, (2.3)



onde H ¢ o campo magnético externo e H; ¢ o campo de desmagnetizacdo da amostra em estudo,

H, ¢ dado por:
H,=N,M, (2.4)

onde N, é um fator que depende da geometria da amostra e M ¢ a magnetizagdo do material. A

aproximag¢do de um ferromagneto por um elipséide de revolugdo pode ser utilizada, por exemplo,

no caso de laminas a razdo ¢ dada por I/a, onde | € o comprimento da ldmina e a ¢ a espessura.
Portanto, sempre que houver um campo desmagnetizante Hy, o valor de campo interno no

material, Hegr, sera menor do que o campo externo H.

2.2.3 Energia de Anisotropia Magnetocristalina

A maior parte dos materiais apresenta uma estrutura com os atomos organizados em uma
rede, com uma periodicidade definida (chamada de estrutura cristalina). O termo referente a
energia de anisotropia magnetocristalina existe principalmente em materiais cristalinos. Este
termo descreve o fato de o material cristalino ser magneticamente anisotrdpico, ou seja, a curva
de magnetizacdo ¢ diferente para cada dire¢do em que a amostra ¢ magnetizada. Este termo esta
associado ao acoplamento spin-Orbita, origem da dependéncia da energia interna com a
orientacdo relativa entre a magnetizagdo espontanea e os eixos cristalograficos. Para um cristal
cubico esta dependéncia € descrita por [39]:
=K, (afazz +aial +aial )+ Koloba; +..., (2.5)

&

magnetocristalina

onde K; e K»,... tém unidades de energia por unidade de volume (ergs/cm’ ou J/m’) e ay, o,
s30 os co-senos diretores da magnetizagdo em relacdo aos eixos cristalinos.

Nos materiais amorfos, a anisotropia magnetocristalina existe apenas em uma escala local
associada ao campo cristalino produzido pelos atomos proximos. Devido a natureza amorfa esses

eixos estdo orientados aleatoriamente, o que faz com que o valor médio da anisotropia seja nulo
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quando for tomada uma média sobre toda a amostra. O resultado ¢ a auséncia de qualquer
anisotropia macroscopica de origem magnetocristalina. Entretanto, existem varias familias de
materiais amorfos nas quais podem ser induzidas anisotropias através da realizagdo de
tratamentos térmicos na presenca de um campo aplicado ou da aplicacdo de tensdo mecanica

externa [28,30,31,40-52].

2.2.4 Energia Magnetoelastica

A energia magnetoelastica estd intimamente ligada a propriedade denominada de
magnetostriccdo. Magnetostric¢do ¢ o nome que se da a dependéncia das dimensdes de um
ferromagneto com a magnitude de um campo magnético externo. O parametro que quantifica esta
dependéncia € a constante de magnetostric¢do linear A, definida como a razio entre a variagao do

comprimento (o) e o comprimento inicial da amostra (7), ou seja:

A=2", 2.6)

O valor de A medido quando o material estd saturado recebe o nome de constante de
magnetostriccdo de saturacdo e tem como simbolo A,. Os valores de A, podem ser positivos,
negativos e, em alguns materiais, muito proximos de zero.

Em cristais, o valor de A, depende fortemente da orientagao relativa entre a dire¢do ao
longo da qual estamos medindo a variagdo de comprimento o/ e a direcdo ao longo da qual esta
sendo aplicado o campo externo [38]. Embora em materiais amorfos, estudos realizados na
década de 70 [40] também comprovem uma pequena dependéncia de O/[ com a diregao
preferencial da amostra.

A origem da magnetostric¢@o esta relacionada ao acoplamento spin-orbita dos atomos que
compdem a amostra [38]. Para um material ferromagnético amorfo, onde a constante de

magnetostric¢do € isotropica, a energia magnetoelastica ¢ dada por:
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3
gmagnetoeldstica = _E /Is z o-ii7i2 H (27)

onde A; ¢ a constante de magnetostriccdo do material estudado, o; corresponde a i-€sima
componente do tensor de tensdo diagonalizado e » € o cosseno diretor de M com respeito a i-
¢sima coordenada. Se o; corresponder a uma tensdo uniaxial o, aplicada a um angulo € com
relacdo ao eixo de magnetizagdo, para a energia magnetoelastica, podemos simplificar a

expressao por:

&

magnetoeldastica

= —%&p‘cos2 0, (2.8)

Deve ser ressaltado que, no caso de filmes finos, ¢ dificil quantificar a energia
magnetoelastica devido a aderéncia do filme ao substrato, impedindo assim uma mudanca livre
das dimensdes quando este ¢ submetido a um campo magnético externo. Uma fonte de
anisotropia em amorfos ¢ a existéncia de defeitos e impurezas que geram tensdes internas
residuais. Estas fontes juntamente com a magnetostriccdo da amostra resultam em anisotropias

magnetoelasticas ao longo do material.

2.3 Dominios Magnéticos

Os materiais ferromagnéticos caracterizam-se por apresentarem uma magnetizacao local
espontanea onde, mesmo na auséncia de um campo magnético externo, observa-se a formagao de
regides internas com uma direcdo preferencial da magnetizacdo, denominadas dominios
magnéticos (Figura 2.3). Por sua vez, estes sdo separados pela rotacao gradual dos momentos até
o alinhamento com a magnetiza¢do do dominio vizinho, rotagdo esta que caracteriza a formagao
de paredes de dominios conhecidas também como paredes de Bloch, tal como representado na

Figura 2.3 (b,c).
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1‘————"T

|

Figura 2.3 (a) estrutura de um ferromagneto com apenas dois dominios magnéticos orientados antiparalelamente (b)

estrutura da parede de dominio para este ferromagneto.(c) visualizagdo dos dominios de um ferromagneto, [38].

No caso de filmes finos, devido a espessura da amostra, as paredes de dominios giram no
plano do filme, devido & minimizagdo de energia. A esta parede da-se o nome de Parede de Néel
[38, 53]. Devido a competi¢do energética entre dois dominios magnéticos como, por exemplo, o
ferro que apresenta dominios adjacentes com angulos de orientacdo dos spins com até 180°, a
parede de dominio terd uma espessura limitada d, que dependerd de uma constante de troca 4 e

de uma constante de anisotropia K, na forma [38,54].

(2.9)

A constante de anisotropia efetiva K,; pode ser uma constante de anisotropia uniaxial ou a
primeira constante de anisotropia no caso de materiais cubicos. Para os materiais amorfos, a
inexisténcia de rede cristalina faz com que ndo exista anisotropia magnetocristalina, mas as

tensoes produzidas durante a fabricacdo do filme serdo as responsaveis por uma constante de
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anisotropia efetiva K., = K, que ird determinar a estrutura das paredes de dominios nestes

materiais.

2.4 Dinamica da Magnetizacio

A dindmica da magnetizagao ¢ descrita pela equagcdo do movimento de Landau-Lifshitz,

a - - a - dM
D oM xH L 2.10
a7 a M dt .10

N

onde y € o fator giromagnético, Ms ¢ a magnetizagdo de saturagdo, H, € o campo magnético
efetivo e & o pardmetro de amortecimento de Gilbert. O campo magnético efetivo H o leva em

consideracdo todos os campos macroscopicos € microscopicos atuantes no sistema magnético.
Este campo pode ser calculado a partir da energia livre exposta anteriormente. Uma possivel

configuragao do campo efetivo ¢ dada pela expressao

Ijlgﬁ.:lfl+lfla+ 24

VM (2.11)

onde este campo H ¢ o campo magnético interno (soma do campo aplicado e do campo
desmagnetizante), H , 0 campo de anisotropia e 4 ¢ a magnitude da constante de troca. Na

expressao (2.10) outros termos podem aparecer dependendo do sistema magnético a ser estudado,
de modo que termos referentes a outras contribui¢des com a energia podem ser adicionados. Na
expressao (2.10) foi adicionado o termo de amortecimento de Gilbert, o qual para pequenos
amortecimentos faz com que esta expressao seja equivalente ao termo de amortecimento original
de Landau-Lifshitz. Este termo de amortecimento fenomenoldgico conserva o comprimento do
vetor magnetizagio M .

O amortecimento citado acima reflete a “inércia” de rotagdo da magnetizacao devido a
interagdo entre seus vizinhos, acarretando assim um mecanismo diferente na dinadmica geral da

magnetizagdo descrita apenas pela expressao apresentada por Landau-Lifshitz.
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Como ja mencionado, as amostras ferromagnéticas podem apresentar estrutura de
multiplos dominios, onde cada um apresenta uma dire¢do preferencial da magnetizagdo. Estas
orientagdes sdo tais que, macroscopicamente, a magnetizacdo na periferia do ferromagneto ¢
proxima de zero. Quando um campo magnético externo ¢ aplicado sobre esta amostra, os
dominios que apresentam orientagdes favoraveis, isto €, na direcdo do campo, aumentam seu
volume através do movimento reversivel das paredes de dominios, deixando assim a amostra
macroscopicamente magnetizada.

Com um acréscimo ainda maior do campo, os momentos magnéticos iniciam sua rotagao.
Porém, este efeito ocorre simultaneamente com o movimento irreversivel das paredes de
dominio. Com um campo magnético suficientemente forte, o tnico efeito a que o ferromagneto ¢
submetido ¢ a rotacdo dos momentos, at¢ o alinhamento completo com o campo magnético

externo.
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Figura 2.4 Representacdo da estrutura de dominios e os movimentos das paredes de dominios em fun¢do do campo

magnético externo, para um filme fino de Fe,; sNb;Cu,Si;; 5By, microscopia realizada por A. D. dos Santos — IFUSP.

Quando uma amostra ferromagnética excursiona em sua curva de histerese sob o efeito de

um campo magnético externo de baixa freqiiéncia, obtém-se uma dependéncia ndo linear da

magnetizagdo macroscopica M em relagdo ao campo. A curva resultante da-se o nome de Ciclo

de Histerese. Destas curvas, muitas caracteristicas magnéticas importantes do material podem ser
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obtidas. Por exemplo, a area da curva de histerese nos informa a energia dissipada durante o
ciclo. Na Figura 2.5 pode ser observado um ciclo de histerese tipico para um ferromagneto. Neste
podem ser observados diretamente fatores importantes para o material, tais como: o campo
coercivo (H.), a magnetizagdo remanente (M;), a magnetizagao de saturagdo (regido III) e a curva

virgem de magnetizacdo (indicada na figura).

| Mr (1)
1.2 1
] curva virgem
de magnetizagao
087 — (n)
0.4
—~ ] -H | [ (1)
— 0.0 <
~ ) HC
m
-0.4
-0.8
-1.2 H
i Mr
'1 6 | T | T | T | T T | T | T | T |
-800 -600 -400 -200 0 200 400 600 800
H (A/m)

Figura 2.5 Curva de histerese caracteristica de um material ferromagnético, B6 — 23nm.

Para descrever a curva de magnetizagdo dos materiais ferromagnéticos € conveniente
detalhar as varias etapas que constituem o que ¢ usualmente chamado de processo de
magnetizacdo de um material ferromagnético. Para tal detalhamento parte-se de uma amostra em
um estado desmagnetizado. A partir do estado inicial, ao ser aplicado um campo externo ¢
verificado que, se 0 campo ndo ultrapassar algum limite (que depende da amostra em particular)
ocorrem variagdes reversiveis na magnetizagao. Nesta regido, o processo de magnetizagao ocorre,
em grande escala, por deslocamentos reversiveis das paredes de dominios bem como, em menor

intensidade, por rotacdes, também reversiveis, da magnetiza¢do. Esta regido de magnetizagdao
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reversivel também define o que ¢ chamada de regido inicial da curva de magnetizacdo ou zona de
permeabilidade inicial (regido I).

Para campos maiores que o limite acima mencionado o processo de magnetizagdo se torna
irreversivel e ¢ dominado tanto por rotagdes irreversiveis da magnetizagdo quanto por
deslocamentos irreversiveis das paredes de Bloch. Esta regido recebe o nome de regido de
magnetizagdo irreversivel.

Se o campo aplicado for aumentado, o processo de magnetizagdo do material fica
essencialmente dominado pela rotacdo da magnetizagdo, o que define a regido de aproximacao da
saturacdo (regido III). A partir dai o material entra na regido de saturacdo técnica onde o aumento
do campo produzira variagdes muito pequenas da magnetizacao (reversiveis).

Ao ser diminuindo o valor do campo aplicado, a partir da saturagdo técnica, a
magnetizagdo da amostra ndo se torna nula, mas assume o seu valor de remanéncia. Invertendo o
sentido do campo e aumentando sua intensidade, a magnetizacao continua a diminuir de valor a
partir do seu valor de remanéncia, passando por zero em um campo chamado de campo coercivo,
finalmente atingindo o seu valor de saturagdo na diregdo oposta a original para campos
suficientemente altos. Diminuindo-se a intensidade do campo a zero a partir deste ponto, a
magnetizagdo atinge a remanéncia negativa. Aumentando-se o campo no sentido positivo a
magnetizagdo passa por zero e atinge o valor de saturacdo na dire¢do de saturacdo original,
fechando o ciclo completo de histerese. Ciclos subseqiientes estardo superpostos a este ciclo
original, e a curva virgem (ou inicial) de magnetizacdo ndo serd mais percorrida pela amostra a
menos que a mesma seja submetida a um processo de desmagnetizacao (que pode ser obtido, por
exemplo, submetendo a amostra a um campo alternado de magnitude decrescente a zero).

