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A medida de campo magnético tem diversas aplicacoes, desde o setor militar,
como a deteccao de avides, navios e tanques ao setor de geracao e transmissao
de energia elétrica com a medida de corrente elétrica. Sensores baseados em fibra
Optica associados com a tecnologia de filmes finos tornam-se promissores candidatos
para esta aplicacao por serem imunes a interferéncias eletromagnéticas, possuirem
pequenas dimensoes e intrinsecamente isolado eletricamente.

O objetivo deste trabalho é a confeccao de um sensor de campo magnético ba-
seado em uma fibra éptica com rede de Bragg inscrit,a e sobre esta um filme fino
magnetostrictivo de Terfenol-D foi depositado. Quando submetido a um campo
magnético externo, o filme magnetostrictivo sofre uma deformacao que serd trans-
mitida a fibra optica. Gragas a rede de Bragg inscrita ird transmitir a medida de
deformagao a partir da variagao do comprimento de onda refletido.

O sensor desenvolvido apresenta uma sensibilidade de 0,075 pm/mT operando
na faixa de 50 a 150 mT para um campo perpendicular ao eixo longitudinal da fibra
6ptica. Além da caracterizacao do sensor, foram realizadas caracterizagoes quimica,
estruturais e magneto-opticas dos filmes finos confeccionados a fim de relacionar
estes aspectos com a resposta final do sistema. Discutiu-se também a influéncia da

montagem de caracterizagao sobre a resposta do sensor.
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Magnetic field measurement has many application from military area, as detec-
tion of airplanes, ships and tanks, to electrical generator and transmission system
as electric current sensing. Sensors based on optical fiber with thin film technol-
ogy become great options to this application, once they are electromagnetic imunes,
small dimensions and intrinsically electrically insulated.

The goal of this work is the production of a magnetic field sensor based on an
optical fiber with a Bragg grating inscribed and coated with a Terfenol-D magne-
tostrictive thin film. When an external magnetic field is applied, the magnetostric-
tive thin film presents a strain that will be transmitted to the optical fiber. The
strain will be detected by the displacement of the wavelength reflected by the Bragg
grating.

The developed sensor presents a sensitivity of 0.075 pm/mT with operational
range of 50 to 150 mT for a field perpendicular to the fiber optical longitudinal axis.
In addition to the sensor characterization, a thorough characterization of the thin
film was performed, including chemical composition, structure and magneto-optical
properties. The final system response was analysed in view of these informations.

We also verified the influence of the characterization setup in the sensor response.
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Capitulo 1

Introducao

1.1 Motivacao

A medida do campo magnético tem sido util para o desenvolvimento humano ha
décadas. Desde a utilizagao de biissolas que se guiavam a partir do campo magnético
da Terra, até o vasto emprego de materiais magnéticos para armazenamento de
informacao em computadores. Além disso, a medida de campo magnético pode ser
utilizada para o sensoriamento indireto de outras grandezas como deslocamento e
corrente elétrica [I].

As técnicas de sensoriamento de campo magnético podem utilizar diferentes con-
ceitos fisicos e quimicos, sendo a maioria deles baseados na intrinseca relacao entres
os fendmenos magnéticos e elétricos. Efeitos como forga de Lorentz [2], rotagao de
Faraday [3] e Efeito Hall [4] sdo amplamente utilizados para a confecc¢ao de sensores.
Dentre os sensores consagrados pode-se citar o SQUID (Superconducting QUantum
Interference Device) [5], GMR (Giant Magneto-Resistance) [6], Fluxagates [7] e sen-
sores de Efeito Hall [4].

As principais vantagens do emprego de fibra éptica para as medidas de campo
magnético estao: imunidade a ruido eletromagnético, resisténcia a corrosao, iso-
lamento elétrico, pequenas dimensoes, baixo consumo de energia e o fato de nao
depender da alimentacao elétrica local. Especialmente no caso das fibras opticas
com rede de Bragg de sigla FBG, (em inglés, Fiber Bragg Grating), adiciona-se
como vantagem ao uso, o desenvolvimento de diversas técnicas que facilitam a etapa
de processamento do sinal obtido e obtencao da medida. Aliado a esta tecnologia
pode-se empregar o desenvolvimento de filmes finos, que aparecem como um expo-
ente nas técnicas de integracao em escala nanométrica. A utilizacao de filmes finos
magnetostrictivos amplia as possibilidade de miniturializagao, uma vez que esses
podem ter dimensoes nanométricas, e otimizacao das propriedades dos materiais.

Desta forma, o desenvolvimento de um sensor baseado em fibras 6pticas e fil-



mes finos magnetostrictivos mostra-se como uma solucao tecnologicamente viavel e
compativel com as peculiaridades inerentes a medida de corrente elétrica. Para isso
é necessario integrar conhecimentos de diversas areas como Ciéncia de Materiais,

Fotonica e Eletronica, respondendo de forma interdisciplinar aos novos desafios.

1.2 Objetivo

Este trabalho teve como objetivo inicial reproduzir os resultados encontrados
na literatura e, a partir destes, aperfeicoar o sistema de forma a adequa-lo para as
medidas de corrente alternada em linhas de transmissao. Porém passadas as etapas
iniciais de adequacao dos sistema de deposicao de filmes finos para realizar o depdsito
nas fibras 6pticas e realizados os primeiros testes em campo estatico, observou-se
que os resultados nao eram reproduzidos.

Iniciou-se assim, a busca pela compreensao das caracteristicas dos filmes depo-
sitados assim como dos sistemas de medida relatados na literatura. Os resultados
apresentados assim como a trajetoria de discussoes relatam o avango no entendi-
mento da interacao de filmes finos de Terfenol-D em fibra optica e dos possiveis
interferentes na medicao de campo magnético pelo sensor proposto.

Desta forma, objetivo principal deste trabalho é a compreensao da relagao entre
as caracteristicas dos filmes finos magnetostrictivos de Terfenol-D depositados sobre
as FBG e as caracteristicas dos sensores obtidos. Com isso, serd possivel otimizar
as caracteristicas dos filmes finos magnetostrictivos de Terfenol-D de acordo com o
tipo de medida de campo magnético que se deseja realizar.

Para alcancar este objetivo é necessario realizar as seguintes etapas: (i) deposi¢ao
e caracterizacao de filmes finos de Terfenol-D , (ii) deposi¢ao dos filmes na FBG e
caracterizacao dos sensores em campo magnético estatico e (iii) comparacao entre

as caracteristicas dos filmes finos e respostas dos sensores.

1.3 Organizacao do trabalho

O trabalho apresentado é constituido por um capitulo de Revisao Bibliografica,
onde é realizada uma breve revisao de conceitos tedricos e uma apresentacao do
estado da arte. Ha um capitulo de Metodologia Experimental no qual sao apre-
sentadas as técnicas utilizadas para a confeccao e caracterizacao dos filmes finos,
fibras épticas e sensores. No capitulo de Resultados e Discussoes sao comparados
os resultados obtidos e os descritos na literatura e na Conclusao sao compiladas as

observagoes realizadas no trabalho.



Capitulo 2
Revisao Bibliografica

Este capitulo tem por objetivo esclarecer alguns conceitos basicos para o entendi-
mento do desenvolvimento deste projeto. Isto inclui a abordagem das propriedades
magnéticas do material empregado, processo de fabricacao de filmes finos e principio
de funcionamento das FBGs. Além disso, sera feito um apanhado sobre o estado da
arte dos sensores 6pticos de campo magnético e corrente tendo como foco principal

diferentes configuragoes de filmes finos de Terfenol-D combinados com FBG.

2.1 Revisao Teorica

2.1.1 Fibras 6pticas com rede de Bragg

As FBG foram incialmente desenvolvidas em 1978 no Centro Canadense de
Pesquisa em Comunicagoes (CRC) [8] -[9] visando aplicagoes na érea de teleco-
municagoes. Ao irradiar com um intenso feixe de laser de Ar, no comprimento de
onda do ultravioleta, uma fibra éptica de silica dopada com germanio e observar
que apos alguns minutos havia um aumento da intensidade da luz refletida até que
quase toda a luz era refletida pela fibra. Contudo, apesar de ser utilizada no setor
de telecomunicagoes, no final da década de 1990, as FBGs comecaram a ser utili-
zadas com a finalidade de sensoriamento e desde entao esta é a sua area de grande
destaque.

Uma FBG pode ser definida como filtro espectral rejeita-faixa produzido através
de uma perturbacao periédica no indice de refracao do nicleo de uma fibra éptica.
Esta modulagdo do indice de refracdo (ng) respeita um determinado periodo da

grade inscrita, Ag, e ocorre ao longo da direcao de propagacao do feixe dado pela

Equagao (2.4)):

n(z) = ng + Ancos e (2.1)
A



A variacao de An é da ordem de 107° a 1073, podendo chegar a 1072, quando
a fibra sofre um carregamento de hidrogénio[10]. Com esta perturbagao periddica,
uma estreita faixa do espectro incidente sofrera reflexoes sucessivas e espalhamento.
Assim sendo, similarmente a Lei de Bragg para difracao em sélidos cristalinos a

selegdo do comprimento de onda de Bragg neste filtro serd dada pela Equacgao (2.2

[11].

Ap = 2ncpilAG (2.2)

Onde n.ss é o indice de refragao efetivo do nicleo da fibra dado um modo de
propagac¢ao. A Figura[2.TJmostra o esquema de uma FBG com os parametros citados

e suas respectivas respostas espectrais.

Sinal de entrada

Banda Larga Sinal transmitido

Sinal refletido

/\ Rede de Bragg

Figura 2.1: Diagrama esquematico de uma FBG com seu indice de refracao modu-
lado com espacamento Ag.

A fungao de sensoriamento das FBG sao originarias de mudangas no indice de
refracao da fibra éptica e do periodo da grade inscrita mediante a aplicacao de per-
turbagoes externas mecanicas ou térmicas. Como o comprimento de onda refletido
pela Rede de Bragg depende do espacamento da modulagao do indice de refragao
(Ay) e do indice de refragao (n.yrr), quando submetida a uma deformacao a resposta
da FBG ¢ afetada diretamente, a partir da expansao ou contragao que modificam o
A, e através do efeito elasto-optico (mudanca do indice de refragao . Ja a sensibili-
dade a temperatura da FBG é devida principalmente ao efeito termo-6ptico, ou seja
o efeito da mudanca de indice de refracao causada pela temperatura, é maior que
o de dilatacao. Sendo assim, A\p desloca-se em um determinado A\ em resposta

a deformagao € ou a mudanga de temperatura AT, como mostrado pela Equagao

E3).

Alp
Ap

Onde P, é o coeficiente elasto-6ptico, ay é o coeficiente de expansao térmica da

= (1= P.)e+ [ap + a,|]AT (2.3)

fibra e ay, o coeficiente termo-6ptico. Tipicamente, a sensibilidade a deformagao é da

ordem de 1,2 pm/ue e a sensibilidade térmica de 13,7 pm/°C, para o comprimento



de trabalho usual de 1550 nm.

Pelo fato das FBGs poderem ser inscritas em diferentes comprimentos de onda
compativeis para condicao de Bragg, estas podem ser multiplexadas em uma rede de
sensores, o que facilita o monitoramento de diferentes pontos ao longo de uma tnica
fibra. Tendo em vista essa caracteristica, este tipo de sensor tem sido empregado nas
area de construcao civil, acroespacial, petréleo e gas, naval, entre outras podendo
ser colocado ao longo de tubulagoes e estruturas fornecendo uma medida in situ de

temperatura e deformacao.

2.1.2 Inscricao da FBG

Devido a fotossensibilidade apresentada por alguns tipos de fibra 6ptica, em espe-
cial as dopadas com germanio, é possivel realizar de forma definitiva, a perturbagao
periddica do indice de refracao, que correspondera a rede de Bragg inscritas. As
diversas técnicas utilizadas sao dividas em dois grandes grupos: inscricao interna e
externa. A gravacao interna ocorre a partir de um processo holografico onde a in-
cidéncia de um feixe de laser na faixa do ultravioleta induz modos contra-propagantes
que produzem um padrao de onda estaciondria que iré resultar na mudanga modu-
lada de indice de refracdo no nucleo da fibra éptica dopada com GeO; [12]. Porém,
este método nao ¢é utilizado usualmente, sendo citado na bibliografia a fim de dar
um panorama da evolugao histérica da técnica.

Uma das técnicas de gravagao externa ¢ a chamada gravagao ponto a ponto [13],
onde um motor de precisao movimenta a fibra de forma a espacar periodicamente
a mudanca induzida pelo feixe de laser incidente, e através da holografia formada
pela interferéncia de dois feixes de laser coerentes no ultravioleta [14]. Nesta secgao,
serd dada énfase ao método de inscrigao utilizando méscara de fase, ja que as FBGs
confeccionadas no LIF e utilizadas neste trabalho, foram realizadas a partir desta
técnica.