Alguns aspectos devem ser sempre considerados com relagdo aos processos de
magnetizagdo de materiais ferromagnéticos, tais como a ocorréncia de modificagdes na topologia
da estrutura de dominios [34,55,56], ou seja a aniquilacdo dos dominios originais com o
aparecimento de outros, cujas paredes passam a se movimentar sob a a¢do do campo externo,
produzindo inclusive saltos e ruido Barkhausen [57]. Estas modificacdes topologicas ocorrem a
valores especificos da magnetizacdo do material em estudo e dependem do angulo entre o campo
externo e os eixos de facil magnetizacdo. O valor de campo correspondente depende do fator de

desmagnetizagdo da amostra.
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2.4.1 Movimento das Paredes de Dominios

Para evitar a complexidade do tratamento geral da energia livre magnética, vamos seguir
o procedimento usado por Kittel e outros [38,58,59], para estudar o movimento das paredes de
dominios. Este consiste em analisar o caso mais simples de uma parede de Bloch de 180° plana

cujo movimento, € por conseqiiéncia, unidimensional.

As equacdes de movimento para as paredes de dominios s6 foram obtidas para os casos
simples de paredes de 180°, onde se desprezam os graus de liberdade internos da parede.
Consideremos a parede de 180° plana separando dois dominios em uma amostra com forma de

paralelepipedo, como mostrada na figura 2.6 abaixo.

4

Figura 2.6 Amostra em forma de paralelepipedo com apenas dois dominios separados por uma parede plana de 180°.

Ao ser aplicado um campo externo na dire¢do do eixo y, o dominio com magnetiza¢ao
paralela ao campo cresce em volume, em detrimento do dominio com magnetizagdo anti-paralela,
crescimento este que ocorre através de movimento reversivel da parede. Caso a amostra tivesse
comprimento infinito e fosse completamente livre de defeitos, um campo externo infinitesimal
deslocaria a parede at¢ um dos extremos da mesma, levando-a a saturagdo. Entretanto, em uma
amostra ferromagnética real existem muitos obsticulos a0 movimento da parede, em geral
ligados a existéncia de defeitos e impurezas no material. Estes obstaculos podem levar a parede a

um movimento que ocorre em saltos, chamados de saltos Barkhausen. Devido a presenga destes
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defeitos, a energia total da amostra vai depender também da posicao das paredes de dominios, e

pode ser escrita como:

e(H,x,)=—u,HM Y v, cosg, +V(x,), (2.12)
k

onde £ =1,2 e V(x;) ¢ um termo devido a presenca dos defeitos, M, ¢ a magnetizagdo de saturagao,
vy sdo os volumes ocupados pelos dominios € ¢, € o angulo entre o campo externo e a
magnetiza¢ao do k-ésimo dominio.

A aplicagdo do campo externo faz com que a parede sofra um deslocamento x. Como

resultado, os volumes relativos ocupados pelos dois dominios tornam-se:
[ /
v, =S E+x e v, =8 ——-x], (2.13)

onde S ¢ a area da parede e / a largura do dominio. Se o campo aplicado ¢ paralelo ao plano y-z,

¢, =0 e ¢, =r.Entdo:

e(H,x)= —,uOHMSS(é +Xx)+ ,uoHMSS(é -x)+V(x;) (2.14)

a expressao (2.12) pode ser escrita como:
e(H,x)=-2u,HM Sx+V (x). (2.15)

Para se ter uma configura¢do estdvel dos dominios, a energia livre do conjunto deve
satisfazer as seguintes condicdes:

e(x) _

oe=0> 0

2% e(x)
dCZ

>0.
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Aplicando esta condicao de equilibrio a expressao (2.15), tem-se:

1 de(x) oy
— =2u,HM +-——=0, 2.16
S ax /’lO s é’x ( )
onde
V(x
7(x) = é ) . (2.17)

2
A condi¢do de minimo da energia da parede ¢ completada pela exigéncia

—>0, ou seja,

2

% > 0. Aplicando esta condicao a partir de (2.16), tem-se finalmente:
X
2 2
d g:i[—2y0HMSS+8—V}:a " 50 (2.18)
O’,x 2 Ox ax 2
onde 24 = 1 ¢ a pressdo restauradora da parede, pois F =——.
& S ax &

A condigdo 2.18 ¢ a condig@o de equilibrio na qual a pressao exercida pelo campo externo
oy

2u,HM  deve ser contrabalangada pela pressdo restauradora da parede ol O movimento

das paredes pode ser melhor visualizado com o auxilio da figura 2.7.
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b)

Xi

Figura 2.7 (a) Energia de uma parede em fung@o de sua posicao e (b) a pressdo restauradora exercida sobre a mesma
[23].

Se a parede estiver inicialmente na origem (x=0 na figura 2.7) e for aplicado um campo H,

a mesma sofrerd um deslocamento reversivel até a posi¢do x,, que corresponde ao ponto onde a
pressdo exercida pelo campo externo 2 u, HM _ ¢é contrabalangado pela pressdo restauradora %

Se o campo diminuir lentamente até zero, a parede retornara a posicao de origem, sempre

assumindo posi¢des que satisfazem a condic¢do de equilibrio. Se o campo for aumentado a partir

do valor que tinha quando a parede ocupava a posi¢do x,, ela continuard o movimento reversivel
, .~ 2 ~ ;.

até que na posi¢io x,, &y / & =0 (pressdo restauradora da parede). Um pequeno acréscimo do

campo faz com que a parede ocupe uma posi¢do onde Jy/d ndo ¢ mais suficiente para

contrabalangar a pressdo exercida pelo mesmo termo 2u,M _H . Esta "ndo-estabilidade" esta

) . - 2 N . . . , .
associada a regido onde 7%y / & < 0. A parede entdo vai deslocar-se irreversivelmente até atingir

a posicdo x. onde as condi¢des 2u M H =27y /dk e 0”27//0}2 >0 sdo novamente satisfeitas.

Estando a parede em x., e diminuindo o campo até zero, ela deslocar-se-a reversivelmente até o

ponto x,. Com isto a magnetizagdo ndo volta a assumir o seu valor inicial M=0, mas um valor

correspondente a posi¢do Xq. Continuando a aumentar o campo a partir de x_, a parede deslocar-
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se-a reversivelmente at€éx,, quando entdo ocorrera um novo salto até a posi¢do x,. Uma

diminui¢do do campo, a partir deste ponto, fard com que a parede se desloque reversivelmente até

x,, onde um valor de remanéncia diferente daquele associado ao ponto x4 ¢ observado.

gﬁ
Aumentando-se o campo no sentido inverso haverd um movimento reversivel até a posigdox,

seguido de um grande salto até x,, revertendo o sentido da magnetizacdo e assim sucessivamente.

2.4.1.1 Movimento Irreversivel das Paredes de Dominios

Para descrever o movimento irreversivel das paredes de dominios, mencionado na sessao
anterior, partimos novamente do caso de uma parede de 180° plana, onde os graus de liberdade
internos da parede ndo sdo considerados. Kittel [38] mostrou que a equagdo de movimento para

tal parede, sob a a¢do de um campo externo pequeno ¢ dada por:

d V(x)

mx+ X+do(x)——==2uM H, (2.19)

onde m,, ¢ a massa da parede, f ¢ o coeficiente de amortecimento associado as correntes de
Foucault ou a defeitos presente no material (em geral de dimensdes menores do que a espessura
da parede) e V(x) ¢ um potencial de interagdo da parede com os defeitos do material. Observa-se
que quando as paredes superam as barreiras descritas por V(x) ocorrem os chamados ruidos ou
saltos Barkhausen.

Se o campo externo for maior do que a pressdao exercida, ocorrerdo deslocamentos

irreversiveis das paredes de dominios. As interacdes das paredes com os defeitos sdo descritas

or

pela pressdo restauradora 2 (forga de “pinning”) e, neste caso, o campo aplicado ¢é:

H=H, -H,, (2.20)

loc

onde Hj,. € o campo local que atua sobre a parede e

H = L 2.21)
2/’10Mv d(f
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A existéncia de uma massa para a parede de dominio foi proposta por Doring [38], o qual
mostrou, com uma boa aproximagdo, que a energia de uma parede em movimento ¢ diferente

daquela para uma parede em repouso por um termo associado aos efeitos desmagnetizantes. Ele
) 2
propoz também que a diferenca ¢ proporcional ao quadrado da velocidade da parede (xj ,

chegando a seguinte expressao para a massa da parede:

m, = 12 jﬁde, (2.22)
dy” )y, dx

onde y € a razdo giromagnética e € o angulo entre a diregdo da magnetizagdo e o eixo x. Em
sistemas metalicos e amorfos, m X << £, onde £ ¢ um coeficiente de viscosidade da parede e
x ¢ a derivada em relagdo ao tempo da posi¢do da parede. Fazendo estas consideragdes, a
expressao 2.19 pode ser reescrita como:

P =2p,M (H,, ~H.) (2.23)

loc

ou

B =2u,M H —%. (2.24)

loc

O fator de amortecimento viscoso £ tem origem nas perdas de energia associadas com o
movimento de uma parede de dominio. A principal contribuigdo para este fator ¢ devido as
perdas por correntes de Foucault. Supondo paredes de dominio planas e ndo-interagentes e tendo
uma largura muito menor que a espessura da amostra d, a contribuig¢do das correntes de Foucault

para [ ¢ [56]:

Br 3 (2.25)

A expressao (2.25) foi amplamente estudada por Williams, Shockley e Kittel [38], que

mostraram que o movimento de uma parede de dominio em sistemas metélicos ¢ governado pelo
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amortecimento devido as correntes de Foucault, o que resulta em uma dependéncia linear da

velocidade da parede de dominio com o campo Hj., partindo da equagdo 2.23 e tendo

2u M
x: /10 S (H
B

loc

2u M
-H,) ek:% entdo:

x=k(H, -H,), (2.26)

loc

onde o valor tedrico da constante de proporcionalidade, obtido a partir das equagdes de Maxwell

e ¢ dado por [34]:

4 8u,M od 1
k= —3(2—3J (2.27)

V4 —n

onde temos que M, ¢ a magnetizacdo de saturacdo, o ¢ a condutividade elétrica do material e d a
espessura da amostra.
O fluxo magnético total correspondente a uma se¢do transversal da amostra, como

mostrada na figura 2.6, ¢ dado por:
¢ = po(H+M)-S (2.28)

entdo:
d=pu(H, + M)H[d-(1/2+x)]— puy(H,+M)[d-(I/2-x)]=2uM xd (2.29)
e a taxa de variagdo de fluxo fica
é=2u,M xd (2.30)
logo:

¢ =2u,M dk(H,, —H_) 2.31)

loc
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——$=H, -H 2.32
2u,M dk #=Hye =, (232)
1 8SuyMd .1
—opy —=H, —H, 2.33
2/,[0MS 72_3 ¢ZH: I’l3 loc c ( )
izi op=H, —H (2.34)
72_3 ~ n3 loc c .
Com as consideragdes acima, teremos:
oGp=H—-H, (2.35)
onde G ¢ um fator giromagnético dado por:
4 1
G =— Z? . (2.36)

A equacdo 2.36 é uma equacao adimensional que depende de consideragoes feitas sobre a

forma da parede e a geometria da sec¢@o transversal da amostra.

2.5 Distribuicoes de tamanho e duracio dos saltos Barkhausen

Os processos de magnetizagdo correspondem a um aspecto antigo e extensivamente
explorado das propriedades magnéticas dos materiais. Entretanto, devido a complexidade da
estrutura de dominios, somente algumas situagdes simplificadas tém sido consideradas no estudo.
O passo dado por Kittel [38] que estabeleceu a equacdo de movimento para as paredes de
dominio foi fundamental para o entendimento da dindmica dos processos de magnetizacao e,

particularmente, do ruido Barkhausen.
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O ruido Barkhausen ¢ caracterizado por distribuigdes de tamanho, area e duragdo dos

duracdo dos saltos, por definir a manifestagdo de um sistema complexo e o sinal de ruido

: : - . o d N
propriamente dito, os quais sdo flutuagdes em torno de um valor médio de d—(p Estas flutuagdes
t

sdo similares as flutua¢Ges nas variaveis termodindmicas na vizinhanga de transi¢des de fase e
por isso exibem as distribui¢des do tipo leis de poténcia com “cutoff”’. Para cada conjunto de
séries temporais define-se um nivel de ruido acima do qual o sinal ¢ considerado valido, como
mostrado na figura 2.8 abaixo. A passagem por este nivel com derivada positiva do sinal
caracteriza o inicio de um pulso Barkhausen. Apds o inicio do pulso o mesmo ¢ considerado nulo
quando o nivel de ruido ¢ cruzado pelo sinal, outra vez, com derivada negativa. A duragdo do
pulso corresponde a diferenca de tempo entre as duas passagens pelo nivel de ruido. A amplitude
de um impulso corresponde ao valor maximo do sinal entre o inicio e o fim do pulso e a area

corresponde a integral do sinal durante o intervalo de duracdo dos pulsos.
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Figura 2.8 Representacdo da obtengdo das distribuigdes de amplitude, area e duragdo de impulsos.
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As distribui¢gdes de tamanho e tempo de duragcdo dos pulsos exibem um comportamento
com lei de poténcia, associado a um valor de corte exponencial (cutt-off = x;) relacionado com o

tamanho finito do sistema, dado por:

P(x) = x"“exp(—x/x,) (2.37)

Como conseqiiéncia, ¢ esperado que estas distribui¢gdes exibam um comportamento do tipo lei de

poténcia f~.

Em funcdo deste comportamento, as propriedades estatisticas e o efeito da
dimensionalidade dos materiais no estudo do ruido é dado através da equagdo das distribui¢des de

area:
P(s)=s"f(s/s,) (2.38)
onde s ¢ a area, s, 0 valor de corte e T ¢ 0 expoentes da lei de poténcia.

E a distribui¢do da duracao dos saltos ¢ dada por:
P(T)=T“g(T/T,), (2.39)

onde T ¢ a duragdo dos saltos Barkhausen, 7, ¢ o valor de corte e o é o expoentes da lei de
poténcia.

Trabalhos recentes de G. Durin e colaboradores [2,5,12-19,60] mostraram existir duas
classes de universalidade com relacdo aos expoentes das distribui¢des de amplitude, tamanho e
tempo de duragdo dos saltos. Durin e colaboradores investigaram materiais magnéticos, em forma
de fitas, com composi¢cdes de FeSi e FeqCo,1Bjs, amorfos e nanocristalinos, submetidos a
tensdes mecanicas, onde mostraram que as duas classes de universalidade com relagdo aos
expoentes das distribuigdes de amplitude, tamanho de salto e tempo de duracdo dos saltos. A
primeira classe, na qual os expoentes da lei de poténcia sdo dados por valores de T = 1.50£0.05 e
o = 2.0£0.2, inclui os materiais amorfos cristalinos e policristalinos e ¢ associada a dinamica de
magnetizacdo governada por interagdes de longo alcance de origem dipolar. A segunda classe, na
qual os expoentes de poténcia sdo dados por valores de T = 1.27£0.03 e o = 1.5+0.1, inclui os

materiais amorfos e € relacionada a interacdes de curto alcance, associada a pequenos alcances de
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ordenamento local e flutuagdes de energia em materiais magnéticos amorfos se as interagdes

dipolares sao negligenciadas.

Seguindo as investigagcdes de Durin, neste trabalho apresenta-se o estudo do ruido
Barkhausen em filmes finos com diversas espessuras [61] (variando de 20nm a 5000nm),
produzidos no Laboratorio de Magnetismo e Materiais Magnéticos (LMMM). O principal
objetivo do mesmo ¢ investigar a dependéncia dos expoentes das distribui¢des de amplitude, area
e tempo de duracdo dos saltos Barkhausen com a dimensionalidade e microestrutura das
amostras. Neste intervalo de espessura, as amostras passam de um regime considerado de 2D
para 3D. Sendo assim, investiga-se se a espessura dos filmes afeta ou ndo o ruido Barkhausen e
suas distribui¢des e procura-se estabelecer uma nova classe de universalidade destes expoentes

observando uma possivel dependéncia com os valores de corte das distribuigdes.

2.6 Lacos de Histerese x Frequéncia de aquisicao

A fisica dos filmes magnéticos finos e ultrafinos tem sido extensivamente estudada devido
a sua grande importancia em varias aplicagdes, indo desde multicamadas a dispositivos de alta
freqliéncia. Por esta razdo, muitos artigos recentes [6-11] investigaram a dinamica da reversao da
magnetizagdo em estruturas quase ou totalmente bi-dimensionais (2D), revelando a existéncia de
caracteristicas universais e propriedades das curvas de histerese com escalas invariantes. Mesmo
com estes esfor¢cos, uma descricdo geral ¢ ainda um problema em aberto, uma vez que a maioria
dos resultados experimentais estdo ainda sendo interpretados, seguindo o quadro geral de alguns
modelos existentes. O modelo de Zhong consiste no estudo dos grupos de renormalizacdo de
Monte Carlo da escala dindmica da histerese no modelo de Ising bidimensional [62], Lyuksyutov
e colaboradores, estudaram a teoria das curvas de histerese em ferromagnetos [63], Chakrabarti e
Acharyya, estudaram a transicdo dindmica e histerese [64] e Lee e colaboradores, estudaram a

dindmica de magnetizagdo reversa em filmes finos epitaxiais de Fe/GaAs(001) [65].
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Os estudos realizados até o momento mostraram uma forte dependéncia da area dos lagos
de histerese em fungdo da freqiiéncia e da amplitude do campo externo aplicado, numa relagao do
tipo lei de poténcia:

A~A +H'@"T™ (2.40)

onde Ay ¢ a area do laco estatico de histerese, Hy ¢ a amplitude do campo (magnetizante) senoidal

externo com freqiiéncia o, T € a temperatura e @, f e ysdo trés expoentes de escala.

O modelo mais utilizado para interpretar este resultado ¢ o modelo de "depinning" de
paredes de dominio, proposto por Bland e colaboradores [6,7]. Neste modelo, considera-se que a
histerese ¢ devida principalmente ao movimento de paredes de dominio. Neste caso, parte-se de

uma lei fenomenologica para a velocidade da parede de dominios dada por:

wH) = u(H|-H,p(H|-H,), (2.41)

onde u ¢ a mobilidade da parede, /, ¢ o campo de "depinning", € ¢ a fun¢do degrau de Heaviside
e H = H sin(wt) é o campo aplicado. Seguindo o caso proposto na referéncia [9], a expressdo

(2.41) pode ser resolvida analiticamente de forma que o campo coercivo ¢ dado por:
/2
H (o)=H, + (2La;,/H§ ~-H,/ ,u) (2.42)

onde L ¢ o tamanho da amostra no caso de uma unica parede de dominio ou a distancia tipica
entre paredes de dominios em um caso mais geral. A area do lago ¢ dada (em freqiiéncias baixas)

por:

A=A +M, %\/2%1/1{; “H? 2.43)

onde 4)=4MsH, ¢ a 4rea do laco no limite quase estatico. Os lagcos de histerese obtidos pela

aplicagdo deste modelo sdo mostrados na figura 2.8.
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Figura 2.8 Lacos de histerese dindmica calculados pelo modelo de “depinning” de paredes de dominio.

Este modelo, apesar de reproduzir a dependéncia da area do laco de histerese com a
freqiiéncia, ndo inclui quaisquer efeitos tais como desordem randdmica, estruturas de dominios
complexas ou paredes que possam ser nucleadas ou extintas em fun¢do do campo externo. A
explicagdo para as diferencas observadas na forma dos lagos, bem como nas dependéncias do

campo coercivo (H.) e a area (4) com a freqii€éncia e amplitude do campo de excitagdo sdo

questdes abertas, as quais foram abordadas neste trabalho.
Com o objetivo de investigar este complicado problema oferecendo uma nova

perspectiva, apresenta-se uma série de medidas de histerese dinamica em filmes finos e ultrafinos
de Finemet realizadas através de efeito Kerr magneto-optico (MOKE), como empregado em
todos os estudos apresentados na literatura, e por método indutivo fluxométrico [10-11],
utilizando uma bobina sensora enrolada em torno da amostra. Isto nos permite investigar as
propriedades da histerese dindmica ndo apenas considerando as mudangas na magnetizagao da
superficie envolvida pela area apontada pelo laser, mas também pelo volume total da amostra.

Isto ¢ particularmente importante para checar a dependéncia da area da curva de histerese em
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funcdo da espessura dos filmes e para entender a verdadeira natureza da dindmica da
magnetizagdo. As interpretagdes dos resultados foram feitas através de um simples modelo de
“depinning” de parede de dominio, como descrito acima, que pode ser resolvido analiticamente,

dando razdes para o comportamento geral dos dados.
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3 Procedimento Experimental

3.1 Producio das Amostras

Todas as amostras foram produzidas no sistema de deposi¢ao de filmes finos do LMMM.
Os filmes foram crescidos a partir de alvos de materiais puros (graus de pureza na faixa de 99 a
99.99%), macigos ou sinterizados a frio a partir de pds puros. Os alvos macicos e os pos foram
adquiridos da empresa CERAC Inc., e a sinterizacdo foi realizada no LMMM, sob a pressdao

tipica de 40 toneladas em alvos de 2 polegadas de diametro.

3.1.1 Amostras Escolhidas

Foram produzidas amostras com diferentes composi¢des, Fe735CuiNbsSijgsBa,
Fe735CuiNbsSii65Bg, Fes3 sCuiNbsSij35Bo, as quais apos deposi¢do sdo os amorfos precursores
da fase Finemet e Co74Fes6S1;5B1¢. Para cada tipo de material foram feitas varias amostras com
espessuras na faixa de 20nm a 500nm, com essa faixa de espessuras podem ser realizados estudos

da influéncia da transi¢do 2D-3D na dindmica da magnetizacao dos materiais.

3.1.2 Producgao dos Alvos

Neste trabalho foram utilizados alvos sinterizados a frio. No caso das ligas de FeCuNbSiB
e do CoFeSiB, utilizaram-se os elementos quimicos a partir de p6 com pureza de 99,9 % e 325
mesh de tamanho. Todos os pods utilizados sdo da mesma empresa (CERAC Inc.), o que permite
homogeneidade nos alvos produzidos. Apos a selegao da composicao de cada alvo, utilizando-se
sua estequiometria percentual, foi calculada a massa de cada componente da liga que
possibilitasse a produ¢do de um alvo com 2 polegadas de didmetro e 50 mil polegadas de
espessura (onde a unidade mil significa 1 milésimo de polegada). Utilizando-se uma balanca com
precisio de 10 gramas, foi realizada a pesagem de cada elemento separadamente para posterior
mistura em um almofariz, por aproximadamente 20 minutos.

A sinterizagdo foi realizada utilizando-se uma prensa e um “bushing”, tendo sido aplicada

uma pressao de 40-50 toneladas durante aproximadamente 30 minutos em temperatura ambiente.
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Para a formatagdo do alvo no formato desejado, de modo a ser utilizado posteriormente no
sputtering, foi desenvolvido um sistema auxiliar de prensagem (bushing, mostrado na figura 3.1).
Este sistema consiste em trés limitadores, responsaveis pela formatagdo do alvo na forma

desejada e uma caneca de cobre que serve com um prato para a acomodagao da liga em forma de

po.
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Figura 3.1 Sistema de sinterizagdo a frio do LMMM — UFSM. (a) prensa hidraulica com capacidade de 60 toneladas,
usada para aplicacdo da forca utilizada para prensar o alvo e (b) um “bushing” de ago inox dentro de um bloco de
aluminio, usado para colocar os elementos ja misturados e prensa-los entre os dois cilindros (que podem ser vistos
em destaque no lado direito da figura).
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3.1.3 Producao dos Filmes

O sistema de vacuo possui duas bombas de vacuo BALZERS (rotativa e difusora),
capazes de diminuir a pressio na cimara até o limite de cerca de ~ 2 x 10”7 Torr. A partir do
estabelecimento da pressdo de base ¢ iniciada a rotina de deposicdo. O primeiro passo deste ¢
reduzir o fluxo de bombeamento através de um estrangulamento (persiana) localizado entre a
bomba difusora e a camara. Para um fluxo especifico de gas injetado proximo aos canhdes (em
geral 20 cm’/min), esta persiana permite ajustar a pressio de deposicio na cAmara, segundo a
regra pratica (Fluxo em cm’/min) = 4 x (Pressdo de Ar em mTorr) .

A espessura dos filmes ¢ controlada pelo tempo de exposi¢do do substrato ao plasma,
considerando-se que mantidos os valores de fluxo de gas, pressdo, distancia alvo-substrato e
corrente (DC) ou poténcia (RF), a taxa de deposicao sera constante. Para garantir a uniformidade
dos filmes, o substrato ¢ movido com velocidade constante durante a deposi¢do, de forma que
cada por¢ao dele seja exposta a todas as regides do plasma e por um mesmo tempo. Este
movimento, em combina¢do com o campo magnético do canhdo, permite também a indugdo de
um eixo facil de magnetizagdo nos filmes magnéticos. Como so existe a possibilidade de rotagao
do porta-substratos, havera uma falta de uniformidade na direcdo perpendicular & do movimento.
Supde-se que a amostra serd uniforme nesta direcdo numa regido de meia polegada em torno da

linha do substrato que passa sobre o centro do canhdo, quando este ¢ mantido a 50 mm do alvo.