A Figura mostra o esquematico para o processo de inscricao por mascara de
fase. Esta consiste em um padrao peridédico, de periodicidade Apys, feito através
de relevo de superficie em quartzo transparente a radiacao ultravioleta. Quando
a luz emitida pelo laser atravessa a méscara de fase, o padrao interferométrico é
formado gerando a mudanca de indice de refracdo no nucleo da fibra éptica. A
periodicidade da mascara ¢ escolhida de forma a ter o feixe de ordem 0 suprimido,
gerando somente os feixes de ordem +1. Além disso, o periodo da mascara de fase
¢ metade do periodo da modulagao gerada no indice de refracao no nucleo da fibra,
ou seja Apy = A/2.

Para melhorar a eficiéncia durante o processo de gravacao, as fibras utilizadas

neste trabalho, foram submetidas a um processo denominado carregamento de hi-
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Figura 2.2: Desenho esquematico da montagem de méascara de fase.

drogénio . Este processo é realizado a baixa temperatura e alta pressao de hidrogénio
fazendo com eu que este se difunda através da fibra 6ptica. Quando esta fibra é ex-
posta a radiagao ultravioleta do laser o hidrogénio se dissolve e reage com a silica,
tipicamente onde estao localizados os dtomos de germanio, resultando em uma sig-

nificativa mudanga permanente do indice de refragao [10].

2.1.3 Deposicao de filmes finos

A deposicao de filmes finos tem sido objeto de intenso estudo no tultimo século
e muitos métodos foram desenvolvidos e melhorados. Ha registros de que filmes
finos j& era feitos desde o Antigo Egito (1567-1320 A.C.) com folhas de ouro que
mediam espessura de 0.3 pm.[I15]. Muitas das técnicas atuais j& estdao amplamente
difundidas em aplicagoes industriais tendo sido ajustadas para as mais diversas
aplicagoes cotidianas que vai desde a producao de circuitos eletronicos integrados
passando por celulares e chegando até mesmo em laminas de barbear.

Filmes finos sao recobrimentos na ordem de nandémetros a alguns micrometros
de espessura. O processo de deposicao de filme fino envolve predominantemente
processos heterogéneos incluindo reagoes quimicas, evaporacgao, adsorcao, nucleagao
e crescimento superficial. Sendo assim é importante salientar que a maioria das
técnicas de deposicao de filmes finos sao executadas em sistemas de alto vacuo ou
ultra alto vdcuo, ou seja, em pressoes que varia de 107¢ a 107'2 atm. Isso se faz
necessario para garantir a pureza do filme formado assim como a trajetoria dos
atomos desde o alvo até o substrato.

Os métodos de deposicao de filmes finos podem ser divididos em dois grupos prin-
cipais: deposicao em fase vapor e crescimento em meio liquido. Dentre os métodos

em fase vapor estao a evaporacao, ablagao a laser, sputtering, deposicao quimica



a vapor entre outros. Dentre os métodos de crescimento liquido tem-se a eletrode-
posicao e Langmuir-Blodgett, etc. Neste trabalho utilizaremos os métodos sputtering

e deposigao por laser pulsado (sigla em inglés PVD - Pulsed Laser Deposition) [16].

Sputtering

Embora o termo sputtering nao tenha uma traducao para portugueés, este pode
ser explicado como ato de colidir fons energéticos a fim de expelir atomos ou
moléculas de um alvo que atua como um eletrodo, para em seguida, fazer com que
esse atomos ou moléculas sejam depositados em um substrato. Embora hajam mui-
tas técnicas de sputtering, os processos fundamentais sao bastante similares. Neste
trabalho foi utilizado um magnetron sputtering com tensao continua (DC) por isto
esta montagem sera vista com mais detalhes. Porém ha ainda sputtering com tensao
alternada em radio-frequéncia (RF) que é especial para alvos nao condutores [16].

A técnica de sputtering necessita que um gés inerte, tipicamente Argonio (Ar),
com a pressao em torno de 0,01 atm seja inserido na camara de depdsito que ini-
cialmente encontra-se em um vacuo da ordem de 107 atm para que seja dada a
descarga e o plasma se forme. Devido ao potencial elétrico aplicado, elétrons livres
sao acelerados e ionizam a atmosfera de Argonio. A Figura ilustra a parte in-
terna da camara de vacuo onde os ions de Ar presentes no plasma sao acelerados
em dire¢ao ao alvo que encontra-se num potencial elétrico negativo. Nesse processo
de colisao, atomos ou moléculas do alvo sao arrancados e se dispersam pela camara
de vacuo. O substrato, que pode estar associado a um motor que o faga girar, e
encontra-se aterrado o que fara com que o material de interesse arrancado do alvo se
deposite em toda a superficie. Desta forma o filme ird se formando e o controle da
espessura se da através da investigacao da taxa de deposicao dada uma condicao de
trabalho especifica, ou seja, pressao de Ar, poténcia do campo aplicado, distancia
do alvo ao substrato, temperatura e tempo de depédsito[I5].

O magnetron sputtering é apenas uma variacao do processo descrito acima e
ocorre quando imas permanentes sao colocados de forma a gerar um um campo
magnético como o mostrado na Figura|2.3] Desta forma os elétrons sao aprisionados
proximos ao alvo. O que fard com que os atomos de Ar sejam mais facilmente
ionizados e seus ions entao acelerados em direcao ao alvo, aumentando assim a
eficiéncia do processo descrito anteriormente. Dentre as vantagens do magnetron
sputtering comparado a configuragdo em tensdo continua (DC) simples descrita,
estao a operacao em menor poténcia e menor pressao de Ar. E importante salientar,
que ao trabalhar com alvos ferromagnéticos, que é o caso deste trabalho, alguns
cuidados devem ser tomados em relagao a configuracao dos imas pois a magnetizagao
do alvo ira interferir nas linhas de campo projetadas. Para contornar este problema

os alvos desse tipo de material devem ser mais finos de que os usuais, em torno 2
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Figura 2.3: Desenho esquematico da configuracao interna de uma camara de sput-
tering e processos envolvidos.

mm de espessura, e o ima da posicao central deve ser substituido por um material

ferromagnético mole, como Fe, para diminuir as distor¢oes nas linhas de campo.

Deposicao por laser pulsado

O sistema para realizar o processo de deposicao por laser pulsado de sigla
PLD,(em inglés, Pulsed Laser Deposition), consiste basicamente em quatros ele-
mentos: laser, camara de vacuo, alvo e substrato. Cada um desses elementos ird
influenciar diretamente na qualidade do filme fino gerado. A Figura mostra a
montagem genérica listando os elementos citados.

Pode-se visualizar que o feixe de laser pulsado sera devidamente focalizado e
alinhado para atingir o alvo passando através de uma janela de quartzo. Dada a
devida configuracao dos parametros do feixe e a interacao da luz com o alvo ocorrera
a ablacao e a formagao da pluma que sera responsavel pela formacao do filme fino
no substrato. O alvo é mantido em rotacao para garantir que a ablagao nao seja
localizada em um s6 ponto levando a algum dano e o angulo de incidéncia do feixe
de laser é em torno de 45° em relagao a uma reta perpendicular a superficie do alvo.
Os parametros importantes do sistema sao a distancia entre o alvo e o substrato,
que podem variar entre 2 e 10 cm, estando perpendicular a direcao de propagagao
da pluma e paralela a superficie do alvo [17].

A técnica de PLD apresenta-se compativel com uma ampla faixa de pressao,

podendo as camaras de vdcuo operarem desde ultra-alto vacuo (sigla em inglés,
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Figura 2.4: Esquema ilustrativo de uma montagem de deposicao por laser pulsado.

UHV) até 1 Torr. Muitas vezes sao utilizados gases para realizar a pressurizacao
da camara de vacuo para a formacao de filmes finos de materiais que necessitam de
espécies reativas, como por exemplo, um atmosfera de oxigénio para formagao de
éxidos [18].

O processo ird ocorrer acima quando a fluéncia do laser, energia com a qual o
feixe atinge o material dividida pela area, estda acima do limite de ablagao. O qual
ird depender dos mecanismos de absorcao, de propriedades particulares do material
como microestrutura, morfologia, a presenca de defeitos, e parametros do laser como
o comprimento de onda e a duragao do feixe. Os limites de ablagao tipicos para
metais estao entre 1 e 10 J/ecm?, para isoladores inorganicos entre 0,5 e 2 J/cm?, e
para materiais organicos entre 0,1 e 1 J/cm? [19]. Com multiplos pulsos, o limite
necessario para ablagao ira decair de acordo com o acimulo de defeitos. Sendo
assim, acima do limite de ablacao, a espessura ou o volume do material removido
por pulso, aumentara exponencialmente com o aumento da fluéncia, de acordo com
a lei de Lambert-Beer (3.3).

A variedade de mecanismos de remogao de material pode ser ativada durante
o processo de ablacao a laser dependendo das caracteristicas do material e dos
parametros do laser como comprimento de onda, fluéncia e duragao do pulso.
Quando em baixa fluéncia, os mecanismos fototérmicos para ablacao inclui eva-

poracao e sublimacao do material. Para sistemas com diferentes componentes, as



espécies maisl volateis serao removidas mais rapidamente, mudando a composi¢ao
quimica do material remanescente. Com alta fluéncia, a nucleagao heterogénea de
bolhas de vapor leva a ebulicao normal. Se o aquecimento do material é suficiente-
mente rapido para atingir a temperatura termodinamica critica, ocorre a nucleagao
homogénea rapida e explosao em bolhas de vapor que levam a ebulicao explosiva,
carregando consigo, fragmentos sélidos e liquidos do material [20].

Quando o tempo de excitacao é menor que o tempo de termalizacao do material
podem ocorrer mecanismos de ablagao nao-térmicos e fotoquimico. Por exemplo,
com pulsos ultra-rapidos, a ionizagao direta e a formacao de grande niimero de pares
elétrons-lacunas podem levar a transformacoes de fase adifusionais, quebra direta
de ligacoes quimicas e desintegracao explosiva da rede cristalina através da repulsao
eletronica (explosao Coulombiana)[2I]. Em certos nao metais como polimeros e
materiais bioldgicos, com tempos de termalizagao relativamente longos, a ablagao
fotoquimica pode ocorrer ainda em lasers com pulsos de nanossegundos e compri-
mentos de onda pequenos, produzindo regices de ablacao bem definidas e pequenas
zonas afetadas pelo calor[22].

Em todos os casos, o material removido é acompanhado da ejegao de uma pluma
altamente direcionada a partir da zona de irradiacdo. A densa pluma de vapor
pode conter aglomerados sélidos e liquidos do material. Com altas intensidades,
uma parcela significativa do material pode tornar-se ionizada, produzindo plasma.
Adicionalmente, com pulsos maiores que picossegundos, a interacao da luz do laser
com a pluma pode ser significante. A pluma pode absorver e espalhar a radiacao,

mudando o verdadeiro fluxo de energia recebido pela superficie.

Laser

O Laser é uma fonte de energia altamente concentrada, sendo uma ferramenta
atrativa e com potencial de aplicacao em diversas areas de pesquisa e producao. A
estrutura bésica, consiste em um meio opticamente ativo que amplifica as ondas
eletromagnéticas e uma cavidade 6ptica ressonante composta de dois espelhos. O
meio opticamente ativo do laser ¢ um material cuja pureza, concentracao, tamanho,
forma sao controlados de forma a amplificar o feixe a partir do processo de emissao
estimulada. Este meio pode ser solido, liquido, gasoso ou plasma. Podendo a fonte
ser uma lampada de flash, uma descarga em gés ou uma corrente elétrica. Os lasers
pulsados utilizados geralmente para o processo de deposicao, tem como material
opticamente ativo: Nd:YAG, COs(gés) e excimer (mistura entre um gas de haleto

e gas nobre) .
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Laser de Nd:YAG

Os lasers desse tipo sdo feitos a partir de bastoes cristalinos de YAG (do inglés
Yttrium Aluminum Garnett, (Y3Al5012)13)dopados com Neodimio (Nd*3) . Estes
possuem uma excelente estabilidade térmica, o que é bastante adequado tanto para
operacao em pulsos como continua. A Figura mostra o esquema de montagem
interna desse laser. O sistema de bombeamento deste laser conta com uma lampada
de arco (como de criptonio ou xenénio) ou laser diodo. Neste caso, a lampada é
representada na figura como uma flashtube (F) que é colocada em um foco de um
cilindro eliptico (cavidade), o bastao (R) é colocado no outro foco. A lampada é
alimentada por uma fonte de alta tensao (E), em torno de 1000 V, sendo necessério

estar em um circuito com capacitor (C) e resistor (R) [23].