3.1.4 Calibracao da taxa de deposig¢ao e Produgao dos Filmes

O controle na espessura ¢ um elemento chave para a reprodutibilidade das amostras. Este
¢ obtido pelo controle do tempo de exposi¢ao do substrato ao plasma. Para crescer um filme de
50 A, com uma taxa de deposicio de 2 A/s, precisamos manter o substrato exposto ao plasma por
25s; como o “shutter” expde uma regido de 3050 passos ao plasma, precisamos mover o substrato
com uma velocidade de 122 passos/s sobre o canhdo. Nesta faixa de velocidades, podemos
controlar o tempo de exposicdo em = (0.2 s, 0 que corresponderia a uma variacao de espessura de

~ 40 A.
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Para obter a taxa de deposicao dos materiais, foram produzidos filmes, cujas espessuras
foram medidas através de difracdo de raios-X a baixos angulos. O espectro de raios-X a baixo
angulo permite obter a espessura dos filmes produzidos e em conjunto com o tempo de deposi¢ao
(controlado durante a produgdo, descrito acima) permite obter a taxa de deposicdo de cada

material.

Todos os filmes foram crescidos em cima de uma camada de 10A de Tantalo, usado para
diminuir a rugosidade do substrato, permitindo obter um material mais homogéneo. As amostras
foram produzidas a partir de filmes finos de materiais puros, crescidos por “magnetron
sputtering” sobre substratos de vidro, de dimensdes 24 x 50mm, da marca Deckgldser, Alema.

Abaixo ¢ mostrado um esquema do sistema experimental da camara do sputerring, usada

para a produg¢do dos filmes, estudados neste trabalho.
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Figura 3.2 Configuracdo da cdmara do sputtering do LMMM - UFSM onde: 1- controlador do fluxo de Ar
(Argonio), 2 - controlador do fluxo O,, 3 - motor de passo para o controle do “shutter”, 4 - Fonte RF, 5 - Fonte DC, 6
e 7 - canhdo (magnetron sputtering), 8 - shutter, 9 - porta substrato, 10 - motor de passo para o porta amostra, 11 -
baratron, 12 - bombas difusora e mecanica para obtengdo da pressdo de base.

3.2 Caracterizacao estrutural

Para a caracterizacdo estrutural foi feito o estudo através da difracdo de raios-X a alto
angulo, onde tem-se a possibilidade de investigar indiretamente a estrutura da rede da amostra. A
baixo angulo, a difragdo de raios-X nos informa a espessura da amostra (como descrito na sessao
3.1.4). Para se verificar a microestrutura dos filmes como depositado em um substrato de vidro

recoberto com 10 A de Tantalo (Ta), foram produzidas amostras com espessuras que variaram
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entre 20nm a 5000nm e feitas medidas por difracdo de raios-X a alto angulo, utilizando-se um

equipamento de Raios-X da marca Shimadzu modelo XD-7A na configuragdo 0-26.

3.3 Caracterizacio Magnética

3.3.1 Medidas de Magnetizagao com VSM

As medidas foram feitas no magnetometro de amostra vibrante (VSM), que mede a
magnetizagdo utilizando a perturbagdo provocada pelo movimento da amostra no campo
magnético aplicado sobre bobinas sensoras. A amostra ¢ mantida vibrando em uma freqiiéncia
conhecida, enquanto ¢ aplicado um campo magnético constante. Proximo a ela sdo colocados
dois pares de bobinas sensoras, como mostradas na figura 3.3, que detectam a perturbagdo
produzida pela vibragdo da amostra magnética. Este sinal ¢ amplificado por um amplificador tipo
“lock-in”, o que permite a detec¢ao de sinais muito baixos, da ordem de microvolts. Como o sinal
medido ¢ proporcional a magnetizagdo da amostra, ¢ possivel acompanhar a evolucdo da
magnetizagdo para diferentes campos magnéticos aplicados, através da variagdo deste.
Utilizando-se um padrdo conhecido ¢ possivel ainda calibrar a constante de proporcionalidade

entre a tensdo medida e a magnetizagdo da amostra e assim obter uma medida absoluta.
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Figura 3.3 - Diagrama de blocos do sistema experimental para obten¢do de curvas de magnetizagdo — Magnetometro
de amostra vibrante (VSM), do LMMM - UFSM.

3.3.2 Medidas de Histerese Dinamica e Observacao de Estruturas de Dominios

3.3.2.1 Técnicas Magneto Opticas

A técnica por efeito magneto Optico ¢ baseada na iluminagdo da amostra magnética com
luz linearmente polarizada. Como conseqiiéncia dos efeitos magneto Opticos, o plano de
polarizacdo gira e o angulo de rota¢do produzido por estes efeitos estd diretamente relacionado a
magnetiza¢do da amostra.

Para descrevermos as medidas das histereses de filmes finos a partir do Efeito Kerr,
levamos em conta os coeficientes da matriz de reflexdo de Fresnel que possuem componentes que
dependem da magnetizacdo do meio refletor. Se alterarmos de alguma forma a magnetizagao
deste meio, os coeficientes também tém seus valores alterados. A intensidade da luz refletida por
uma superficie € proporcional aos coeficientes da matriz de reflexdo. Assim, qualquer varia¢ao da
magnetizagdo da amostra resulta numa variagdo da intensidade detectada da luz refletida.
Portanto, podemos utilizar a intensidade da luz refletida, para monitorar a magnetizacdo de um

filme magnético, o que chamamos de sinal Kerr.
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3.3.2.1.1 Sistema de Torino — Magnetometro por Efeito Kerr

O efeito magneto-optico relacionado a reflexdo da luz sobre uma superficie magnetizada ¢
denominado de efeito Kerr, como ja mencionado anteriormente.

No caso das medidas por efeito Kerr, as amostras com dimensdes 2mm x 2mm X
espessura foram colocadas no interior de um conjunto de bobinas de Helmholtz capazes de

produzir um campo maximo de 15kA/m. Foi utilizado um laser de He-Ne com um spot de cerca
de 1mm?. Para deteccdo do sinal refletido, foi utilizado um fotodiodo rapido capaz de responder a

sinais com freqiiéncia de até¢ 150kHz. Este conjunto permitiu a realizacdo de medidas de ciclos de

histerese em freqiiéncias de até 600Hz.

Figura 3.4 — Sistema de aquisi¢do de histerese dindmica - magnetdmetro por Efeito Kerr do IEN — Torino, onde
temos que (a) sdo as bobinas de Helmholtz, (b) onde esta colocada a amostra e (c) sdo os lasers de He-Ne.

3.3.2.1.2 Sistema da USP — Microscéopio por Efeito Kerr

As imagens dos dominios magnéticos foram obtidas com um microscopio de efeito
magneto-optico — microscopio por Efeito Kerr. Nesta técnica uma luz branca polarizada incide

sobre a amostra através da objetiva de um microscopio, focalizado numa area de
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aproximadamente 300 um. A luz refletida passa novamente pela objetiva e por um polarizador-
analisador e € registrada em uma camara CCD (“charge coupled device”) de alta sensibilidade.

Os diferentes contrastes na imagem correspondem a diferentes intensidades da luz
refletida, originada ou pela redugdo da intensidade da luz refletida ou pela mudanga da sua
polarizacao devido ao efeito magneto-Optico Kerr. A mudanga de angulo da polarizagdo, por sua
vez, esta relacionado com a orientacdo da magnetizagdo da amostra.

As imagens foram obtidas saturando-se as amostras com um campo positivo, e apds
retornando a campo a valores proximos de zero, onde era possivel observar as imagens de
dominios magnéticos. Novamente levava-se as amostras a saturacdo negativa, € retornava-se a
valores proximos de zero, onde novamente era possivel observar as imagens de dominios

magnéticos.

3.3.3 Técnicas Fluxométricas - Medidas de Histerese

3.3.3.1 Sistema de Torino - IEN

Para as medidas de histerese dindmica feitas em Turim, no Istituto Elettrotecnico
Nazionale Galileo Ferraris (IEN), foi utilizado o mesmo sistema experimental que serd descrito
na sessdo 3.3.4.1, mostrado na figura 3.5, usando amostras de dimensdes 3cm x 1.5cm x

espessura.

3.3.3.2 Sistema do LMMM - UFSM

Para as medidas de histerese dinamica feitas no LMMM, foi utilizado o mesmo sistema
experimental que sera descrito na sessao 3.3.4.2, mostrado no diagrama de blocos da figura 3.6,

usando amostras de dimensdes 3cm x 1.5c¢m x espessura.
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3.3.3 Medidas de Ruido Barkhausen

3.3.4.1 Sistema de Torino - IEN

Para as medidas de ruido Barkhausen feitas em Turim, no Istituto Internazionale Galileo
Ferraris (IEN) foi utilizado o sistema experimental usando amostras de dimensdes 3cm x 1.5¢cm x
espessura. As mesmas foram colocadas em um circuito magnético aberto constituido por um
solendide de excitagdo com comprimento L=10cm e razdo N/L=13200 espiras/cm, como
mostrado na figura 3.5 (b) abaixo. O campo senoidal foi calibrado com uma resisténcia de IW. O
fluxo induzido pela bobina de excitacdo e pela amostra foi captado por duas bobinas de 50
espiras com comprimento de cerca de lcm ligadas em oposicdo de fase (a amostra foi
posicionada em uma das bobinas sensoras, como mostradas na figura 3.5 (b)). Uma compensagao
fina do sinal induzido pelo solendide de excitagdo foi realizada numericamente, assim como foi a
integracdo do sinal de d¢/dt necessaria para obter a curva MxH das amostras a uma dada
freqliéncia de excitacdo. Todas as medidas de ruido Barkausen foram realizadas em uma sala

blindada com Permalloy, usada para diminuir o nivel de ruido externo.
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(@) (b)

Figura 3.5 — (a) Sistema experimental para obten¢do das medidas de ruido Barkhausen do IEN — Turim, (b) bobina
de campo de 10cm e bobinas de excitagdo, ligadas em oposi¢do de fase, onde esta posicionada a amostra.

3.3.4.2 Sistema do LMMM - UFSM

A figura 3.6 mostra o diagrama de blocos do sistema experimental usado para realizar as
medidas de ruido Barkhausen.

O sistema utilizado constitui um circuito magnético, no qual a bobina de excitacao,
bobina de campo senoidal na figura, tem um comprimento de 15 cm e um didmetro interno de

7cm, tendo sido construida com fio 15 AWG. Duas camadas de compensagdo foram utilizadas

49



para corrigir os efeitos das bordas. A homogeneidade de campo obtida com este sistema foi
melhor do que 1% nos 7cm centrais. Para alimentagao do campo foi usada uma fonte de corrente
(baseada no circuito integrado OPAS541), capaz de produzir um campo maximo de 14kA/m e um
gerador de fun¢des do Modelo DS 345 Stanford Research. A maioria dos instrumentos utilizados
nas aquisi¢des de dados foram alimentados por baterias para minimizar os ruidos de 60 e 120 Hz.

As bobinas sensoras, ttm 50 espiras cada uma, sendo colocadas de forma a serem
compensadas. Todas as bobinas sensoras foram enroladas no centro das amostras e préximas a
sua superficie, tendo um comprimento de cerca de Smm, bem inferior ao das amostras, com
dimensdes de 3cm x 1.5cm x espessura. O sinal detectado pela bobina sensora ¢

(e(t)=—-Ndg¢/dt) e o sinal do campo € proporcional a corrente que passa na bobina de excitacao.

A leitura dos sinais do fluximetro e do campo ¢ feita em um osciloscopio digital Tektronix
TDS320, com taxa de aquisi¢@o ajustavel até¢ 500 amostragens/s, conectados a um computador do
tipo PC. O software de aquisi¢ao foi desenvolvido sobre a plataforma HP-VEE/Agilent VEE.

O sinal da bobina sensora ¢ amplificado e filtrado (em modo passa baixas) pelo
amplificador Stanford SR560. O filtro passa-baixas deve ser sintonizado para cortar todas as
freqiiéncias acima da freqiiéncia de Nyquist. O teorema de Nyquist requer que o sinal a ser
digitalizado ndo tenha componentes com freqiiéncias maiores do que metade da freqiiéncia de
amostragem, o que ¢ obtido ajustando-se o filtro passa-baixas integrado ao pré-amplificador. As

medidas sdo armazenadas no disco rigido do computador para posterior processamento.
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Figura 3.6 - Diagrama de blocos do sistema experimental para obteng@o de séries temporais de ruido Barkhausen do

LMMM - UFSM.

Para cada ciclo de histerese, a um dado valor de campo "trigger" (gatilho) (como
mostrado na figura 3.7), foi adquirida uma série temporal de ruido Barkhausen com 1000 pontos,
em um pequeno intervalo de campo, correspondendo em geral a um intervalo de indugdo de 0.2
T. Uma medida de ruido consiste na aquisi¢do e armazenagem de 100 séries temporais deste tipo,
as quais sdo posteriormente, com o aumento da espessura, analisadas via Transformada de
Fourier Rapida (Fast Fourier Transform ou FFT) ou via técnicas de obtenc¢ao das distribuicdes de

amplitude, 4rea e tempo. Para todas as medidas de ruido Barkhausen realizadas neste trabalho, foi

utilizada uma taxa de amostragem de 100k amostragens/s.
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Figura 3.7 Exemplo de curva de histerese onde ¢ indicado o campo de "trigger" (ajustavel pelo equipamento) e o
intervalo onde sdo adquiridos os dados de ruido. O grafico interno inferior mostra uma série temporal tipica. O

grafico interno superior mostra os saltos correspondentes na indugdo da amostra.
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4 Resultados Experimentais e Discussao

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos por cada uma das técnicas
experimentais utilizadas e as discussdes dos mesmos. Sdo apresentados os resultados da
caracteriza¢do estrutural e magnética, as imagens de dominios por efeito Kerr, as medidas de
histerese dindmica através das técnicas por efeito Kerr e pela técnica fluxométrica. Sao também
apresentadas as medidas de ruido Barkhausen, com suas séries temporais, espectros de poténcia,

distribui¢des de amplitude, area e duragao dos saltos Barkhausen e os ajustes dos expoentes o e T.

4.1 Caracterizacao Estrutural

A calibragdo da taxa de deposicdo para cada alvo ¢ feita utilizando-se a técnica de
difracdo de raios-X a baixos angulos. Desta forma, uma analise da espessura de filmes finos pode
ser obtida precisamente. Para os alvos de Finemet utilizados neste trabalho, alguns dos espectros
de raios-X estdo representados nas figuras abaixo, onde se pode observar a indexacdo dos picos
de Bragg, relativos as interferéncias construtivas das ondas refletidas nas interfaces ar/Finemet e
Finemet/vidro. Sabendo a espessura para cada amostra e conhecendo o tempo de exposi¢do das

mesmas no plasma, pode-se adquirir a relagdo A/s.

53



l Ty(RF) = 439.4A/ 117.35 = 3.746A/s (RF, 100, 5.2mTorr, 38sccm)

3x10° —'\

g |k

2 |UA

T |

S bl B8R
1x10° ,

T
e,
o

Figura 4.1 Difragdo de raio-X a baixo angulo para calibragdo da taxa de deposi¢do para o alvo de Finemet B9,

difragdo na configuracdo 6-26.
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Figura 4.2 Difracdo de raio-X a baixo angulo para calibrag@o da taxa de deposicdo para o alvo de Finemet B6,

difragdo na configuracdo 6-26.
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Figura 4.3 Difragdo de raio-X a baixo angulo para calibracdo da taxa de deposi¢@o para o alvo de Finemet B4,

difracdo na configuracdo 0-26.

Também com a técnica de difracdo de raios-X, tem-se a possibilidade de obter
informacdes sobre a estrutura da rede da amostra, se realizado a alto angulo.

Para verificar a forma com que um filme do tipo Finemet se deposita em um substrato de
vidro recoberto com Ta, foram produzidas amostras com espessuras de 20nm a 5000nm e feitas
medidas por difragdo de raios-X a alto angulo.

Foram realizadas medidas de difracdo de raios-X para tais amostras como fabricadas (sem
tratamentos térmicos), como mostradas abaixo, onde ¢ observado que as amostras sdo amorfas,

pois as mesmas apresentam um unico pico, mais alargado, caracteristico de materiais amorfos.
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Figura 4.4 Difragdo de raio-X a alto angulo para observar a estrutura das amostras Finemet B9, com varias

espessuras, como feitas, isto €, sem tratamento térmico.

4.2 Caracterizacio Magnética

Como ja mencionado no capitulo anterior, as medidas de magnetizagdo foram realizadas
utilizando-se um VSM, este magnetdmetro possibilitou a aplicacdo de campos da ordem de +300
Oe. Serdo apresentados neste sub-capitulo as curvas de histerese experimentalmente levantadas
para as quatro séries de amostras estudadas, mostradas nas figuras 4.5, 4.6, 4.7 e 4.8. A partir das
figuras pode ser observado que as amostras sio macias magneticamente nas amostras mais finas e
conforme vai aumentando a espessura, elas vao se tornando mais duras. O campo de saturagao
aumenta com o aumento da espessura das amostras. Os valores dos campos coercivos, apesar de

variarem, sdo considerados valores pequenos, caracteristicos destas amostras, a base de Fe e Co.
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As amotras menos espessas sdo consideradas isotropicas, pois as curvas de magnetizacao
sdo diferentes em fun¢do do angulo, sendo assim acredita-se que a magnetizagao esta no plano.

As mais espessas sao consideradas isotropicas no plano, pois tem as curvas de
magnetizagdo iguais em fung¢do do angulo e tem parte da curva que sdo devido a rotacao,

acredita-se que a magnetizacao tem componentes de eixo facies para fora do plano.

4.2.1 Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9

Para as amostras com composigdes Fess sCu;NbsSij3 5By, mostrada na figura 4.5, o campo
coercivo aumenta para a amostra com espessura 500nm e depois volta a diminuir para as
espessuras mais elevadas, a evolu¢do dos campos coercivos sdo mostrados na figura 4.5 (a),
apesar de haver uma variacdo dos campos coercivos, essa variacdo ¢ pequena (2 a 13 Oe) e o

valor do campo de saturagdo, aumenta com o aumento da espessura.
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Figura 4.5 Curvas de magnetizacdo do filme com composi¢do Fe,; sCu;Nb;Si ;5Bo, para as varias espessuras, (a)

grafico de H, (Oe) x espessura e a linha tracejada representa a média dos valores de H..

4.2.2 Fe73_5Cu1Nb3Si16,5B6

Para as amostras com composigdes Fe73 sCu;NbsSij6sBs, como mostrado na figura 4.6, o
campo coercivo aumenta para a amostra com espessura 500nm e depois volta a diminuir para as

espessuras mais elevadas, a evolugdo dos campos coercivos sdo mostrados na figura 4.6 (a)
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apesar de haver uma variacdo dos campos coercivos, essa variagdo € pequena (1.5 a2 9 Oe) e o

valor do campo de saturagdo, aumenta com o aumento da espessura.
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Figura 4.6 Curvas de magnetizacdo do filme com composi¢do Fe;; sCu;Nb;Sij6sBg, para as varias espessuras, (a)

grafico de He (Oe) x espessura e a linha tracejada representa a média dos valores de H..
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4.2.3 Fe73_5Cu1Nb3Si13,5B4

No caso das amostras com composi¢des Fes; sCu;NbsSi;gsBs, mostradas na figura 4.7,
verifica-se que o campo coercivo aumenta a medida que a espessura das amostras aumenta, como
¢ mostrado na figura 4.7 (a) apesar de haver uma variagdo dos campos coercivos, essa variagao €
pequena (1.2 a 4 Oe) e o campo de saturacdo ¢ praticamente 0o mesmo até a amostra com

espessura 1000nm e aumenta para a amostra com espessura S000nm.
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Figura 4.7 Curvas de magnetizacdo do filme com composi¢do Fe;; sCu;Nb;Si g 5By, para as varias espessuras, (a)

grafico de He (Oe) x espessura e a linha tracejada representa a média dos valores de H..

60



4.2.4 C070_4Fe4_6SilsB10

Para as amostras com composi¢des de Co7psFesSijsBjg, mostradas na figura 4.8,
podemos observar que foi apresentado um campo coercivo maior para a amostra menos espessa,
com 98nm, depois diminuiu para as amostras mais espessas, como ¢ observado na figura 4.8 (a).
O campo de saturagdo permaneceu baixo até a amostra com espessura de 1000nm e aumentou

consideravelmente para a amostra mais espessa de 5000nm.
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Figura 4.8 Curvas de magnetizacdo do filme com composi¢do Coyg4Fe;6S1;5B1g, para as varias espessuras, (a)

grafico de He (Oe) x espessura e a linha tracejada representa a média dos valores de H..
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4.3 Imagens de Dominios por Efeito Kerr

As imagens de dominios por Efeito Kerr apresentadas abaixo, foram feitas no sistema da
USP, descrito na sessdo 3.3.2.1.2 do capitulo anterior. Todas as amostras foram levadas a
saturacao positiva e apds diminuido o campo externo aplicado, onde pode ser observado que as
imagens de dominio apareceram em campos muito proximos ao campo coercivo. Levando-se
entdo as amostras a saturacdo negativa, diminui-se o campo externo € novamente podem ser
observadas as imagens de dominios em campos muito proxXimos ao campo COercivo.

Nas figuras 4.9 até a figura 4.14 pode-se ver que cada amostra apresenta uma diferente

evolugdo de seus dominios.

4.3.1 Fe73,5Cu1Nb3 Si13,5B9

Observamos na amostra com composi¢ao Fe7; sCu;Nb3Sij3sBg, com 50nm de espessura,
mostrada na figura 4.9 que os dominios sdo largos e aparecem da esquerda para a direita,
paralelos em dire¢dao ao campo aplicado (H), as quatro primeiras figuras representam as imagens
de dominios, quando as amostras foram submetidas ao campo de saturacdo positivo, diminuindo
o valor de campo a campos proximos ao campo coercivo, onde foi possivel observar as imagens
de dominios. As duas tultimas (as duas figuras da ultima linha) representam as imagens de
dominios, quando as amostras foram submetidas ao campo de saturacdo negativo, diminuindo o
valor de campo a campos proximos ao campo coercivo, com valores de campo de

aproximadamente 0.50e.
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Figura 4.9 Imagens de dominio por Efeito Kerr, para uma amostra de B9 com 50nm de espessura, onde H ¢ a
dire¢do do campo aplicado, com valores de campo de aproximadamente 0.5 Oe e 100um ¢ a escala que corresponde
a barra indicada na imagem.

Para a amostra com composi¢ao Fes; sCu;Nb3Sij35Bg, com 100nm de espessura, mostrada
na figura 4.10, os dominios sdo consideravelmente largos, os quais aparecem na borda do
material, ddo a impressao de estarem rasgando o material, mas nao podemos dizer que os mesmos
surgem perpendiculares ou paralelos em relacdo ao campo aplicado (H), as duas primeiras figuras
(primeira linha) representam as imagens de dominios, quando as amostras foram submetidas a

saturacdo positiva, diminuindo o valor de campo a campos proximos ao campo COercivo € as
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outras seis figuras representam as imagens de dominios, quando as amostras foram submetidas a

saturagdo negativa, diminuindo o valor de campo a campos préximos ao campo coercivo.

Figura 4.10 Imagens de dominio por Efeito Kerr, para uma amostra de B9 com 100nm de espessura, onde H ¢é a
dire¢do do campo aplicado, com valores de campo de aproximadamente 0.5 Oe e 100um ¢ a escala que corresponde
a barra indicada na imagem.
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Para a amostra com composi¢ao Fe73 sCu;Nb3Sij35Bg, com 200nm de espessura, mostrada
na figura 4.11, os dominios apresentam-se mais estreitos, os quais aparecem ao longo de toda
amostra e quase que perpendiculares ao campo aplicado (H), as seis primeiras figuras (trés
primeiras linhas) representam as imagens de dominios, quando as amostras foram submetidas a
saturacao positiva, diminuindo o valor de campo a campos proximos ao campo coercivo, as duas
ultimas imagens (ultima linha) representam as imagens de dominios, quando as amostras foram
submetidas a saturagdo negativa, diminuindo o valor de campo a campos proéximos ao campo

coercivo, com valores de campo de aproximadamente 0.50e.
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Figura 4.11 Imagens de dominio por Efeito Kerr, para uma amostra de B9 com 200nm de espessura, onde H ¢é a
dire¢do do campo aplicado e 100um ¢ a escala que corresponde a barra indicada na imagem.
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4.3.2 Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B4

Para a amostra com composicao Fe;; sCuNbsSijgsBs, com 50nm de espessura mostrada
na figura 4.12, observamos que os dominios sdo largos e todos eles aparecem ao mesmo tempo,
sao paralelos ao campo aplicado (H), apresentam um formato em zig-zag, onde as quatro
primeiras figuras (duas primeiras linhas) representam as imagens de dominios, quando as
amostras foram submetidas a saturacdo positiva, diminuindo o valor de campo a campos
proximos ao campo coercivo e as quatro ultimas figuras (duas ultimas linhas) representam as
imagens de dominios, quando as amostras foram submetidas a saturacdo negativa, diminuindo o
valor de campo a campos proximos ao campo coercivo, com valores de campo de

aproximadamente 0.50e.
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Figura 4.12 Imagens de dominio por Efeito Kerr, para uma amostra de B4 com 50nm de espessura, onde H ¢ a
dire¢do do campo aplicado e 100um ¢ a escala que corresponde a barra indicada na imagem.
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Para a amostra com composi¢do Fe;3 sCujNbsSijssBs, com 100nm de espessura mostrada
na figura 4.13, os dominios aparecem na borda do material e sdo relativamente estreitos, quase
que paralelos ao campo aplicado (H), as seis primeiras figuras (trés primeiras linhas) representam
as imagens de dominios, quando as amostras foram submetidas a saturagdo positiva, diminuindo
o valor de campo a campos proximos ao campo coercivo e as duas ultimas figuras representam as
imagens de dominios, quando as amostras foram submetidas a saturacdo negativa, diminuindo o
valor de campo a campos proximos ao campo coercivo, com valores de campo de

aproximadamente 0.50e.
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Figura 4.13 Imagens de dominio por Efeito Kerr, para uma amostra de B4 com 100nm de espessura, onde H ¢é a
diregdo do campo aplicado e 100um ¢ a escala que corresponde a barra indicada na imagem.
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Para a amostra com composi¢do Fe;3 sCujNbsSijgsBs, com 200nm de espessura mostrada
na figura 4.14, os dominios sdo semelhantes ao da amostra com composi¢ao Fe7; sCu;NbsSij35Bo,
com 50nm de espessura, os quais sdo largos e geralmente surgem da esquerda para a direita,
perpendiculares ao campo aplicado (H), as quatro primeiras figuras (duas primeiras linhas)
representam as imagens de dominios, quando as amostras foram submetidas a saturagdo positiva,
diminuindo o valor de campo a campos proximos ao campo coercivo € as quatro ultimas
representam as imagens de dominios, quando as amostras foram submetidas a saturagdo negativa,
diminuindo o valor de campo a campos proximos ao campo coercivo, com valores de campo de

aproximadamente 0.50e.
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Figura 4.14 Imagens de dominio por Efeito Kerr, para uma amostra de B4 com 200nm de espessura, onde H ¢é a
dire¢do do campo aplicado e 100um ¢ a escala que corresponde a barra indicada na imagem.