Ml
S [T feegees 1
~—— |
| nanf, | 2
_'_|| | ]I—'_ }\ -
;__:__l__l Feixe
de
C laser

d

Figura 2.5: Esquema ilustrativo de uma montagem interna de laser de Nd:YAG.
Adaptado de [23]

O sistema contém também um ressonador esférico (formado por dois espelhos
M; e M,) onde é colocado o bastdo com ajuste bastante simples. Tendo como
desvantagem a facil oscilacao de modos transversos nao desejados. A emissao se da
através de vérias transicoes eletronicas, sendo a mais importante delas com energia
correspondente ao comprimento de onda de A = 1,06 um, podendo este valor variar
um pouco em funcao da concentragao de dopante.

Os lasers pulsados de Nd:YAG operam em modo Q-switching, no qual uma chave
optica é inserida dentro da cavidade do laser, esperando pela maxima inversao de
populacao nos ions de Nd, antes que fosse aberta. Entao, a luz pode passar através
da cavidade, excitando o meio ativo na maxima inversao de populacao. Neste modo
Q)-switched, a poténcia de saida pode atingir 250 MW em pulsos de duragao de 10
a 25 ns. Esta intensidade de pulso pode ser eficiente para que possa ser dobrada
a frequéncia, gerando luz com comprimento de onda de 532 nm, ou harmonicos de

maiores ordens como 355 nm e 266 nm.
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2.1.4 Materiais magnetostrictivos
Magnetismo e magnetostriccao

O magnetismo e a magnetostriccao sao fenomenos intrinsecamente relaciona-
dos, uma vez que todos os materiais magnéticos apresentam certo nivel minimo de
magnetostricgao, ou seja, apresentam algum tipo de deformacao em resposta a sua
magnetizagao. Por isso, para melhor compreensao da magnetostriccao é necessario
compreender a origem do magnetismo desde a escala atomica até em solidos, espe-
cialmente, em metais de transigao e terras raras. [25].

O modelo atomico de Bohr consiste em uma nicleo pequeno e pesado feito de
protons positivamente carregados e néutrons neutros envolvidos por elétrons carre-
gados negativamente. Na teoria eletromagnética cléssica, qualquer carga em movi-
mento produz um campo magnético e muda sua trajetoria em resposta a um campo
magnético externo. Desta forma, é possivel concluir que esses elétrons orbitando o
nucleo como pequenas correntes circulares formam dipolos magnéticos, que combi-
nados darao um momento magnético ao atomo. De fato, o momento dipolo atomico
total aparece somente quando os dipolos orbitais nao estao completos. Em outras
palavras, considerando o caso de dois elétrons se movendo no mesmo caminho orbital
mas posigoes opostas, o momento dipolar total serd nulo. Por outro lado, em casos
em que nao hé preenchimento completo e ha ocorréncia de elétrons se movendo em
diferentes érbitas, o dipolo magnético resultante é diferente de zero.

A mecanica quantica descreve quais as orbitas eletronicas ou estados sao per-
mitidos em um determinado dtomo, assim como, qual serda a ordem de ocupacgao
preferencial desses estados dados os elétrons disponiveis. Sendo assim, é possivel
prever que, qualquer atomo cujo momento orbital do elétron nao se cancela, sera
magnético. De fato, embora as dérbitas eletronicas contribuam para os momentos
magnéticos de todos os atomos, exceto para aqueles que o momento orbital é com-
pletamente cancelado, esta contribui¢ao é somente uma parte do momento total.

Cada elétron também carrega consigo um momento angular intrinseco chamado
spin, que é responsavel pela segunda parte do momento magnético de um atomo.
O momento de spin do elétron possui dois estados possiveis, “para cima’(+) e
“para baixo”(-), e de acordo com a mecanica quantica uma dada drbita atomica
pode ser preenchida por dois elétrons, um cada estado de spin. Se cada érbita é
preenchida com ambos estados (+) e (-) o momento de spin total deste d&tomo serd
nulo. Entretanto, se, como usualmente ocorre, existam n 6rbitas (+) do que n_ o

momento de spin total serd dado por:

ps = pp(ng —n-) (2.4)

onde ppg é a 0 momento magnético de um tnico spin eletronico.

12



O momento orbital total, 1, e 0 momento total de um dtomo (spin+orbital) p,
pode ser calculado por procedimentos similares, governados pelas regras da mecanica
quaantica combinado com o momento angular. Os estados eletronicos dos atomos
sao agrupados em camadas cujo nimeros correspondem a energia que um elétron
nesta dada camada esta ligado ao nicleo. Movendo para direita e para baixo na
tabela periddica, com o aumento do numero de elétrons por atomos, aumenta-se
também o numero de camadas que geralmente sao ocupadas primeiramente por
elétrons de spin (+) e depois os elétrons de spin (-). De maneira pictérica o sentido
de formato do atomo depende de como esses orbitais sao preenchidos.

Porém quando os atomos sao colocados juntos de forma a se ligarem para con-
figurar um sélido, ha um compartilhamento de elétrons de forma que os requisitos
de spin e orbitais incompletos requeridos para o magnetismo nao sao alcancados.
Elétrons em moléculas se posicionam em orbitais moleculares, e em sélidos eles
ocupam estados ainda mais estendidos, conhecidos como bandas. Sendo assim, a
superposicao dos orbitais atomicos faz com que ha aja um rearranjo dos elétrons
equilibrando a distribuicao de momento de spin e momento orbital. Para que o mo-
mento magnético observado em um sélido é resultado da configuracao ionica, num
atomo cujo os elétrons de ligacao foram removidos ou adicionados para completar
a camada. Consequentemente, apenas dois grupos de elementos na tabela periédica
exibem momentos magnéticos nos soélidos sao os que as camadas nao preenchidas
completamente sdo mais internas, denominados metais de transigao (3d, 4d e 5d) e
terras raras e actinideos. [24].

Nas terras raras, os orbitais que apresentam momento de spin resultante estao
protegidos nas camadas mais internas que nao necessariamente irao participar da
superposicao das nuvens durante as ligagoes com os atomos vizinhos. Isto ocorre
pois na terras raras o orbital 4f é preenchida fora de ordem. A configuracao tipica
de uma terra rara é [Xe]4f75d(1°9)6s2. Subcamada 4f possui 7 orbitais que podem
ser ocupados por 14 elétrons no total. Por simplicidade é adotada a configuragao
ionica 3+. O Gd, por exemplo, encontra-se no meio da série de terras raras e possui
7 elétrons 4f obtendo uma distribuicao ny, = 7 e n_ = 0 dando o maior momento
de spin dentre as terras raras (us = 7ug).

Além disso, o preenchimento incompleto da camada 4f gera além de uma contri-
buigao para o momento magnético, adicionalmente gera uma anisotropia de forma
do fon. Em Gd, por exemplo, cada orbital 4f estd preenchido por um elétron, o
que o torna esférico. Ja no Sm, apenas 5 orbitais 4f sao ocupados, cada um por
apenas um elétron gerando um formato alongado, enquanto no Th onde um orbital
4f estd ocupado duplamente e os outros 6 contém apenas um elétron cada, o formato
é achatado nos pdlos. A Figura mostra os formatos calculados para os ions da

série de terras raras. [26].
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Figura 2.6: Densidade da nuvem eletrénica para os fons de terras raras [26].

No caso dos metais de transi¢ao, embora possuam o desequilibrio gerador de
momento magnético, este ocorre nos 3d que ao contrario do 4f (que ocorre nas
terras raras), este orbital ird interagir nas ligagoes. Com isso, tanto o formato do
atomo, quanto seu dipolo magnético serao dependentes da estrutura cristalina e
dos tipos de ligagoes que executam no sélido. Alguns atomos como Fe, Ni e Co
sao capazes de manter, mesmo que reduzido, seu dipolo magnético na estrutura
cristalina. [27].

Um outro fator impactante para o magnetismo em sélidos, é a temperatura
pois a agitagao a nivel microscopico tende a desorganizar os momentos magnéticos.
Como ja foi dito, embora os dtomos ou fons apresentem momento magnético, nos
solidos este momento magnético resultante ird depender das interagoes entre os mo-
mentos magnéticos. Esta interacao ¢ chamada interacao de troca magnética. Nos
materiais em que os orbitais de dipolo magnético participam das ligagoes, como os
metais de transicao, a interacao de troca magnética é forte e isto mantém os dipo-
los magnéticos alinhados mesmo em altas temperaturas. J4 nas terras raras, cujo
desequilibrio ocorre no orbital 4f, que nao ird participar das ligacoes, a interagao
de troca magnética ¢é significantemente mais fraca. Por isso, as terras raras irao
ter seus momentos magnéticos alinhados somente em baixas temperaturas. Esta
temperatura abaixo da qual os momentos magnéticos dos dtomos se alinham e pro-
duzem um momento resultante no sélido é chamada temperatura de Curie (7¢),
para ferromagnéticos [2§].

Tendo em vista toda a discussao sobre a origem do magnetismo e os formatos nao-
esféricos dos atomos é possivel relacionar magnetismo e elasticidade. O momento
magnético de um atomo () é consequéncia do momento de spin (ug) e do dipolo
magnético orbital (1) que interagem devido ao acoplamento spin-drbita. O efeito
deste acoplamento torna-se mais importante em atomos com maior niimero atomico.
No caso das terra raras, um forte acoplamento spin-orbita de um elétron ira fazer com

que a orientacao de ug modifique a densidade de distribuigao eletronica, impactando
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na orientagao da anisotropia do formato do dtomo[25].

Com este acoplamento estabelecido, a anisotropia magnética das terras raras
pode ser definida como a tendéncia de um momento magnético apontar para uma
direcao cristalina particular por causa da atracao ou repulsao entre a sua nuvem
eletronica e dos atomos vizinhos. A partir disto, o acoplamento magnetoelastico é
definido como a tendéncia dos atomos vizinhos de se deslocarem em resposta ao ali-
nhamento de um atomo que sofra a rotacao devido a orientacao do dipolo magnético
de uma distribuicao eletronica anisotropica. Quantitativamente, isto se expressa
como uma mudanca na energia elastica associada com uma especifica rotacao do
momento magnético ou, contrariamente, a mudanca na energia magnética da dis-
tribuicao anisotrdpica ira gerar uma deformacao especifica. Este acoplamento mag-
netoeldstico produz o Efeito Joule magnetostrictivo, no qual existe uma mudanca

anisotropica no comprimento, quando ha aplicacao de um campo magnético externo

[25].

Magnetostricgdo
positiva

P 4
H

T<Te

T>Te

Magnetostricgdo
negativa H

Figura 2.7: Esquematico da alteragao do formato de um material quando submetido
a campo magnético. Adpatado de [25].

A Figura mostra um esquema para Efeito Joule magnetostrictivo para um
determinado material. Inicialmente este encontra-se acima da temperatura de Curie
e nao possui momento magnético resultante. Ao ser resfriado abaixo da tempera-
tura de Curie e entao submetido a um campo magnético este material ird sofrer um
alongamento ou encurtamento em determinada direcao dependendo da natureza da
sua magnetostriccao. A origem do nome do efeito deve-se ao fato de que ele foi re-
portado pela primeira vez pelo fisico inglés James Joule em 1842 [29]. Ele observou
a mudanca de comprimento em material ferromagnético na presenca de um campo
magnético. Neste experimento, Joule observou um material com magnetostricgao

negativa, mas desde entao outros materiais com magnetostric¢ao positiva foram en-
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contrados. A Figura 2.8 mostra o efeito geral, quando um material magnetostrictivo
¢ submetido a um campo magnético em sentidos opostos. E possivel observar que

hé uma saturagao quando os dipolos magnéticos atingem o maximo alinhamento.

—

——)

Figura 2.8: Efeito geral da mudanca do formato quando material é submetido a
diferentes campos magnéticos e o grafico correspondente

Além de induzir magneticamente uma deformacao ocorre também o efeito in-
verso, quando deformado ocorre uma mudancga na magnetizacao. O efeito magne-
tostrictivo inverso foi descoberto em 1860 por Villari [30]. O efeito Wiedemann foi
descoberto em 1862, neste verifica-se num fio que passa uma corrente elétrica tende
a sofrer uma torc¢ao, quando um campo magnético aproxima-se. Este efeito é uma
derivacao do efeito Joule magnetostrictivo onde a corrente que passa no fio ira ser a
responsavel por gerar o campo magnético circular. O efeito inverso chama-se efeito
Matteuci, neste uma tensao elétrica é gerada quando um torque é aplicado num fio
magnetizado [31].

Na década de 1960, teve inicio o estudo da magnetostriccao de ligas metélicas
de terra raras, incluindo os elementos Th e Dy, que possuem magnetostriccao na
ordem de 200 vezes maior que a do niquel. Entretanto, esta magnetostriccao estava
condicionada a temperatura criogénica tornando-se nula na temperatura ambiente
por estes materiais apresentarem temperaturas de Curie (T¢) muito menor que a
temperatura ambiente. A busca por materiais com elevada T levou com que as
pesquisas se concentraram em compostos do tipo RFes, onde R é um elemento de
terra rara. Isto levou a descoberta de que o Th em RFey produzia magnetostriccao
na ordem de 2400 ppm e na temperatura ambiente (T 700K). Porém, a grande
anisotropia magnética do material requeria um intenso campo magnético para que
fosse induzida a magnetostriccao. Os pesquisadores entao, adicionaram Dy para
reduzir a anisotropia magnética e consequentemente o campo magnético necessario
para observar o efeito. Consequentemente, a combinacao, nas proporgoes adequa-
das de Tb e Dy resultou na descoberta do Terfenol-D. O nome Terfenol-D vem da

seguinte composicao “Ter” corresponde ao Térbio, “Fe” ao Ferro, “NOL” de Naval
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Ordenance Laboratory (onde foi desenvolvido), e o “D” vem do Disprésio [32]. A

Tabela (2.1) lista as propriedades fisicas do Terfenol-D e seus respectivos valores.

Tabela 2.1: Propriedades de Terfenol-D [33].

Propriedade Valor Unidade
Densidade 9250 kg/m?
Moédulo de Young 10-75 GPa
Coeficiente de expansao térmica 12 ppm/°C
Resistividade 58-63.10~8 Qm
Permeabilidade magnética 9,0-12,0 1/ o
Magnetizagao na saturacao 1,0 T
1o} T205°C
| _mEEEEE
[
£ o5}
3
S oof . _
_g by Applied stress:
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Figura 2.9: Magnetizacao e Magnetostriccao do Terfenol-D na temperatura ambi-
ente. Adaptado de [34].

Os compostos de ThDyFe sao geralmente escritos como Tby_,Dy,Fe, onde z
define a concentracao de Th e Dy. A concentracao que na temperatura ambiente
reduz a anisotropia magnética é com z=0,7 e é esta composicao que nos referimos,
quando chamamos Terfenol-D. Com isso, Terfenol-D possui a maior magnetizagao
e magnetostriccao acionadas por campo magnético operacional, em temperatura
ambiente. A Figura mostra o comportamento da magnetizagao e da magnetos-
tricgdo, quando o material estd submetido a diferentes tensoes mecanicas [34]. Além
disso, a Tabela (2.2) compara os valores de magnetostriccao na saturacao (As) de

diferentes materiais.
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Tabela 2.2: Comparagao entre materiais magnetostrictivos [33].

Material Saturacao de Temperatura de Curie
deformacgao \; (ppm) (K)
Ni -50 630
ke -14 1040
F6304 60 360
Terfenol-D 2000 650
T 52105 5500 180
TbosDy.2Zn 5000 200

Filmes finos de materiais magnetostrictivos

No inicio da década de 1970, o mesmo grupo de pesquisa que desenvolveu o
Terfenol-D citado anteriormente, iniciou o estudo das propriedades magnetostricti-
vas de filmes finos contendo ligas de terras raras com metais de transigao [35]. Porém
com o advento dos microssistemas, aumento também a necessidade de filmes finos
para implementar os microsensores e microatuadores.

Ao comparar os diferentes materiais transdutores, filmes finos magnetoestrictivos
sao muito promissores para dispositivos microatuatores, pois combinam uma saida
de alta energia, alta frequéncia, operagao a distancia, layout simples, e comparado
as outras técnicas, baixas temperaturas de fabricacao. Neste contexto, os filmes
finos magnetostrictivos de ligas como Terfenol-D tornaram-se novamente foco de
muitas pesquisas a partir da década de 1990, tendo em vista o aprimoramento das
técnicas de deposicao e a compatibilidade desses filmes com os substratos de silicio
ja utilizados na industria eletronica.

Os filmes finos magnetostrictivos podem ser produzidos utilizando varias técnicas
de deposicao, incluindo evaporagao [36], ablagao por laser [37] e mais comumente
/textitsputtering [38]. Em especial, magnetron sputtering tem sido utilizado por
apresentar algumas vantagens como: boa adesao dos filmes, altas taxas de deposicao,
preservar a estequiometria e homogeneidade dos filmes.

E possivel obter filmes amorfos com a boa escolha dos parametros do depdsito.
Este estado é considerado metaestavel uma vez que se encontra entre o estado liquido
e sélido e, por nao ter estrutura definida, muitas vezes nao sao encontradas as mes-
mas propriedades dos materiais macigos [39]. No entanto, varios trabalhos mostram
que filmes finos amorfos de Terfenol-D apresentam as mesmas propriedades magne-
tostrictivas de interesse, porém com menor intensidade [40].

Substancias magnéticas amorfas sao caracterizadas por uma anisotropia local
cuja direcao varia aleatoriamente de um lugar para o outro porém macroscopica-
mente observa-se comportamento ferromagnético. Isto pode ser aplicado aos filmes

finos magnéticos amorfos que apesar de apresentarem uma fraca anisotropia local
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as interacoes de trocas positivas sao preponderantes e impoem um alinhamento co-
linear dos momentos. A Figura [2.10] mostra as estruturas magnéticas encontradas

em ligas amorfas.

Ferromagnetismo Asperomagnetismo Speromagnetismo Sperimagnetismo

N S/ . ZV |
3/
(a) (b) (c) (d)

Figura 2.10: As diferentes estruturas magnéticas encontradas nas ligas amorfas.

No arranjo [2.10|(a) observa-se o ferromagnetismo colinear, encontrado tradicio-
nalmente em Fe, Co e Ni. No arranjo m(b) apresenta-se o asperomagnetismo que
ocorre como um ferromagnetismo que possui um eixo de facil de magnetizacao que
varia localmente mas pode ser observado em escala macroscopica, encontrado em
compostos como GdAly, DyNis e TbAg. Ja no arranjo M((c) o speromagnetismo
comporta-se como um antiferromagnetismo porém com uma direcao preferencial va-
riando localmente mas que nao pode ser observada em escala macroscépica [41][42].

O arranjo [2.10|((d) aborda o fendmeno de sperimagnetismo, o qual é de interesse
neste trabalho, ocorre como um ferrimagnetismo com uma dire¢ao de facil magne-
tizagao que varia localmente mas que pode ser observado macroscopicamente. Isto
é resultado de um desbalanco entre os subordenamentos de magnetizagao entre A e
B, compostos como DyCo, TbFey, DyFes apresentam esse comportamento [41].

Determinar o eixo de facil magnetizacao é essencial para compreensao da magne-
tostriccao em filmes finos amorfos. Um estudo realizado com um filme fino amorfo
de TbDyFe [43], semelhante a utilizada neste trabalho, mostra os diferentes com-
portamentos na magnetizacao, quando os filmes possuem anisotropia no plano da
superficie ou perpendicular a este. A Figura 2.11)(a) e (b) mostra a resposta de
magnetizacao dos filmes finos preparados com diferentes eixos de facil magnetizagao,
sendo a perpendicular induzida por uma compressao durante o depdsito e a no plano
por uma tensao. Os resultados em relacao a magnetostricgao m (c) mostram os
distintos comportamentos, quando aplicado um campo paralelo nao sé nos valores do
coeficiente magnetostrictivo mas também como a diferenca de ponto de saturagao.
Os autores ressaltam que é necessario conhecer o eixo de magnetizacao devido a
grande influéncia na magnetostriccao, ja que embora qualquer rotacao de spin im-
plique em uma mudanca de magnetizacao, a relacao entre essas duas propriedades

depende do processo de magnetizacao. Por exemplo, um processo de magnetizagao
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causado por uma rotacao de 180° nas paredes de dominio nao ira resultar em ne-

nhuma magnetostriccao.
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Figura 2.11: Curva de magnetizacao (a) filme com eixo de facil magnetizacao perpen-
dicular ao plano (compressao) (b) filme com eixo de facil magnetizagao perpendicular
ao plano(tensdo). (c¢) Curva de magnetostricgao. Adaptado de [43].

Vale salientar que uma das propostas para a recuperacao das caracteristicas do
material macigo € a cristalizacao do filme fino. Esta pode ser obtida através do aque-
cimento do substrato durante a deposi¢cao ou com tratamentos térmicos posteriores.
Na Figura [2.12] pode-se observar a diferenca de resposta entre filmes depositados
utilizando a mesma técnica, neste caso de evaporagao térmica, para diferentes tem-
peraturas de substrato o que impactara diretamente na estrutura cristalina do filme.
No filme A utilizou-se uma temperatura de 405 K resultando em um filme amorfo
e no filme C depositado num substrato a temperatura 626 K que resultou em um
filme cristalino. A determinacgao da estrutura formada foi obtida pela técnica de

difracao de Raio-X (XRD) também reportada no mesmo artigo [44].
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Figura 2.12: Magnetostri¢ao do filme A (filme amorfo) e do filme C (filme cristalino)
e do Terfenol-D macico (bulk). Adaptado de [44].
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2.2 Estado da arte

Existem varias aplicacoes de sensores de campo magnético encontradas no co-
tidiano podendo dividir-se em quatro categorias. A primeira delas sao os senso-
res de baixa sensibilidade no qual se destacam os sensores de corrente alternada.
Neste tipo, um dos sensores mais aplicados ¢ de o Efeito Hall [45] montado em
loop magnético de nicleo laminado [46]. A segunda categoria sdo os sensores de
sensibilidade média, no qual se encaixam os sensores utilizados para a navegagao
que se orientam pelo campo magnético da Terra [47]. Na terceira categoria estao
os sensores de alta sensibilidade, estes sao principalmente utilizados para detecgao
de anomalias magnéticas. Este tipo de deteccao de objetos ferromagnéticos como
por exemplo os materiais dos quais sao feitos navios, tanques ou aeronaves. Desta
forma, esse tipo de sensor é uma importante ferramenta para aplicagoes militares e
em exploragoes espaciais [48]. A quarta categoria é a de aplicagao nas areas médicas
e biologicas. Marcadores magnéticos sao utilizados para rastreamento de moléculas
especificas e medida do campo magnético gerado pelo cérebro [49], por exemplo.

Nesta seccao serao explorados os sensores 6pticos de campos magnéticos. Os sen-
sores Opticos tem obtido amplo desenvolvimentos, em especial, os sensores baseados
em fibra éptica, tendo em vista suas diversas vantagens. Dentre estas, a imunidade
eletromagnética, pequenas dimensodes, baixo peso, alta sensibilidade, grande largura
de banda e baixa perda na transmissao de dados [50]. Serao apresentados diferentes
sensores baseados em fibra éptica diferenciando-os de acordo com fenémenos fisicos

envolvidos na mensuracao.

2.2.1 Sensores baseados em efeito Faraday

Em 1845, Michael Faraday descobriu a diferenca de de indice de refracao do vidro
para a luz polarizada circularmente a esquerda e para luz polarizada circularmente
a direita induzida por um campo magnético externo. Foi entao que em 1854, Emile
Verdet notou que o angulo de rotacao de uma luz linearmente polarizada é propor-
cional a intensidade do campo magnético e ao coseno do angulo entre o campo e a
direcao da propagacao da luz. Em geral, fibras 6pticas de silica padrao possuem uma
pequena constante de Verdet, quando comparadas com outros vidros utilizados em
optica. Sendo assim, muitos estudos foram realizados no sentido de explorar melhor
esta propriedade nas fibras 6pticas. Materiais como vidro flint possuem constante
de Verdet seis vezes maior do que da silica pura e coeficiente foto-eldstico 780 vezes
menor [51]. Na Figura [2.13 pode-se visualizar um tipico sensor utilizando fibra com
vidro flint para monitoramento da corrente elétrica a partir do campo magnético
gerado pela mesma.

Recentemente foram utilizadas fibras épticas dopadas com Térbio que apresen-
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Figura 2.13: Configuragao tipica de um sensor de fibra éptica de vidro flint utilizado
para o monitoramento de corrente. Adaptado de [52].

tam constante de Verdet 27 vezes maior do que a da silica tradicional, alcangando
83% do valor da constante de Verdet de cristais utilizados como isoladores épticos
[53]. Porém um dos grandes problemas deste tipo de sensor é que sua birrefringéncia
linear pode ser influenciada por varios fatores como tensao mecanica, temperatura

e defeitos de fabricacao.

Sensores baseados em fluidos magneto-6pticos

A sigla SMS vem do inglés singlemode-multimode-singlemode o que consiste
em uma estrutura que funciona baseada no principio de interferéncia multimodal.
A secgao multimodal terd seus modos de propagacao excitados de acordo com seu
tamanho e com varios outros fatores, como por exemplo, o indice de refracao do meio
externo. Devido a sua facil confeccao, sensores opticos baseados na estrutura SMS
possuem grandes vantagens quando comparados com outros que visam monitorar o
indice de refragao [54].

O trabalho reportado em 2013, combina as propriedades de capacidade de medida
de indice de refracao de uma estrutura SMS com a variacao do indice de refragao
de um fluido magnético, quando submetido ao campo magnético externo. Neste
trabalho também sera utilizado o método de remocao da casca utilizando acido
fluoridrico a fim de aumentar a sensibilidade do sensor [55]. O esquemético de

medida pode ser visualizado na Figura |2.14]
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Figura 2.14: Esquematico da montagem experimental de investigacao as carac-
teristicas do sensor proposto. Adaptado de [55].