72



4.4 Histerese dinamica

Com o objetivo de investigar as medidas de histerese dindmica em filmes finos,
apresentadas na literatura, realizadas através do efeito Kerr magneto-optico (MOKE), foi
realizado neste trabalho medidas em filmes finos e ultrafinos, com composigdes
Fe73.5Cu;NbsSii3.5Bg, Fer35CuiNbsSijesBg € Fess sCuiNbsSijgsBs, usando o método por efeito
Kerr e também o método indutivo fluxométrico [10,11], no qual ¢ usado uma bobina sensora
enrolada em torno da amostra. Isto permite-nos investigar as propriedades histeréticas ndo apenas
considerando as mudancas na magnetizacdo da superficie envolvida pela area apontada pelo
laser, mas também pelo volume total da amostra. Isto € particularmente importante para checar a
dependéncia da area da curva de histerese em fungdo da espessura dos filmes e para entender a

verdadeira natureza da dinamica da magnetizagao.

4.4.1 Medidas por Efeito Kerr

As medidas de histerese dindmica por Efeito Kerr foram feitas para as amostras com
espessuras de 20nm e 5000nm, para as diversas composi¢des de filmes finos,
Fe735CuiNbsSii35B9, Fes35CuiNbsSi65Bs € Fer35CuiNbsSigsBs, estudadas neste trabalho. As
medidas por Efeito Kerr levam em consideragdo a superficie da amostra, onde o laser estd

apontando para fazer as medidas.

4.4.1.a Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9

Foram feitas medidas nas amostras com composi¢ao Fe73sCu;NbsSii3sBo, mantendo a
mesma freqiiéncia (100Hz) e variando o campo maximo (100A/m — 4KA/m), registrando o
comportamento das mesmas, pois @ medida que diminui-se o valor do campo de aplicacdo, tem-
se uma diminui¢do da area do lago de histerese ¢ do campo de saturagdo. Os resultados sdao

mostrados nas figuras 4.15 (a) e na figura 4.15 (c). Para a amostra mais fina de 20nm a

73



dependéncia da éarea do lago de histerese em funcao da freqiiéncia € mais evidente que na amostra

mais espessa de 5000nm.

Apo6s foram feitas medidas mantendo o valor de campo maximo fixo de 4KA/m e
variando a freqiiéncia para uma mesma amostra de 3Hz a 1KHz, apresentando uma variagdao na
relacdo area x freqliéncia, como mostrado nas figuras 4.15 (b) e na figura 4.15 (d), observou-se
que a medida que aumenta a freqiiéncia de aquisicdo ha um aumento da area dos lagos de
histerese do material, esta observacdo ¢ melhor vista para a amostra menos espessa de 20nm do

que na amostra mais espessa de 5000nm. Entdo sistematizou-se estes resultados segundo a lei de

poténcia A ~A_+H‘@"T™, proposto por Bland e colaboradores, para encontrar os valores dos

expoentes de escala a e £, onde a depende do campo aplicado e S da freqiiéncia de aquisi¢ao,

como descrito no capitulo 2.
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Figura 4.15 Medidas para as amostras com composi¢ao Fes; sCuNb;Sij; 5By, para as espessuras de 21nm e 5000nm,
onde as figuras (a,c) representam as medidas das amostras em fung¢do do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel) e
as figuras (b,d) representam as medidas das amostras em funcédo da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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4.4.1.b Fe3,5Cu1Nb3Sil6,5B6

Nas figuras 4.16 (a) e 4.16 (c) sdo mostradas as medidas feitas para as amostras com
composicdo Fes35Cu;Nb3Sij65Bg, mantendo a mesma freqiiéncia de 100Hz e variando o campo
maximo (100A/m - 2 KA/m), registrando o comportamento das mesmas, pois a medida que
diminui-se o valor do campo de aplicagao, tem-se uma diminui¢ao da area do lago de histerese e
do campo de saturagdo. Para a amostra mais fina de 20nm a dependéncia da éarea do lago de

histerese em funcao da freqiiéncia ¢ mais evidente que na amostra mais espessa de 5000nm.

Apo6s foram feitas medidas mantendo o valor de campo maximo fixo de 2KA/m e
variando a freqliéncia para uma mesma amostra de 3Hz a 1KHz, apresentando uma variagao na
relacdo area x freqiiéncia, como mostradas nas figuras 4.16 (b) e na figura 4.16 (d), onde
observou-se que a medida que aumenta a freqiiéncia de aquisi¢do ha um aumento da area dos
lagos de histerese do material, esta observacao ¢ melhor vista para a amostra menos espessa de

20nm do que na amostra mais espessa de 5000nm. Entdo sistematizou-se estes resultados

segundo a lei de poténcia A~A_ +H'@’T™, proposto por Bland e colaboradores, para

encontrar os valores dos expoentes de escala o e f, onde « depende do campo aplicado e S da

freqliéncia de aquisi¢do, como descrito no capitulo 2.
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Figura 4.16 Medidas para as amostras com composi¢ao Fe;; sCu;Nb;Sij¢sBg, para as espessuras de 21nm e 5000nm,
onde as figuras (a,c) representam as medidas das amostras em fungdo do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel).
As figuras (b,d) representam as medidas das amostras em fungao da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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44.1.c Fe73,5Cu1Nb38i18,5B4

Nas figuras 4.17 (a) e 4.17 (c) s@o mostradas as medidas feitas nas amostras com
composicdo Fe735Cu;Nb;SiigsBs, mantendo a mesma freqiiéncia (100Hz) e variando o campo
maximo (100A/m - 2 KA/m), registrando o comportamento das mesmas, pois a medida que
diminui-se o valor do campo de aplicagao, tem-se uma diminui¢ao da area do lago de histerese e

do campo de saturagao.

Apo6s foram feitas medidas mantendo o valor de campo maximo fixo de 2KA/m e
variando a freqiiéncia de 2Hz a 4KHz, para uma mesma amostra, apresentando uma variacao na

relacdo area x freqiiéncia, como mostrado nas figuras 4.17 (b) e na figura 4.17 (d). Entao
sistematizou-se estes resultados segundo a lei de poténcia A ~A_+H"@’T™", proposto por

Bland e colaboradores, para encontrar os valores dos expoentes de escala o e £, onde « depende

do campo aplicado e £ da freqiiéncia de aquisi¢do, como descrito no capitulo 2.
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Figura 4.17 Medidas para as amostras com composi¢ao Fe;; sCu;NbsSig 5By, para as espessuras de 21nm e 5000nm,
onde as figuras (a,c) representam as medidas das amostras em fungdo do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel).
As figuras (b,d) representam as medidas das amostras em funcdo da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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4.4.2 Medidas pela Técnica Fluxométrica

As medidas de histerese dinamica pela técnica fluxométrica foram feitas para as diversas
amostras de filmes finos, com composi¢cdes Fe735Cu;Nb;3SijzsBg, FesssCuiNbsSijesBe e
Fe735CuiNbsSigsBs, com espessuras que variaram de 20nm até 5000nm, estudadas neste

trabalho.

4.4.2.a Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9

Nas figuras 4.18 (a,c,e,g) sdo mostradas as medidas feitas nas amostras com composicao
Fe735Cu;Nb3Sii3.5Bg, mantendo a mesma freqiiéncia de 100Hz e variando o campo méaximo de
20A/m a 800A/m, registrando o comportamento das mesmas, pois a medida que diminui-se o
valor do campo de aplicagdo, tem-se uma diminuic¢ao da area do lago de histerese ¢ do campo de

saturacao.

Apo6s foram feitas medidas mantendo o valor de campo maximo fixo de 800A/m e
variando a freqiiéncia (10Hz — 2KHz) para uma mesma amostra, apresentando uma variagao na

relacdo area x freqiiéncia, como mostrado nas figuras 4.18 (b, d, f, h). Entdo sistematizou-se estes

resultados segundo a lei de poténcia A ~A_ +H®@"T™", proposto por Bland e colaboradores,

para encontrar os valores dos expoentes de escala e £, onde « depende do campo aplicado e S

da freqiiéncia de aquisi¢ao, como descrito no capitulo 2.

Nas amostras menos espessas os campos coercivos (H.) apresentam valores maiores do
que para a amostra mais espessa de 5000nm, caracteristicos destas amostras, onde ocorre uma

transi¢ao 2D para 3D.
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Figura 4.18 Medidas para as diversas amostras com composi¢do Fe;; sCu;NbsSi3 5B, para diferentes espessuras, as
figuras (a, ¢) representam as medidas das amostras em fungdo do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel). As
figuras (b, d) representam as medidas das amostras em funcdo da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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Figura 4.18 Medidas para as diversas amostras com composi¢do Fe;; sCu;Nb;Si3 5B, para diferentes espessuras, as
figuras (e, g) representam as medidas das amostras em fun¢do do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel). As
figuras (f, h) representam as medidas das amostras em fungdo da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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4.4.2.b Fe73_5Cu1Nb3Si16,5B6

Nas figuras 4.19 (a, c, e, g, 1), sdo mostradas as medidas feitas nas amostras com
composicao Fe7;sCu;NbsSij6sBs , mantendo a mesma freqiiéncia e de 100Hz e variando os
valores de campo de 20A/m a 100A/m, registrando o comportamento das mesmas, pois a medida
que diminui-se o valor do campo de aplicagdo, tem-se uma diminuicdo da area do laco de

histerese e do campo de saturagao.

Apo6s foram feitas medidas mantendo o valor de campo méximo fixo (1000A/m) e
variando a freqiiéncia (10Hz — 2KHz) para uma mesma amostra, apresentando uma variagao na
relacdo area x freqliéncia, como mostrado nas figuras 4.19 (b, d, f, h, j). Entdo sistematizou-se
estes resultados devido a importancia do tema para vdarias aplicagdes, pois a reversdo da
magnetiza¢do em filmes finos e ultrafinos, em particular a area dos lacos de histerese, vem sendo

bastante estudada.

Nas amostras menos espessas os campos coercivos (H.) apresentam valores maiores do
que para a amostra mais espessa de 5000nm, caracteristicos destas amostras, onde ocorre uma

transi¢cdo 2D para 3D.
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Figura 4.19 Medidas para as diversas amostras com composi¢do Fe;; sCu;NbsSi¢sBg, para as diferentes espessuras,
as figuras (a, c) representam as medidas das amostras em fun¢@o do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel). As
figuras (b, d) representam as medidas das amostras em funcdo da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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Figura 4.19 Medidas para as diversas amostras com composi¢do Fe;; sCu;NbsSij¢sBg, para as diferentes espessuras,
as figuras (e, g) representam as medidas das amostras em fun¢do do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel). As
figuras (f, h) representam as medidas das amostras em fungdo da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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Figura 4.19 Medidas para a amostra com composi¢do Fe;; sCuiNbsSijssBgy, com 5000nm de espessura, onde a
figuras (i) representa as medidas da amostra em fun¢do do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel). A figura (j)
representa as medidas da amostra em fung¢do da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).

4.4.2.c Fe73,5Cu1Nb3Si18_5B4

Nas figuras 4.20 (a, c, e, g), sao mostradas as medidas feitas nas amostras com
composicdo Fe;35CuNbsSigsBs, para as varias espessuras, mantendo a mesma freqiiéncia de
100Hz e variando o campo maximo de 10A/m a 800A/m, registrando o comportamento das
mesmas, pois a medida que diminui-se o valor do campo de aplicagdo, tem-se uma diminuigao da

area do lago de histerese e do campo de saturagao.

Apo6s foram feitas medidas mantendo o valor de campo maximo fixo de 800A/m e
variando a freqiiéncia de 2Hz a 2KHz, para uma mesma amostra, apresentando uma variagdo na
relacdo area x freqiiéncia, como mostrado nas figuras 4.20 (b, d, f, h). O comportamento destes

valores ¢ mostrado na andlise dos expoentes a e [3, nas figuras 4.21 (a) e 4.21 (b).
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Figura 4.20 Medidas para as diversas amostras com composi¢do Fe;; sCu;NbsSig 5By, para as diferentes espessuras,
as figuras (a, c¢) representam as medidas das amostras em fung@o do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel). As
figuras (b, d) representam as medidas das amostras em funcdo da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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Figura 4.20 Medidas para as diversas amostras com composi¢do Fe;; sCu;NbsSig 5By, para as diferentes espessuras,
as figuras (e, g) representam as medidas das amostras em func¢do do campo (freqiiéncia fixa e campo variavel). As
figuras (f, h) representam as medidas das amostras em fungdo da freqiiéncia (campo fixo e freqiiéncia variavel).
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4.4.3 Analise dos Expoentes

Nas figuras 4.21 (a) e 4.21 (b) s@o mostradas as medidas para as diversas amostras do tipo
Finemet com composi¢des FesssCuiNb;3SijzsBg Ferz35CuNbsSijesBe € Fezs sCuiNbsSiigsBa,

realizadas pela técnica fluxométrica, para as diferentes espessuras, ajustadas segundo a lei de

poténcia A ~A_ +H"@’T™, proposta por Bland e colaboradores. Estas figuras representam os

expoentes o € 3, como descritos no capitulo 2, em fungdo das espessuras das amostras. Onde o €
o expoente dependente do campo aplicado e B € o expoente dependente da freqiiéncia de
aquisicao.

Na figura 4.21 (a), para todas as amostras com composi¢cdes Fe73sCu;NbsSii3sBo,
Fe73.5CuiNbsSii6sBs € Fe735CuiNbsSijssBs ha um aumento do valor de o para os filmes mais
finos, seguidos de uma diminuic¢do para os filmes com maiores espessuras. A area dos lagos de
histerese dada pelo aumento do valor de campo de aquisi¢do possui variagdo menor para os

filmes mais espessos.
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Figura 4.21 (a) Medidas para as diversas amostras Finemet, para as diferentes espessuras, que representam os
expoentes o em fun¢do da espessura.

Na figura 4.21 (b), para todas as amostras com composi¢des Fe73sCu;NbsSii3s5Bo,

Fe735Cu;NbsSii6.5Bg € Fe73 sCuiNbsSiig sB4 hd uma tendéncia de diminui¢do do valor do expoente

&9



B, @ medida que aumenta a espessura das amostras. A area dos lacos de histerese, dadas pelo
aumento do valor da freqiiéncia de aquisicdo, possui variagdo menor para os filmes mais

€SPESSOos.
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Figura 4.21 (b) Medidas para as diversas amostras Finemet, para as diferentes espessuras, que representam os
expoentes 3 em fung¢do da espessura.

4.4.3.1 Comparacgao entre as duas técnicas de medidas: fluxométrica e MOKE

Como pode ser observado nas figuras 4.22 e 4.23 abaixo, onde sdo mostradas as
comparagdes feitas pela aquisi¢ao dos dados das duas técnicas, fluxométrica e por Efeito Kerr,
constatou-se que estes materiais obedecem a leis simples de escala, conforme o modelo de

“depinning” de paredes de dominio proposto por Bland e colaboradores:

A~ A+ H{o"T
na figura 4.22, onde sdo mostrados as medidas para as amostras com composigdes
FC7345CL11Nb3Si13_5B9’ FC73_5CU1Nb3Si1645B6 (§] FC7345CL11Nb3Si18_5B4, com espessura de 20nm, é

possivel observar que com a técnica por Efeito Kerr a dependéncia da area pela freqiiéncia ¢ mais

evidente do que para as medidas feitas pela técnica fluxométrica.
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Figura 4.22 Medidas da éarea (A) em fung¢do da freqiiéncia em Hz das amostras com composi¢des
Fe73 5Cu Nb;Sij55Bo (BY), Fes; sCuNb;Sij65Bs (B6) € Fes; sCuNb;Sig sB4 (B4), com espessuras de 20nm.

Na figura 4.23 sdo apresentadas as medidas para as amostras com composigdes
FC7345CU1Nb3Si13_5B9’ FC73_5CU1Nb3Si16_5B6 (S Fe73_5CU1Nb3Si18_5B4, com espessura de SOOOHI’I’I, que
sdo filmes mais espessos, a dependéncia da freqliéncia nas medidas feitas pela técnica

fluxométrica mostra que a variacao ¢ menor em relagao as medidas feitas por Efeito Kerr.
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Fes;5Cu Nb;Sig 5B, (B4), com espessuras de 5000nm, da area em fungdo da freqiiéncia.
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4.5 Medidas de ruido Barkhausen

4.5.1 Séries Temporais de Ruido Barkhausen

O estudo do ruido Barkhausen foi feito para as amostras Finemet, Fe;; sCu;Nb;Si;35Bo,
FC7345CL11Nb3Si16_5B6 (S FC7345CU1Nb3Si1845B4 [61] € para as amostras de C07044FC4_6Si15B10.

Nas figuras 4.24 e 4.25 s3o mostradas séries temporais representativas do ruido
Barkhausen para amostras das séries Fes;5CuiNbsSij;3sBy e FesssCuiNbsSigsBa,
respectivamente, para as varias espessuras, que variaram entre 20nm até 5000nm. As medidas
foram realizadas em amostras ndo submetidas a tratamento térmico. As aquisi¢cdes foram
realizadas com as amostras percorrendo seus ciclos de histerese, na freqiiéncia de 0.2Hz e com
taxa de amostragem de 200 kS/s.

Enquanto que nas amostras Fes;sCujNbsSijsBs ndo pode ser observado ruido
Barkhausen, em nenhuma das suas diversas espessuras estudadas, pois provavelmente estas
amostras estdo em uma fase proxima a fase nanocristalina, onde os niveis de ruido sdo baixos ou

nao existem.

4.5.1.a Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9

Nas amostras com composi¢ao Fe;3 sCuNbsSissBo, pode ser observado um aumento do
nivel de ruido, em 21nm a 500nm, seguido de uma diminui¢ao, em 1500nm e 2000nm, e apds um
aumento do nivel de ruido novamente, em 5000nm, em funcdo do aumento da espessura do
material, conforme mostradas na figura 4.24. Foi possivel observar que o aumento da espessura

influencia no aumento do nivel de ruido do material.
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Figura 4.24 Medidas de ruido Barkhausen para as amostras com composi¢do Fe;; sCu;Nb;Sij3sBy (a, b), para as

espessuras de 21nm e 43nm, adquiridas a freqiiéncia de 0.2 Hz.

94



6,0x107 (C)
— 4,0x107
>
A
— _
K 200nm
% 2,0x107 1
0,0 -
T T T T T
0 10 20 30 40 50
t(ms)
6,0x107 (d)
4,0x107 1
< 500nm
g
§ -
S
O 2,0x107 1
0,0 -
T T T T T T T

0 10 20 30 40 50

t(ms)

Figura 4.24 Medidas de ruido Barkhausen para as amostras com composi¢do Fe;; sCu;Nb;Sij35By (¢, d), para as

amostras com espessuras de 200nm e 500nm, adquiridas a freqiiéncia de 0.2 Hz.
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Figura 4.24 Medidas de ruido Barkhausen para as amostras com composicdo Fe;; sCuNbsSii3sBy (e, f), para as

amostras com espessuras de 1500nm e 2000nm, adquiridas a freqiiéncia de 0.2 Hz.
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Figura 4.24 Medidas de ruido Barkhausen para amostra com composi¢ao Fe;; sCu;Nb;Sij35By (g), para a amostra

com espessura de 5000nm, adquirida a freqiiéncia de 0.2 Hz.

4.5.1.b Fe73.5Cu1Nb3Si13,5B4

Nas amostras com composicao Fe3 sCujNbsSijssB4 pode ser observado um aumento do
nivel de ruido em fung¢do da espessura das amostras, isto ¢, a medida que aumenta a espessura da
amostra, também aumenta o nivel de ruido das mesmas, conforme mostrado na figura 4.25, ha a

influencia do aumento da espessura da amostra em relagdo ao aumento do nivel de ruido.
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Figura 4.25 Medidas de ruido Barkhausen para as amostras com composi¢do Fe;; sCu;Nb;SijesBy4 (a, b), para as

espessuras de 22nm e 49nm, adquiridas a freqiiéncia de 0.2 Hz.
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Figura 4.25 Medidas de ruido Barkhausen para as amostras com composi¢do Fe;; sCu;Nb;3Sij6sBy (¢, d), para as

espessuras de 99nm e 1000nm, adquiridas a freqiiéncia de 0.2 Hz.
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Figura 4.25 Medidas de ruido Barkhausen para a amostra com composi¢ao Fe;; sCu;Nb;Sijg 5B, (e), para a espessura

de 5000nm, adquirida a freqiiéncia de 0.2 Hz.

4.5.1.c C070,4Fe4,6Si15B10

Para as amostras com composi¢ao Cozo4FesS115B1o pode ser observado o ruido somente
nas amostras mais espessas, 1000nm e 5000nm, onde o nivel de ruido aumenta em fungdo do
aumento da espessura das amostras, como ¢ mostrado na figura 4.26 (a) e na figura 4.26(b), com
uma freqiiéncia de aquisicdo de 0.2Hz, portanto existe uma relagdo do aumento da espessura da

amostra em func¢ao do aumento do nivel de ruido.
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Figura 4.26 Medidas de ruido Barkhausen para amostra a base de Co, com composi¢do Cosq4Fe,6Si;sBjy, para a
amostra com espessura de 1000nm (a) e espessura 5000nm (b), com a mesma freqiiéncia de aquisi¢do, 0.2Hz.
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Nas figuras 4.27 para a amostra com composicdo de CozsFesS115B1g, foi feito um

estudo da espessuras de 1000nm em fun¢do da mudanga da freqiiéncia de aquisi¢do, onde pode
d
ser observado que o nivel de ruido aumenta (valor de 7? (V) aumenta) em fun¢ao do aumento da

freqiiéncia de magnetizagao.
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Figura 4.27 Medidas de ruido Barkhausen para amostra Co,4Fe4¢Si;5B1, para a amostra com a mesma espessura,
1000nm, adquirida a diferentes freqiiéncias de 0.1Hz (a) e 0.2Hz (b).
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Figura 4.27 Medidas de ruido Barkhausen para amostra Co;4Fe4¢Si5Bo, com espessura de 1000nm, adquirida a

freqiiéncia de 0.5Hz (c).

Nas figuras 4.28 para a amostra com composicdo de CozpsFesS115Bo, foi feito um

estudo da espessuras de 5000nm em funcdo da mudanga da freqii€éncia de aquisi¢dao, onde pode

d¢

ser observado que o nivel de ruido aumenta (valor de o (V) aumenta) em fun¢ao do aumento da
t

freqliéncia de magnetizagao.
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Figura 4.28 Medidas de ruido Barkhausen para amostra Co,4Fe4¢Si;5sB1, para a amostra com a mesma espessura,
5000nm, adquirida a diferentes freqiiéncias, 0.1Hz (a) e 0.2Hz (b).
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Figura 4.28 Medidas de ruido Barkhausen para amostra Co,4Fe4¢Si;5B, para a amostra com a mesma espessura,
5000nm, adquirida a diferentes freqiiéncias, 0.5Hz (¢) ¢ 1.0Hz (d).
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4.5.2 Espectros de Poténcia

Para obter os espectros de poténcia foi implementada uma rotina que faz a aquisi¢do a
partir dos dados de ruido Barkhausen, mostrados anteriormente. O calculo dos espectros de
poténcia S(f) faz uso de rotinas classicas de “Fast Fourier Transform” (FFT). Ao aplicar este
procedimento aos dados amostrados discretamente ¢ fundamental que se leve em conta o teorema
de amostragem, segundo o qual, se um conjunto de dados ¢ amostrado com um intervalo An entre
pontos consecutivos, a transformada de Fourier discreta deste conjunto de dados sé tem

significado fisico dentro do intervalo de freqiiéncias dado por:

f<fe
onde f. = 2%“ ¢ chamada de freqiiéncia critica de Nyquist. Qualquer componente fora desse

intervalo de freqiiéncias ¢ falsamente transladado para dentro do mesmo, contribuindo com
componentes indesejadas no espectro de poténcia.

Para satisfazer este critério e evitar os componentes indesejadas, ¢ necessario filtrar as
freqiiéncias maiores que a freqiiéncia de Nyquist. Isto ¢ feito usando-se o filtro passa-baixas do
pré-amplificador, que corta freqiiéncias maiores que a metade da freqiiéncia de amostragem.

Os espectros de poténcia referentes as amostras Finemet, com composigdes

Fe735Cu;Nb3Si3.5Bg € Fe7s sCuNbsSi g sB4 sdo mostrados nas figuras 4.29 e 4.30.