Como pode ser visto na Figura 0 esquema consiste em uma fonte banda

larga e um analisador de espectro no qual o sensor funcionara como um filtro éptico
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atuando em transmissdo. A seccao multimodal serd recoberta por um fluido coloi-
dal magnético de Fes04 em O6leo fornecido pela empresa Ferrotec Corporation. O
diametro das nanoparticulas é da ordem de 10 nm com concentracao em torno de

1,87% em volume.
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Figura 2.15: Deslocamento do comprimento de onda em fungao do campo magnético
aplicada para fibras multimodo que sofreram diferentes corrosao. Adaptado de [55].

A Figura [2.15 mostra a resposta dos sensores fabricados a partir de diferentes
tempos de corrosao da casca das fibras éptica multimodo utilizadas (1620 s, 1650
s e 1680 s). A resposta é expressa em fungao do deslocamento do comprimento de
onda que sofreu maior atenuacao na transmissao, quando aplicado um determinado
campo magnético externo. A partir desta se conclui que quanto maior o tempo de

corrosao da casca, maior a sensibilidade do sensor, alcan¢ando -16,86 pm/Oe.

Sensores baseados em magnetostriccao

O primeiro trabalho combinando Terfenol-D e fibra éptica para a medida de
campo magnético estatico foi reportado em 2000 [56] e mostrado na Figura O
sensor magnetostrictivo com compensacao de temperatura foi composto por duas
diferentes ligas metélicas com coeficientes de expansao térmica similares, sendo uma
delas o Terfenol-D e a outra Monel 400. A expansao mecanica de ambos os ma-
teriais a partir da variagao da temperatura e do campo magnético externo foram
detectadas a partir de duas FBGs conectadas. A diferenca de espectral entre os dois
comprimentos de onda de Bragg foi proporcional a amplitude da magnetostric¢ao
e, o deslocamento de comprimento de onda produzido pela rede colada no material
nao-mangético foi proporcional a variacao de temperatura.

Para baixos valores de campos magnéticos aplicados, menores que 4,7.1074
A/m (B < 60mT) foi verificada uma resposta linear no sensor. A sensibili-

dade espectral nesta faixa, foi independente da temperatura, tendo um valor de
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Figura 2.16: Diagrama esquematico de sensor proposto por Mora et al. Adaptado

de [56].

(2,31+0,05).10°nm/(A*m~2). Foi demonstrado em 2005 [57] um sensor de campo
magnético com base em uma configuragdo que consistia em duas FBGs fixadas em
uma haste de Terfenol-D. Uma das grades foi fixada na liga magnetostritivo nos dois
terminais, enquanto a outra sé foi ligada a um ponto, ficando esta extremidade livre
para se mover. A configuracao de FBGs dupla, visualizada na Figura atingiu
sensibilidade méxima de 0,018 nm/mT, quando aplicada uma densidade de fluxo

magnético menor do que 70 mT.
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Figura 2.17: Esquema da cabega de medida do sensor. Adaptado de [57].
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Figura 2.18: Curva de resposta do sensor e sua derivada proposto por de Nazaré e
Werneck. Adaptado de [58].

Dentre as diversas montagens de sensores que combinam materiais magnetostric-

tivos e FBGs vale ressaltar o trabalho de Nazaré e Werneck [58], 2015, no qual foi
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Figura 2.19: Resultado das medidas de corrente alternada do sensor proposto. Adap-

tado de [58].

desenvolvido um sensor de corrente alternada para medida em linhas de transmissao.
Neste, apresenta-se uma solugao para o fato da magnetostriccao de uma barra de
Terfenol-D apresentar o dobro da frequéncia da corrente a qual estd submetido o
campo. O trabalho mostra uma otimizacao a partir da resposta do sensor em des-
locamento de comprimento de onda para os diferentes campos magnéticos ao qual
foi submetido 2.18

Com base nessas otimizacoes foi montada a estrutura para medida em um con-
dutor semelhante a uma linha de transmissao e foram entao medidos os resultados
para diversas correntes alternadas [2.19]

Em 2009, pela primeira vez [59], foi utilizado uma fibra éptica recoberta com
um filme fino de Terfenol-D ao invés de utilizar o material macico. Tendo sido
depositado pelo processo de magnetron sputtering em FBGs previamente corroidas
em acido fluoridrico de forma a aumentar a sensibilidade. Os filmes depositados

tinham espessura de 0,8 um e foram depositados a uma taxa de 0,08nm/s.

ANWARYANYA FBG compensadora
| Fonte de luz LED I | Y V V |y detemperatura
Y P
/‘\CX i —>  FBG
[ModuladorFBG | | )I//V . J\ sensor
FB:

Casca ;‘—

Nucleo

TbDyFe monocamada ou
TbDyFe/FeNi multicamadas

Figura 2.20: Esquema da cabega de medida do sensor. Adaptado de [59).

A Figura [2.20| mostra o esquema de montagem do sensor ji com compensacao
para temperatura. Obteve-se a maior sensibilidade para os sensores com diametro
final de 85 pum, como pode ser visto no grafico da Figura com 1,08 pm/mT.

A fim de substituir a utilizacao de acido fluoridrico e ainda assim aumentar a
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Figura 2.21: Variacao do comprimento de onda central para fibras com diferentes
diametros apés tratamento com HF. Adaptado de [59].

sensibilidade dos sensores, deu-se inicio a utilizacao de laser femtosecond para a
confeccao de microrranhuras na regiao da rede de Bragg para posterior deposigao
do filme fino de Terfenol-D. A Figura mostra o desenho esquemaético do sen-

sor fabricado a partir deste principio no qual as microranhuras terao 21,5um de
profundidade[60)] .

\
. Micro ranhuras

\ 2
I - Nucle
)
L - \‘ Casca

Figura 2.22: Perfil esquematico das fibras 6pticas com 6 e 8 microranhuras. Adap-
tado de [60].

Posteriormente a confeccao das microranhuras é depositado o filme fino de
Terfenol-D utilizando /textitsputtering RF. Os filmes formados tinham 5 pm de
espessura e foram depositados a uma taxa de 0,03 nm/s. A Figura mostra uma
imagem de microscépio 6ptico de varredura de sigla MEV da FBG ja recoberta com

o filme fino.

Figura 2.23: Imagem de MEV da fibra 6ptica recoberta com filme fino de Terfenol-D.
Adaptado de [60].

No gréafico mostrado na Figura pode-se observar que a confecgao das mi-

croranhuras aumenta a sensibilidade do sensor em relacao a fibra éptica sem esse
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tratamento. Além disso, com o aumento no numero de microranhuras ha um au-
mento da sensibilidade também, chegando a alcangar 0,58 pm/mT comparados com

0,14 pm/mT da fibra éptica padrao.
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Figura 2.24: Gréfico de resposta do sensor. Adaptado de [60].

No trabalho de 2010, Smith et al [61], atingiu sensibilidade de 0,3 pm/mT con-
feccionando um uma micro cavidade de 3 cm de comprimento, 15 pum de largura
e 20 um de profundidade. Além deste, Silva et al [62] de 2012 que mostram um
sensibilidade em torno de 0,70 pm/mT para filmes de Terfenol-D de 1,6 um de es-
pessura. Ja em 2013, Dai et al [63] (mesmo grupo do primeiro artigo citado de
2009), realiza um trabalho com microranhuras em espiral e depdsito de cerca de 1
pum de Terfenol-D al¢cando uma sensibilidade de 0,70 pm/mT, aproximadamente 5
vezes maior do que uma FBG sem as microranhuras, como reportado por estes (0,14
pm/mT). Ainda em 2015, Lee et al [64], reportaram a sensibilidade de 1,15 pm/mT
com uma LPG (sigla em inglés para Long Period Gratting) com duas microcavidades

confeccionadas com laser femtosecond e filme de Terfenol-D de 1 um de espessura.
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Capitulo 3
Metodologia experimental

Este capitulo de metodologia experimental esté divido em trés blocos, o primeiro
deles trata dos processos referentes a fabricagao do filme fino, o segundo a fabricacao
e preparagao da FBG e por ultimo os métodos envolvidos na andlise do filme fino
de Terfenol-D depositado sobre a FBG.

3.1 Filmes finos de Terfenol-D

3.1.1 Sputtering

Inicialmente, pensou-se em utilizar o equipamento de magnetron sputtering dis-
ponivel no Laboratério de Instrumentacao e Fotonica. Isto porém nao foi possivel,
pois sendo o Terfenol-D um material ferromganético ha efeitos de distor¢ao de campo
e este nao pode ser mitigado pela retirada do ima permanente central. Tendo em vista
este problema, foi utilizado o equipamento de magnetron sputtering disponivel no
Laboratério de Nanomateriais no Instituto de Fisica da UFRJ. A Figura [3.1] mostra

o equipamento utilizado.

Figura 3.1: Equipamento de magnetron sputttering utilizado no Insituto de Fisica.
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Foi confeccionado um suporte que permitiu que a fibra fosse posicionada ver-
ticalmente, de forma que esta girasse com velocidade 30 rpm durante o depdsito.
Sendo a fibra éptica um objeto cilindrico pensou-se o depdsito na mesma girando
como forma de obter um filme homogéneo ao longo de sua superficie. A Figura |3.2

mostra este suporte externa e internamente ao equipamento e durante o depdsito.

(a) (b)

Figura 3.2: (a) Suporte para fibra dptica externamente. (b) Suporte para fibra
optica posicionado.

Os depdésitos foram realizados em pressao de Ar de 5 mTorr com poténcia de
70 W, o alvo utilizado foi fornecido pela empresa ETREMA tendo diametro de
2 polegadas e espessura de 3 mm. Inicialmente os filmes foram depositados em
substrato de silicio e posteriormente em fibra 6ptica. Os filmes depositados em
silicio e que foram utilizados para as demais caracterizagoes possuem uma camada
protetora de Cr, para evitar a oxidacao.

Infelizmente, devido ao fato do Terfenol-D ser um material nao ductil, o alvo para
o depdsito por sputtering quebrou em diversos pedagos impendindo que pudesse dar
continuidade aos depdsitos e tendo que se buscar uma técnica alternativa para a
fabricacao dos filmes finos. Com isso, foram produzidos apenas dois depdsitos em

fibra dptica.

3.1.2 Deposicao por laser pulsado

O sistema de deposicao por laser pulsado do Laboratério de Instrumentacao e
Fotonica é constituido de um laser de Nd:YAG da marca Quantel, modelo Brilliant
B acoplado a um cristal que dobra a frequéncia de operacgao, trabalhando em 532
nm. Devido a camara de vacuo utilizada ser a mesma para o sistema do sputtering
e possuirmos um espaco limitado, foi necessario uma adaptacao do sistema para o
alinhamento do laser, de forma que o feixe chegasse ao alvo com o angulo requerido.

A Figura[3.3 mostra a trajetéria do laser até a janela de quartzo que d4 acesso a
camara de vécuo. B importante ressaltar que todas as pecas para suporte de espelho

que aparecem nesta imagem foram confeccionadas durante o desenvolvimento deste
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Figura 3.3: Montagem de espelhos para alinhamento do feixe de laser para dentro
da camara de vécuo.

trabalho para implementacao do sistema de deposicao que nao havia antes. Devido
a geometria da sala, foi necessario uma estudo prévio do alinhamento de forma a
garantir as condigoes ideais para o processo. A Figura [3.4 mostra o esquemadtico da

visao interna da camara apds o laser passar pela janela de quartzo.

Figura 3.4: Esquemaético de visao interna da camara apds o feixe passar pela janela
de quartzo.

3.2 Caracterizacao dos filmes finos

3.2.1 Espessura e taxa de deposicao

Tendo em vista que precisamos depositar sobre as fibras opticas filmes com es-

pessura especificas, previamente é necessario determinar a taxa de deposicao. Para
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obter esta informacgao é necessario conhecer a espessura e o respectivo tempo de
deposito de um filme produzido sobre as mesmas condigoes que serao feitas pos-
teriormente. A medida de espessura dos filmes finos foi realizada a partir de dois
diferentes métodos reflectometria e microscopia de forca atomica. O primeiro deles
nao é adequado para os filmes produzidos por deposicao por laser pulsado devido
a alta rugosidade gerada pelo método. Serd explicado a seguir como ¢é realizada a

medida de espessura para cada método.

Reflectometria

Foi utilizado o Sistema Gerador/Difratometro X’Pert PRO (Philips, Panalyti-
cal), do Laboratério de Raio-X do Centro Brasileiro de Pesquisas Fisicas (CBPF),
no modo de operacao de feixe de incidéncia rasante. A medida da espessura se d4a a
através da analise das franjas de interferéncia geradas pela interacao entre o raio X e
o filme fino sobre o substrato. Esta andlise € feita utilizando o software aberto Gen X
[65] que utiliza um robusto método de otimizagao de forma a ajustar os parametros
de espessura, rugosidade, difusao, densidade para o padrao interferométrico obtido
utilizando o equipamento citado. A interface gréafica pode ser observada na Figura
3.0l

~ / / /
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NEORN
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Sub.setSigmai 0 0 5-

Figura 3.5: Interface grafica do software de determinacao de espessura por reflecto-
metria - GenX.

Microscopia de forca atomica

O Microscépio de forga atomica de sigla AFM (em inglés, Atomic Force Micros-
copy) utilizado pertence ao Laboratério de Anélise de Superficies do Departamento
de Engenharia de Metalirgicas e Materiais da UFRJ, seu modelo é o AFM Topo-

metrix e operando no sistema Accurex IIL. De forma simples, este equipamento
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consiste basicamente em um cantilever que, quando aproximado da amostra ira ser
atraido ou repelido de acordo com a interacao entre o material da ponta de inspe¢ao
e o material da amostra. Variando a ponta utilizada diferentes aspectos podem ser
inspecionados abrindo um leque para diversas aplicacoes. Neste caso foi utilizada a
ponta de contato a fim de levantar o perfil de um degrau produzido entre o filme e o
substrato depositado (Figura. Sendo assim, a espessura do material é fornecida

através da diferenca de altura entre a regiao do depdsito e do substrato.

339 nm

slow [um]
Height (nm)

2
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3
2
5
(7]

20
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Figura 3.6: Degrau produzido para a medida de espessura do filme.

3.2.2 Caracterizagao estrutural

A cristalografia de raios X é uma técnica utilizada para determinar a estrutura
cristalina de atomos ou moléculas, uma vez que esta estrutura fard com que o ocorra
a difracao do feixe em diregoes especificas. Em termos gerais, este feixe de raios X é
gerado em um tubo catddico e filtrado para produzir uma radiacdo monocromatica,
colimada para concentrar e direcionada para a amostra.

A interacao entre o feixe incidente produz uma interferéncia construtivam,
quando satisfeitas as condigoes da lei de Bragg, nA = 2dsenf, sendo A o com-
primento de onda da fonte, d o espacamento entre os planos de difracao, n é um
numero inteiro e € o angulo de incideéncia.

Neste trabalho, embora sejam fabricados filmes amorfos, foi realizada a veri-
ficacao desta caracteristica a partir da técnica citada, tendo como padrao de com-
paracao a difracao do alvo cristalino de Terfenol-D. Foi utilizado o equipamento D2
Phaser Bruker.

3.2.3 Caracterizagao de composicao quimica

A determinacao da composicao quimica foi obtida através da técnica de espec-
troscopia de energia dispersiva de raio X, conhecida da sigla EDS (em inglés, Energy
Dispersive Spectroscopy), que consiste na interagao da amostra com uma fonte que

estimula a emissao de raio X. O equipamento utilizado foi o Microscopio Eletronico
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de Varredura de Alta Resolucao Jeol 7100FT do Laboratério Multiusuédrio de Na-
nociéncia e Nanotecnologia do Centro Brasileiro de Pesquisas Fisicas (CBPF).

Este equipamento é equipado com fonte de elétrons do tipo FEG com resolucao
de 1,2 nm (30 kV), capacidade de operacdo em baixas voltagens (2,0 nm a 1 kV)
e com o acessorio para espectroscopia de dispersao de energia de raios-X (EDS)
Oxford (SDD de 80 mm?).

Tendo em vista que o objetivo é determinar a composicao quimica somente do
filme fino e nao do substrato, diminuiu-se a voltagem de operacao mantendo a relagao
de compromisso para que houvesse sinal suficiente a ser detectado. Além disso, os
filmes preparados tinham cerca de 1 um de espessura, a fim de aumentar o volume
de amostra a interagir com o feixe de elétrons. A voltagem de operacao do feixe foi
fixada em 15 kV, magnificagdo de 1000x e distancia de trabalho (WD) de 10 mm,
isto garantiu um tempo morto do detector de EDS em torno de 30%, considerado

ideal para anélise.

3.2.4 Caracterizacao por microscopia de forca magnética

Em termos bésicos, a microscopia de forca magnética, de sigla MFM, consiste na
utilizacao de uma propriedade béasica do magnetismo: atracao e repulsao entre dois
magnetos. Semelhante a microscopia de forca atomica, esta é baseada em escanear,
utilizando uma ponta magnética, bem préxima a superficie de forma a detectar as
pequenas forcas induzidas pelo comportamento magnético da amostra.

A partir destas interacoes é possivel obter uma imagem da configuracao
magnética das amostras, assim como seus dominios magnéticos. E importante sem-
pre comparar com a imagem topografica da amostra a fim de certificar-se que ha
distingao entre estas e que somente os aspectos magnéticos estao sendo investiga-
dos. Esta caracterizacao foi realizada no Laboratorio de Andlise de Superficies do
Departamento de Engenharia de Metalurgicas e Materiais da UFRJ, seu modelo é
o AFM Topometrix e operando no sistema Accurex IIL, utilizando uma ponta de

material magnético duro.

3.2.5 Caracterizacao magneto-optica

A caracterizacao magneto-6ptica baseia-se em investigar a magnetizacao de uma
amostra baseado na rotacao de polarizacao gerada pela luz incidente neste amostra,
quando a mesma esta sob a influéncia de campo magnético externo. A interagao
do campo elétrico da luz com a nuvem eletronica do material sob efeito do campo
elétrico ira fornecer informacgao sobre a magnetizacao da amostra. Neste trabalho
serao utilizados dois efeitos basicos: efeito Faraday e efeito Kerr. O primeiro deles

consiste na rotagao do angulo de uma luz linearmente polarizada que é transmitida
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através de uma material submetido a campo magnético [41]. Este efeito pode ser

matematicamente descrito através da expressao (3.1)):

0; :/Vé-d? (3.1)
L

onde V é a constante de Verdet do material, B é o vetor densidade de fluxo
magnético e dl e o vetor diferencial ao longo da direcao de propagacao. Este efeito,
uma vez que é linear, foi utilizado para a calibragao do sistema e determinacao do
campo magnético ao qual a amostra é submetida pelo arranjo de bobinas.

Ja o efeito Kerr de sigla MOKE, (em inglés, Magneto optical Kerr effect), é
medido na reflexao do feixe incidente e pode ser separado em trés categorias: polar,
longitudinal e transverso. O efeito Kerr polar pode ser medido ao incidir um feixe
normal a superficie da amostra a qual estard magnetizada em direcao perpendicular
a superficie (Figura (a)). Apds a reflexdo, a polarizagao serd alterada em um
angulo 6, tipicamente menor que um grau. Revertendo a magnetizagao é também

invertida a rotacao [41].

— Laser
Campo magnético

(a) (b) (©)

Figura 3.7: Configurages bésicas para o efeito Kerr magneto-6pitco. (a) polar, (b)
longitudinal e (c) transverso.

O efeito Kerr longitudinal é medido através da incidéncia de um feixe obliquo a
amostra e a magnetizagio ocorre no plano de incidéncia (Figura[3.7 (b)). Ao refletir
um feixe incidente polarizado paralelo ou perpendicular ao plano de incidéncia ha
uma reflexao ligeiramente eliptica. Ha também inversao da rotagao quando ha in-
versdo da magnetizagio. No efeito Kerr transverso (Figura[3.7](c)), aparece a mesma
montagem do efeito Kerr longitudinal, exceto pelo fato de que a magnetizacao em-
bora seja no plano da amostra é perpendicular ao plano de incidéncia. Neste caso
porém, ha uma diferenca na reflectividade para a luz polarizada no paralela ou per-
pendicular ao plano de incidéncia, o que dependera da diferenca de magnetizagao
da amostra [41].

A Figura mostra a montagem experimental para a caracterizacao magneto-
optica. O sistema pode ser divido na parte 6ptica e na parte de excitagao magnética.
A parte 6ptica consiste em um feixe de laser vermelho que é refletido pela amos-
tra e direcionado ao prisma de Wollaston que ira separar o feixe em polarizacoes

ortogonais. Ap0s isso, o dois feixes sao direcionados a dois fotodetectores que irao
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gerar o sinal referente ao giro de polarizacao na luz gerado pela amostra excitada
magneticamente. Na parte magnética, tem-se um conjunto de bobina de Helmolthz

que sao excitadas por pulsos de duracao de 250 us e tensao de até 100 V.

Sistema de
campo pulsado

Amostra

Suporte de
amostra

Sistema de
Detecgdo

Figura 3.8: Montagem experimental para medida magneto-6ptica.

Para o processo de calibragao, foi entao utilizada uma combinacao dos efeitos
Faraday e Kerr. E necessério realizar a calibragao para que se saiba exatamente o
campo magnético gerado pela bobina. E utilizada entdo uma amostra de filme fino
de ferro, em torno de 100 nm, que é posicionada no centro das bobinas. Sendo o
valor do campo de saturagdo magnética do Fe conhecido (2,20 T), guarda-se o tempo
em que este campo € atingido dado um pulso de corrente. Apds isso, a amostra de
Fe é substituida por um cristal de 6xido de zinco (ZnO) (ver Figura com um
deposito de filme fino de ouro de forma a permitir a reflexao do feixe incidente,
uma vez que neste cristal ocorre efeito Faraday. A partir do cruzamento da curva de
magnetizacao do Fe e do ZnO é possivel determinar um fator de correcao que permite
a determinacao do campo gerado pela bobina ao longo da duracao do pulso. Esta
informacao sera utilizada para investigar a resposta magneto-éptica das amostras

estudadas.

3.3 Preparacao e deposicao de FBG

As fibras épticas com rede de Bragg utilizadas neste trabalho, sao do tipo mono-
modo do fabricante Fibercore, modelo SM1500, referente a categoria de altamente
dopadas por germanio. Possui diametro total de 125 um, sendo o nticleo de 4,2

um e é apta para operar de 1520 nm a 1650 nm. As respectivas redes de Bragg
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Figura 3.9: Amostras para a calibracao da montagem magneto-optica.

foram confeccionadas utilizando uma mascara de fase de quartzo de periodicidade
de 1052 nm, um laser de argonio do modelo Coherent 300C, com comprimento de
onda fundamental de 488 nm, porém acoplado a um cristal de forma a dobrar sua
frequéncia de operagao, alcancando o comprimento de onda desejado no ultravioleta
de 244 nm.

Essas fibras opticas foram previamente submetidas ao carregamento de hi-
drogénio, ou seja, permaneceram sob pressao de 100 kgf/cm? de H, durante 7
dias antes do processo de gravacao. Todos os equipamentos, assim como as monta-
gens citadas para a fabricacao das FBGs utilizadas neste trabalho, estao disponiveis
nas instalagoes do Laboratério de Instrumentagoes e Fotonica (LIF/COPPE).

Os depésitos das fibras no sistema de sputtering foram realizados utilizando o
suporte mostrado na secgao 3.1.1 e foram produzidos filmes com 1 pum de espessura.
Jé& no sistema de PLD, os depdsitos foram realizados em duas etapas, sendo as fibras

Opticas giradas em 180° a cada etapa, sendo depositados filmes de 2 um sobre a fibra.

3.4 Ensaios em campo estatico

3.4.1 Montagem para teste em eletroima

Foi utilizado o sistema de eletroima do Laboratério de Supercondutores da
COPPE/UFRJ, da marca Lake Shore Cryophotonics, EUA, Modelo 622. Para a me-
dida do campo magnético foi utilizado um gaussimetro da marca Lakeshore modelo
410, com a sonda Hall transversal. A Figura [3.10| mostra o equipamento utilizado.

A Figura[3.11]mostra o posicionamento das fibras 6pticas com filmes finos deposi-
tados durante os ensaios no equipamento. Foram realizados ensaios posicionando as
fibras opticas paralelas e perpendicular a direcao de aplicagao do campo magnético
externo. Em relacao a montagem &ptica para investigacao do comportamento da
FBG com filme fino, foi utilizado o interrogador éptico da marca Micron Optics,

modelo SM125, contendo 4 canais e resolucao espectral de 1 pm. O sistema de
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Figura 3.10: Foto do eletroima utilizado [66].

aquisicao possui um frequéncia de 2 Hz e cada ponto de aproximacao foi mantido

por 2 minutos.

Interrogador 6ptico

Representacdo do
campo magnético

Figura 3.11: Posicionamento das fibras épticas, respectivamente, paralelo e perpen-
dicular ao campo magnético aplicado.