4.5.2.a Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9

Para a amostra Fe;; 5Cu;NbsSij35B9 (como mostrado na figura 4.29), pode ser observado
um aumento no valor méximo do espectro de poténcia, nas amostras de 2Inm a 500nm de
espessura, seguido de uma diminui¢do, em 1500nm e 2000nm, e apds um aumento novamente,
em 5000nm, do nivel do espectro de poténcia em fun¢cdo do aumento da espessura do material,
este comportamento ¢ consistente com o comportamento das medidas de ruido Barkhausen

destas amostras.
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Figura 4.29 Espectros de poténcia da amostra Finemet, com composi¢do Fe;;sCu;NbsSijzsBy, para as varias
espessuras.

4.5.2.b Fe73_5Cll1Nb3Si13,5B4

Para a amostra Fes; sCuNbsSijssB4 (como mostrado na figura 4.30), pode ser observado
um aumento do espectro de poténcia em funcdo da espessura das amostras, isto ¢, a medida que
aumenta a espessura da amostra, também aumenta o espectro de poténcia das mesmas, este
comportamento € consistente com o comportamento das medidas de ruido Barkhausen destas

amostras.
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Figura 4.30 Espectros de poténcia da amostra Finemet, com composi¢do Fe;35Cu;NbsSijgsBy, para as varias
espessuras.
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4.5.3 Distribuigées de Amplitude, Area e Duragado dos Saltos Barkhausen

Nesta secdo sdo apresentados os resultados obtidos para as distribuigdes de amplitude,
area e duragdo dos saltos Barkhausen, obtidos para as amostras estudadas neste trabalho, através
de rotinas escritas em HPVee/Agilent VEE. Para cada conjunto de amostras foram obtidos e

contados 100 séries correspondendo a cada medida de ruido Barkhausen.

4.5.3.a Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9

A figura 4.31 mostra as distribuicdes de area dos saltos Barkhausen para a amostra com

composicdo Fes3sCuNbsSij3sBg, ajustadas pela lei de poténcia, dada pela expressdo

P(s)=s"1(s/s,), onde s, ¢ o valor de corte e T ¢ o expoente critico, onde foi possivel observar

que elas decaem com esta lei de poténcia e a variacdo do ponto de corte s, para cada uma das

distribuig¢des € consistente com o comportamento observado diretamente nas séries temporais.
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Figura 4.31 Ajustes da amostra com composi¢do Fes; sCuNb;Sij; 5Bg, para encontrar os valores do expoente t, para
as varias espessuras.
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4.5.2.b Fe73,5Cu1Nb3Si13_5B4

A figura 4.32 mostra as distribuicdes de area dos saltos Barkhausen para a amostra com

composi¢des Fe3sCuNbsSijgsBs, ajustadas pela lei de poténcia, dada pela expressdao

P(s) = s "f(s/s,), onde s, ¢ 0 valor de corte e T é 0 expoente critico.
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Figura 4.32 Ajustes da amostra com composi¢do Fe;; sCu;Nb;SijgsB,4, para encontrar os valores do expoente t, para

as varias espessuras.
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E possivel observar nas figuras 4.33 (a) e 4.33 (b), para as amostras com composi¢des
Fe735Cu;NbsSii35Bg € Fes; sCujNbsSijgsBs, mediante os valores dos expoentes t em funcao da
espessura das amostras, que as mesmas pertencem a segunda classe proposta, que inclui ligas
amorfas que podem ser relacionadas com interacdes de curto alcance.

O modulo do expoente T aumenta com o aumento da espessura das amostras, para as
distribuicdes de area, exibindo flutuagdes grandes a medida que a relagdo sinal/ruido aumenta nas
séries temporais.

Nas figuras 4.33 (a) e (b) a barra vermelha indica o valor de T = 1.27, que representa a

classe de universalidade dos materiais amorfos, segundo a proposta de Durin e colaboradores.
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Figura 4.33 (a) Ajustes da amostra Finemet, com composi¢do Fe;; sCu;NbsSij3 5By, para encontrar os valores do
expoente T, para as varias espessuras. (b) Ajustes da amostra Finemet, com composi¢do Fe;; sCu;Nb3Si;; 5By, para
encontrar os valores do expoente T, para as varias espessuras.
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4.5.2.c C070,4Fe4,68i15B10

Na figura 4.34, para a amostra com composicdo Co794Fes6S115B, espessuras de

1000nm e 5000nm, ¢ mostrada as distribui¢des de area dos saltos Barkhausen, ajustadas pela lei
de poténcia, dada pela expressdo P(s)=s "f(s/s,), onde s, ¢ o valor de corte e T € o expoente

critico.

Para a amostra com 1000nm foram feitas os ajustes para varias freqiiéncias de aquisicao,
observando-se que o ajuste das mesmas tem um mesmo decaimento. Mediante os ajustes, para as
amostras de 1000nm e 5000nm, ¢ possivel observar que as amostras pertencem a segunda classe

proposta, que inclui ligas amorfas.
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Figura 4.34 Ajustes da amostra CoFeSiB, para encontrar os valores do expoente T, para as varias espessuras.

4.5.3.d Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9

Na figura 4.35 ¢ mostrado o ajuste para as distribui¢des de duragdo dos saltos Barkhausen,

para a amostra com composi¢do Fes3sCuiNbsSij3sBg, os ajustes sdo feitos através da lei de

poténcia P(T) =T "g(T/T,), onde T, é o valor de corte.
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Figura 4.35 Ajustes da amostra com composi¢do Fes; sCuNb;Sij; sBo, para encontrar os valores do expoente t, para

as varias espessuras.
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4.5.3.e Fe73_5Cll1Nb3Si18_5B4

Na figura 4.36 ¢ mostrado o ajuste para as distribui¢des de duragdo dos saltos Barkhausen,

para a amostra com composi¢do Fe;ssCujNbsSijgzsBy os ajustes sdo feitos através da lei de

poténcia P(T)=T"" g(T / 7:,), onde Ty € o valor de corte.
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Figura 4.36 Ajustes da amostra com composi¢ao Fe;; sCu;Nb;Si g sB,, para encontrar os valores do expoente o, para

as varias espessuras.
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E possivel observar nas figuras 4.37 (a) e 4.37 (b), para as amostras com composi¢des
Fe735Cu;NbsSii35Bg € Fes3 sCuiNbsSi s 5B4, mediante os valores dos expoentes o em fungdo da
espessura das amostras, que as mesmas pertencem a segunda classe proposta, que inclui ligas
amorfas que podem ser relacionadas com interacdes de curto alcance.

Nas figuras 4.37 (a) e (b) a barra vermelha indica o valor de o = 1.5, que representa a

classe de universalidade dos materiais amorfos, segundo a proposta de Durin e colaboradores.
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Figura 4.37 (a) Valores dos ajustes da amostra Fe;; sCu;Nb;Si ;3 sBo, para encontrar os valores do expoente o, para
as varias espessuras. (b) Valores dos ajustes da amostra Fe,; sCu;Nb;Si ; sB,, para encontrar os valores do expoente
o, para as varias espessuras.

116



4.5.3.e C070_4Fe4_6Si15B10

Na figura 4.38, para a amostra com composicao CozsFes6S115B¢, espessuras de 1000nm
e 5000nm, ¢ mostrada as distribui¢des de duracdo do ruido Barkhausen, ajustadas pela lei de
poténcia, dada pela expressdo P(T)=T"“ g(T / To), onde Ty € o valor de corte.

Para a amostra com 1000nm foram feitas os ajustes para varias freqliéncias de aquisi¢ao,
observando-se que o ajuste das mesmas tem um mesmo decaimento. Mediante os valores dos
expoentes o, para as amostras de 1000nm e 5000nm, ¢ possivel observar que as amostras

pertencem a segunda classe proposta, que inclui ligas amorfas.
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Figura 4.38 Ajustes para amostra com composi¢io C07¢4Fe46S115B 10, para encontrar os valores do expoente 1,
para as varias espessuras.
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5 Conclusoes e Perspectivas de Trabalhos Futuros

Neste trabalho, realizou-se um estudo da dindmica da magnetizagdo e do ruido
Barkhausen em filmes finos magnéticos com composi¢des Fess sCuiNb;3SijzsBo,
Fe7345Cu1Nb3Si16_5B6, Fe73_5Cu1Nb38i1845B4 € C070_4F€4_6Si15B10, com cespessuras que variaram de

20nm a 5000nm.

No que se segue, tém-se algumas conclusdes que valem ser salientadas.

1. Observam-se, nas curvas de magnetizagdo das amostras Fe;35Cu;NbsSii3sBo,
Fe735Cu;NbsSii6.5Bs € Fes3 sCuiNbsSijg5B4, baixos valores dos campos coercivos. Além disto, o
campo de saturagdo apresenta um aumento a medida que as amostras tornam-se mais espessas.

Neste caso, 0 mesmo acontece para a amostra com composicao CozoaFes6S115B1o.

2. E importante citar que, abaixo de 100 nm de espessura, as amostras sio extremamente macias
e anisotropicas no plano [66]. Porém, nas amostras com espessura acima de 100 nm, observa-se
isotropia no plano e nota-se que o valor da magnetiza¢do remanente € do campo coercivo diminui
gradualmente com o aumento da espessura do filme. No ultimo caso, acredita-se, devido a uma
contribuicdo magnetoelastica para a anisotropia, existente devido a tensdes no filme e a
magnetostriccdo ndo nula do material, que existem dominios orientados perpendicularmente ao

plano do filme.

3. As imagens de dominios magnéticos foram observadas em valores proximos ao campo
coercivo. Onde nestes pontos, ocorrem os saltos de magnetizacdo, os chamados saltos
Barkhausen, devido a ocorréncia do ponto de “pinning”, onde varia a anisotropia efetiva e

existem tensoes armazenadas nos filmes.

4. No estudo da dindmica da magnetizagdo, os materiais analisados obedecem a leis simples de

escala, conforme o modelo de “depinning” de paredes de dominio proposto por Bland e
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colaboradores. Os expoentes criticos estudados, o e 3, apresentam valores mais altos nos filmes

menos €SpeSsSos.

5. O ruido Barkhausen foi observado em todas as espessuras, nas amostras Fe73 sCu;NbsSij35Bg
e Fez35CuiNb;Sig5B4. Além disto, observou-se um aumento do nivel de ruido em funcdo da
espessura da amostra, isto €, a medida que aumenta a espessura da amostra, também aumenta o

nivel de ruido das mesmas.

6. Deve-se enfatizar que, mediante os resultados observados, foi possivel observar o ruido
Barkhausen em filmes finos com espessuras em torno dos 20nm, nunca antes observado na

literatura.

7. Nas amostras Fe;35CuNbsSies5Bg, ruido Barkhausen nao foi observado. Acredita-se que,
estas amostras estdo em uma fase proxima a fase nanocristalina, onde os niveis de ruido sdo

baixos ou ndo existem.

8. No caso das amostras com composicdo Co7gsFes6Si1sB1g, s6 foi possivel observar a
existéncia de ruido Barkhausen para as amostras mais espessas, 1000nm e 5000nm, onde o nivel
de ruido aumenta em fun¢do do aumento das espessuras da amostra. Também, pode-se notar que,
mudando a freqiiéncia de aquisicdo, o nivel de ruido aumenta em funcdo do aumento da

freqliéncia de magnetizagao.

9. Mediante as medidas de ruido Barkhausen obtidas, foram investigadas as classes de
universalidade propostas por Durin et al. e foi possivel confirmar a validade das mesmas, para a
maioria das amostras, pois as mesmas entraram na segunda classe de universalidade, dos

materiais amorfos, como feitos, pois as amostras nao foram submetidas a tratamentos térmicos.
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A continuidade do trabalho se dard de forma a:

1. Aprofundar a interpretagdo dos dados para as diferengcas observadas nas curvas de
magnetizagdo dinamicas medidas pelo método indutivo. A mesma serd baseada na extensdo do
modelo de "depinning" de paredes de dominio ja utilizado para explicar parte das caracteristicas
observadas nos experimentos. Este trabalho sera desenvolvido em colaboragdo com o Prof.
Stefano Zapperi do Centro de Mecanica Estatistica e Complexidade da Universita La Sapienza de

Roma.

2. Prosseguir com o projeto de modificacio microestrutural das amostras por tratamentos
térmicos, para fins de aliviar tensdes de fabricacdo da fase amorfa, bem como recristalizar
parcialmente. As caracteristicas da fase nanocristalina e a dindmica de cristalizacdo de filmes
FINEMET produzidos por magnetron sputtering ¢ uma questao aberta. Sera estudada a dindmica
da magnetizagdo nestes materiais, seja através do estudo das curvas de histerese dindmica, seja

através da técnica de ruido Barkhausen.

3. Prosseguir com o estudo da dindmica da magnetizagdo em outros materiais na geometria de
filmes. Em particular, prosseguir com os estudos em filmes de permalloy (Nig;Fej9) € em filmes a
base de CoFeSiB com diversas concentragdes de Co e Fe para controlar a magnetostric¢do das

mesmas.
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