3.4.2 Montagem para teste com ima

A Figura[3.12) mostra a montagem para a medida de campo magnético utilizando
um ima. O sistema consiste em um estagio de variacao micrométrica e a intensidade

do campo foi variada de acordo com aproximacao do ima até o sensor. Para realizar
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a calibragao foi utilizado um gaussimetro da marca Lakeshore modelo 410, com a
sonda Hall axial. Todo o sistema foi fixado sobre uma mesa 6ptica a fim de garantir
a estabilidade.

Ima Fibra
optica

Suporte para sensor

Estagio de controle micrométrico

Mesa optica

Figura 3.12: Montagem para medida utilizando um ima.

Deve-se salientar que esta montagem foi realizada a fim de reproduzir os testes
descritos na literatura, porém é sabido que o fato de utilizar um ima implica na
presenca de gradiente de campo magnético, podendo produzir forca magnética. Para
a interrogacao foi utilizado o mesmo sistema citado no item 3.4.1 como mesmo
método de aquisicao. A opg¢ao por esta montagem sera discutida com detalhes na

seccao 4.2.2.

3.4.3 Comparacao entre os filmes de Terfenol-D e Fe

Além dos depésitos de filme fino de Terfenol-D sobre as fibras épticas com rede
de Bragg, foram também realizados depdsitos de Fe sobre o mesmo tipo de fibras.
Realizou-se isso, com o objetivo de comparar o efeito da magnetostriccao somente
causado pelo Terfenol-D com os efeitos de magnetizagao, podendo levar a fibra éptica

a sofrer agao de forca magnética por gradiente de campo.
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Capitulo 4
Resultados e discussao

Durante o desenvolvimento deste projeto, observou-se que os resultados obtidos
diferiam dos encontrados na literatura. Por isso, buscou-se uma melhor compreensao
das caracteristicas dos filmes finos depositados a fim de relacionar estas com as res-
postas obtidas pelos sensores. Desta forma, este capitulo inicia-se com os resultados
referentes a caracterizacao dos filmes finos e em sequéncia as respostas dos sensores.
A partir da seccao 4.2.1 apresenta-se as principais diferencas com os resultados ja
reportados. Sendo assim, optou-se por reproduzir uma das montagens de medida
encontradas nestes trabalhos utilizando ima permanente (seccao 4.2.2), apresen-
tando os resultados e os respectivos problemas desta abordagem. Ja na seccao 4.2.3
comenta-se a utilizacao de bobinas ja que esta é outro tipo de montagem utilizada
nos artigos.

Na seccao 4.3 sera mostrado o estudo analitico baseado no desenvolvimento
tedrico buscando compreender os limites da técnica utilizada. Finalmente, na sec¢ao
4.4 serao discutidos e comparados os resultado obtidos e os reportados pela literatura

a luz dos conceitos apresentados anteriormente.

4.1 Caracterizacao dos filmes finos

4.1.1 Espessura e taxa de deposicao

Tendo em vista os métodos descritos no capitulo anterior, as tabelas a seguir
mostram as respectivas taxas de deposicao para os métodos de depdsito de filmes

finos utilizados:

Tabela 4.1: Informacgoes sobre depdsitos de Terfenol-D por magnetron Sputtering
Poténcia(W) | Pressao vacuo (Torr) | Pressao de Ar (Torr) | Taxa (nm/min)

70 7,0.10"%a1,0.107" 51073 7,3
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Tabela 4.2: Informacgoes sobre depdsitos de Terfenol-D por PLD

. -, Comprimento .
Energia do pulso (mJ) | Pressao vacuo (Torr) de onda (nm) Taxa (nm/min)
200 4,5107%a 1,0.107° 532 5,6

Tabela 4.3: Informacoes sobre depédsitos de Fe por PLD

. -, Comprimento .
Energia do pulso (mJ) | Pressao vécuo (Torr) de onda (nm) Taxa (nm/min)
200 4510 %a1,0.10° 532 1,2

Como sao técnicas que envolvem fenomenos distintos nao é possivel determinar
diretamente as causas da diferenca entre as taxas de deposi¢ao. Porém, vale res-
saltar, que o comprimento de onda do laser utilizado esta intimamente ligado com
processo de ablacao do material utilizado, por isso Fe e Terfenol-D, devido as dife-
rentes constituicoes quimica e estrutural, apresentam distintas taxas de deposigao
mesmo utilizando as mesmas condigoes de depésito.

Ao fim, os filmes produzidos sobre silicio para a caracterizacao do filme possuem
50 nm, para ambas as técnicas. No caso dos filmes produzidos por sputtering ha
ainda uma camada de 10 nm de Cr. J4 os filmes finos depositados sobre as fibras
Opticas e utilizados para a analise de composicao quimica possuem espessura de 1,5

pm.

4.1.2 Caracterizacao estrutural

Iniciou-se realizando a difracao de raio-X do alvo de Terfenol-D para posterior-
mente comparar com a dos filmes finos fabricados. A Figura mostra o resultado
desta analise. A identificacdo de picos referentes ao Terfenol-D foi realizada utili-
zando a base de dados de estruturas cristalinas inorganica (sigla em inglés ICSD)
[67].

Pode-se observar o que os cristais do alvo apresentam uma direcao preferencial
(220), que deve-se ao fato do processo de fabricacao e as finalidades do Terfenol-D
vendido comercialmente, ou seja, para obter maior eficicia na magnetostriccao do
material maci¢o é necessario orientagao cristalina.

Na amostra preparada por sputtering nao sao identificados os picos de Terfenol-
D como era esperado, uma vez que o processo visava a fabricacao de um filme
amorfo. Os picos identificados sao referentes ao substrato de Si e ao Cr colocado
para protecao. A Figura mostra os resultados obtidos.

Na amostra preparada por PLD, observa-se apenas o pico referente ao substrato
de Si, como pode ser visualizado noa Figura [4.3]

Em ambas as andlises encontrou-se o resultado esperado, uma vez que os filmes
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Figura 4.1: Difratograma de raio-X do alvo de Terfenol-D.
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Figura 4.2: Difratograma de raio-X do filme fino produzido por sputtering de
Terfenol-D.

finos nao passaram por nenhum tratamento térmico e os depédsitos foram realizados
em temperatura ambiente. Vale salientar que os filmes finos de Terfenol-D cristalinos
apresentam maior coeficiente magnetostrictivo [44], porém o tratamento térmico
necessario para atingir estas estruturas, em torno de 500°C' apagaria a rede de

Bragg inscrita na fibra éptica.

4.1.3 Caracterizacao da composi¢ao quimica

Como as anélises de composicao quimica foram realizadas utilizando a técnica
de EDS em um microscépio eletronico de varredura, temos além dos graficos de
composi¢ao quimica, as imagens da superficie do filme depositado sobre silicio. As
Figuras [1.4] e mostram respectivamente a regiao do alvo, do filme de sput-
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Figura 4.3: Difratograma de raio-X do filme fino produzido por PLD de Terfenol-D.

tering e do filme de PLD onde foi realizada andlise e os graficos de identificagao
dos elementos. A partir dos espectros de identificacao obtidos foram calculadas as

formulas moleculares para cada caso.
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Figura 4.4: Analise de EDS do alvo de Terfenol-D utilizado junto & imagem obtida
por MEV

Na Figura [£.4] pode-se observar que hé regides com diferentes aspectos visuais
mostrando imperfeicoes na superficie. Porém, vale ressaltar, que durante a pre-
paragao o alvo foi lixado, polido e limpo com &lcool isopropilico a fim de torné-lo o
mais uniforme possivel. Por isso realizou-se a inspecao de trés diferentes regioes que
apresentavam caracteristicas morfoldgicas distintas. Ja na Figura pode-se ob-

servar as diversas goticulas (droplets) caracteristicas da deposigao por PLD, embora
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Figura 4.5: Analise de EDS do filme fino de Terfenol-D fabricado por sputtering
junto a imagem obtida por MEV.

apresentem clara diferenga morfoldgica, nao ha diferenca substancial de composi¢ao
quimica, quando comparada com as outras regioes da amostra. Ja o filme fino da
Figura [4.5 produzido por sputtering apresenta-se bastante uniforme, dentre os ele-
mentos aparece também Cr, pois neste sistema foi realizado um recobrimento com
10 nm de Cr para evitar oxidagao.

Pode-se observar que além dos elementos da liga Terfenol-D (Tbh, Dy e Fe) todas
as amostras contém também O e C. Este fato pode ser explicado pela formacao de
oxidos na superficie e pela redugao de matéria organica, como eventuais gorduras e
sujeiras. Como pode ser visto também, os graficos fornecem o percentual em massa
dos elementos quimicos identificados. Para sumarizar os dados e tornar mais facil a
comparacao, realizou-se a média dentre os espectros obtidos para cada elemento e
converteu-se para a férmula molecular mais usual. O valor da proporcao de Fe foi

mantida fica em 1,92 a fim de comparar com a composicao fornecida pelo fabricante

[68].

Tabela 4.4: Composicao quimica das amostras
Amostra | Tb | Dy | Fe
Fabricante | 0,3 | 0,7 | 1,92
Alvo 0,32 | 0,68 | 1,92
sputtering | 0,31 | 0,66 | 1,92
PLD 0,26 | 0,54 | 1,92

A Tabela (4.4) mostra que o filme de sputtering encontra-se mais préximo da
composicao do alvo e, consequentemente, da composicao indicada pelo fabricante. O
filme produzido por PLD apresenta menor teor de ambos os elementos de terra rara,
o que pode modificar as propriedades magnetostrictivas da liga. Como mostrado

[42] a proporcao entre os elementos numa liga magnetostrictiva amorfa é um dos
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Figura 4.6: Analise de EDS do filme fino de Terfenol-D fabricado por PLD junto a
imagem obtida por MEV.

fatores de maior impacto para a resposta de magnetizacao e magnetostriccao.

4.1.4 Caracterizacao magnetodptica
Calibragao das bobinas

A calibracao foi realiza utilizando inicialmente um filme fino de Fe, cuja magne-
tizacao de saturacao é conhecida de 2,2 T. Apds isso, colocou-se na mesma posicao
uma amostra de ZnQO, para a caracterizacao da curva de campo completa, uma vez
que o efeito magneto-6ptico neste cristal, ja explicado anteriormente como efeito Fa-
raday, apresenta uma resposta linear. Sobrepondo ambos os sinais é possivel encon-
trar a constante de conversao do sinal magneto-6ptico de ZnO para campo magnético
aplicado pela bobina. A Figura[4.7 mostra a superposigao resposta magneto-Gptica
do Fe e de ZnO, utilizando o conjunto de bobinas descrito para MOKE polar.

Para o célculo da constante de conversao de sinal MO de ZnO em campo

magnético, realiza-se:

a-VMOZnO = 2,2T (41)
22T
a = 1,—1V
a=1,98T/V

A partir disto, o cristal de ZnO pode ser utilizado para a calibracao das demais
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Figura 4.7: Superposicao resposta magneto-éptica do Fe e de ZnO.

bobinas utilizadas. A partir desta calibracao é sabido que a bobina para avaliar o
efeito Kerr polar alcanga cerca de 4,2 T (pulsos de 100 V), enquanto a bobina para
avaliar o efeito Kerr longitudinal alcanca cerca de 140 mT (pulsos de 10V).

A Figura mostra o grafico do sinal magnetodptico obtido na montagem de
Kerr polar para o filme fabricado pelo processo de sputtering. Nao foi possivel
realizar o Kerr longitudinal com essa mostra para fins comparativos pois a sinal
estava abaixo dos limites de deteccao do equipamento utilizado. Pode-se observar
que a inflexao da curva de magnetizagao ocorre em torno de 1 T como reportado na
literatura [69).

* MOKE polar

Sinal MO
o
1
T

Figura 4.8: Grafico para MOKE polar do filme fino de Terfenol-D produzido por
sputtering.

A Figura [4.9] mostra o grafico de sinal magnetoéptico obtido na montagem de
Kerr polar (campo perpendicular ao plano da amostra) e o sinal para a montagem

longitudinal (campo paralelo ao plano da amostra). E importante salientar que as
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escalas estao indicadas nas cores correspondentes as curvas, uma vez que os sinais
obtidos possuem ordem de grandezas distintas. Observa-se que claramente ha uma
anisotropia e que o eixo de facil magnetizacao ocorre no plano da amostra. Este efeito
é esperado em filmes finos magnéticos amorfos no qual o efeito de sperimagnetismo

é observado como ocorre com as ligas de ThFes e DyFes [42].
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Figura 4.9: Grafico para MOKE polar do filme fino de Terfenol-D produzido por
PLD.

4.2 Ensaios em campo estatico

4.2.1 Ensaio com eletroima

A Figural4.10, mostra o grafico de resposta das respectivas fibras opticas fabrica-
das por sputtering e PLD, quando submetidas & campo magnético paralelo a direcao
axial e paralela a mesma, como mostrado na(3.11]

Primeiramente, deve-se salientar que as linhas que aparecem no grafico sao ape-
nas para facilitar a visualizacao do efeito, elas nao correspondem a pontos expe-
rimentais. Observa-se na Figura que nao ha deformacao mensuravel, quando
ambas as fibras sao colocadas paralelamente ao campo magnético aplicado. Isto foi
incialmente considerado incompativel com os resultados obtidos na literatura uma
vez que oS mesmos sugeriram que o campo aplicado ocorria nesta direcao. Porém
observou-se que ao aplicar o campo perpendicular, houve deformagao no sensor pro-
duzido a partir da técnica de PLD, com sensibilidade de 0,075 pm/mT operando na
faixa de 50 a 150 mT.

A partir de entao, buscou-se técnicas que pudessem auxiliar a investigacao do

motivo dos resultados. A primeira hipotese levantada foi a possibilidade do filme
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Figura 4.10: Respostas das fibras épticas com filme fino de Terfenol-D depositados
por sputtering e PLD.

fino nao ter aderido corretamente na fibra 6ptica, fazendo com o que nao houvesse
acoplamento entre o fendmeno de magnetostriccao e a deformacao da fibra éptica.
Para isso, utilizou-se a técnica de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), nas
mesmas condi¢oes nas quais foram realizas as caracterizagoes de composi¢ao quimica
(4.1.3). A Figura mostra a fibra éptica com depédsito realizado por sputtering e
pode-se observar que o filme possui intimeras descontinuidades, ao realizar a anélise

de composicao quimica em cada uma das estruturas, pode-se observar que hé buracos

em que apenas detecta-se Si e O, os componentes principais da fibra dptica (Figura
112) .

. 10um CBPF
x 400 15.0kV LED SEM WD 8.0mm

(a) (b)

Figura 4.11: Imagem em MEV de fibra 6ptica com filme fino de Terfenol-D com
depdsito por sputtering. (a) vista superior e (b) vista em perspectiva

Infere-se que o depdsito com a montagem que manteve a fibra na posicao ver-

tical possa ter provocado vibragoes e instabilidades durante o processo. Estas per-
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Figura 4.12: Anélise da composicao quimica das descontinuidades da fibra éptica
com filme fino fabricadas por sputtering.

turbagoes podem ter comprometido a aderéncia justificando os resultados obtidos.
Ja a Figura mostra que o filme fabricado por PLD apresenta-se continuo em-
bora fique evidente a presenca dos droplets. Na Figura [4.14] é possivel visualizar a

composi¢ao quimica da regiao selecionada.

-— 10pm CBEF
15.0kV LED SEM WD 8.4mm

(a) (b)

Figura 4.13: Imagem em MEV de fibra 6ptica com filme fino de Terfenol-D com
depésito por PLD. (a) vista superior e (b) vista em perspectiva

Uma vez que os filmes finos depositados por PLD visualizados por MEV pare-
ciam intactos, buscou-se outras causas para o sensor produzido por esta técnica nao
apresentar resposta para o campo magnético paralelo ao eixo axial como esperado.
A primeira explicacao para a resposta do sensor apresentada em campo perpendi-
cular, é questao do eixo de facil magnetizacao abordada por [43]. Para que haja

magnetostriccao é necessario que haja um giro de 90° na magnetizagao, se o giro
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Figura 4.14: Analise da composi¢ao quimica fibra optica com filme fino fabricadas
por PLD.

for de 180° nao se observa a variacao de comprimento. A caracterizacdo magneto-
6ptica mostrada na Figura 4.9, mostra que o eixo de facil magnetizacao para os
filmes produzidos por PLD é no plano do depésito.

A Figura [4.15] mostra o esquemaético da situacdo dos dominios magnéticosno
filme fino magnetostrictivo na fibra éptica, quando o campo magnético é aplicado ao
longo da direcao longitudinal. Isso ocorre pois os dominios magnéticos, na auséncia
de campo magnético externo, ja se disporem nessa direcao do plano pelo fato do
eixo de facil magnetizacao, ao aplicar o campo magnético no plano do filme, o giro

de magnetizacao de 180° nao gera magnetostricgao.
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Figura 4.15: Esquematico para explicacao do efeito de rotagdo dos dominios
magnéticos, quando aplicado campo magnético paralelo.

Ja na Figura [4.16| mostra-se o esquematico, quando da situagao dos dominios no
filme fino magnetostrictivo na fibra 6ptica, quando o campo magnético é aplicado na
dire¢ao perpendicular. Neste caso ha uma diminuicao do tamanho da filme, indu-

zindo assim, a diminuicao do tamanho da fibra 6ptica, explicando o efeito visualizado

na Figura



Figura 4.16: Esquematico para explicacao do efeito de rotagdo dos dominios
magnéticos, quando aplicado campo magnético perpendicular.

Para corroborar esta explicacao, foi utilizada a microscopia de forga magnética
(MFM) para identificar os dominios magnéticos no filme fino depositado sobre a
fibra 6ptica. A Figura 4.17 mostra as imagens obtidas por esta técnica. Uma
primeira observacao importante, quando se utiliza este tipo de técnica é observar a
diferenca entre as imagens da topologia e da resposta magnética. Na Figura
(a) é possivel observar a superficie do filme depositado com as diversas goticulas
(droplets) caracteristicos da técnica de PLD.

Janafl.17) (b) observa-se, indicado pelas setas brancas, os contraste dos dominios
magnéticos, apresentando-se como linhas, paralelos entre si e, como indicado pela
seta azul, na direcao longitudinal da fibra 6ptica. Ou seja, como sem a aplicagao de
campo magnético externo os dominios magnéticos encontram-se nesta configuragao,
a resposta de magnetostricgao possivel, com o giro de parede de dominio de 90°

é quando o campo magnético e aplicado perpendicular a fibra, como mostrado na
Figura [4.16]

4.2.2 Ensaio com ima permanente

A Figura [4.18 mostra as respostas do sensores produzidos recobertos por Fe e
Terfenol-D. Como pode-se observar, o resultado obtido é semelhante ao reportado
na literatura, ou seja, ha um aumento do Az quando o ima ¢é aproximado do sensor.
Porém, observa-se que mesmo para uma fibra éptica recoberta com filme fino de 200
nm de Fe, observa-se o efeito. E sabido que o Fe possui coeficiente magnetostrictivo
cerca de 20 vezes menor que o do Terfenol-D o que aponta para o fato de que o
efeito medido nao é de magnetostricgao.

A possivel explicacao para este resultado deve-se ao fato da fibra éptica fletir

em direcao ao ima permanente sob efeito de forca magnética. Uma vez que, assim
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Figura 4.17: (a) Imagem da topologia do filme fino magnetostrictivo sobre a fibra
6ptica. (b) Imagem de MFM da mesma regiao

como o Terfenol-D, o Fe vai sofrer efeito de magnetizagao o fato de estar sob efeito
do campo nao uniforme provocado pela presenca do ima ira provocar esta forca
descrita pela Eq. 4.2 [70]

F=V(m-B) (4.2)

Onde m é momento dipolo e B é o campo magnético. Ou seja, se o divergente
do campo for diferente de zero em alguma diregao havera forca magnética. O fato
da fibra éptica possuir um geometria com diametro bastante reduzido em relagao
ao seu comprimento acaba por facilitar que durante este experimento o sensor seja
"atraido” pelo ima a medida que este se aproxima, esta curvatura gerada pela atragao

provoca o deslocamento do Ap da Figura [4.18]

4.2.3 Efeito magnetostrictivo e efeito de gradiente de campo

A partir dos resultados obtidos nas seccoes 4.2.1 e 4.2.2 abre-se a discussao
sobre os cuidados necesséarios para a observacao da magnetostriccao uma vez que
os efeitos de gradiente de campo podem submeter a fibra éptica a forca magnética
gerando uma medida coerente com a intensidade de campo, porém causada por
outro efeito. Nos ensaios realizados no eletroima nao ha efeito do gradiente de
campo, quando o sensor é, cuidadosamente, posicionado na regiao central do campo

aplicado, garantindo assim que somente o efeito magnetostrictivo seja abordado.
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Figura 4.18: Respostas das fibras 6pticas com filme fino de Terfenol-D e Fe.

Os trabalhos reportados na literatura realizam seus ensaios utilizando uma mon-
tagem com ima permanente ou com uma bobina cilindrica. Devido a insuficiéncia
de dados para reproduzir exatamente uma bobina descrita nos trabalhos anteriores,
optou-se por estudar o comportamento do campo magnético no interior da bobina.
O estudo realizado corresponde ao comportamento do campo magnético dentro de
uma bobina de possui diametro de 10 mm e comprimento de 10 mm, contendo 200
espiras e aplicando-se uma corrente de 3 A. A Figura mostra o comportamento

do campo magnético na dire¢ao z ao longo do eixo radial da bobina.
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Figura 4.19: Campo magnético na direcao z ao longo do eixo radial a partir do
centro da bobina.

Como pode-se verificar na Figural4.19, ha uma variagao da intensidade do campo
magnético, sendo este mais intenso nas proximidades da parede da bobina. Sendo

assim, pode-se afirmar que ha gradiente de campo dentro da bobina, fazendo com que
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o mesmo efeito observado na montagem com ima permanente também ocorra. Ou
seja, a medida que se aumenta a corrente elétrica para aumentar o campo magnético,
ha também o aumento do gradiente que vird a gerar for¢a magnética podendo levar

a fibra éptica a fletir.

4.3 Estudo analitico

4.3.1 Analise de efeito magnetostriccao

O célculo tedrico da deformacgao causada pela magnetostricgao no sistema filme
fino magnetostrictivo + fibra optica, foi desenvolvido a partir do equacionamento das
respectivas energias magnetoelasticas e elasticas. Iniciando a descricao da energia
magnetoeldstica (E,), consideramos que em volume magnético V4, ¢ uma funcao

dos cosenos diretores («;) da direcao de magnetizagao.

2 272

+28€’2Vmag (Eyz0003 + €,0300 + E4y0102) (4.3)

2 2 2 1
ot = BV | 3 (084 252 ) 4 36 (0} o

Onde ¢;; sao elementos do tensor de deformagao do material e €] e €) sao os

modos proprios de deformacao ao longo das direcoes x, v e z, descritos comos:

= (e - 21 00) (4.4)

&5 = (€aw — Eyy) (4.5)

Ja a energia elastica associada a fibra optica, pode ser descrita como:

1 2 1
E, = écvvﬁm { 72 —5’52} +C (2,42, +¢2) (4.6)

3510 Ty

para materiais amorfos e isotropicos como é o caso da silica da fibra dptica, temos

que os coeficiente elasticos:

= - 41
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Nas equacoes e , é assumido que toda a energia magnetoelastica esta
confinada na camada magnética, assim como a energia elastica esta confinada dentro
da fibra éptica. Sendo assim, a deformacao ocorrida, ird corresponder ao minimo
da energia total do sistema (Er = E,. + Fe). Este valor serd obtido realizando a
derivada da energia total em relacao aos modos de deformacao proéprios, tendo em

vista que na saturagao a segunda parte da equacao (4.3) nao se faz necessaria.

oEr 2 a?+a? 2
_681/ = gB%szag (ozg + -+ 2 9 2 + gCWVfibm€¥ (48)
e
oF 1 1
ag’; = §B%2melg (Oé - Oég) + éc’yvfibragg (49)
No equilibrio, sera considerada energia minima onde %f;? =0e %flT =0. O que
corresponde aos valores de deformacao de:
B2V, o + a3
v _ mag (24 Z1 T2 4.10
. C’yvfibra (a?) * 2 ) ( )
e
BV,
Entao, considera-se duas situagoes especificas:
a- Magnetizagao ao longo da diregao da fibra (a; =0, =0 e a3 = 1)
) (4.12)
I = — .
! CW‘/fibra
e
g =0 (4.13)

b- Magnetizagao perpendicular a diregao da fibra (a; = 1,0 = 0 e a3 = 0)
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e
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2 CW‘/fibra

A partir disso, é possivel calcular a deformacao em uma certa direcao da fibra,
orientada nos cosenos diretores f3;, e escrito em funcao dos modos de deformagao

proprios calculados:

A 2 2
(TZ> _ §s¥ <6§+61 ;@) %%_@ (4.16)

Sendo assim, a deformacao causada pela saturagao da magnetizacao ao longo da
Al ..
fibra ((T)M”) é:

Al 2 B2V,
— =—— 4.17
( ! )M 3 C"V¥ibra (4.17)

E na direcao perpendicular ((5%) ) & fibra:

AL 187V (4.18)
U )we 3C Vi, ‘

Consequentemente, a deformacao esperada ((%)esp) serd a diferenca entre essas

duas configuragoes, dada por:

Al) BV
=) ==_"w (4.19)
( ! esp v Vfibra

Sabendo que o coeficiente magnetoeldstico B2 para o Terfenol-D amorfo é 17
MPa [43] e substituindo os valores de médulo de Young e coeficiente de Poisson para
a silica, respectivamente E= 73 GPa e v= 0,17, considerando uma fibra éptica de
diametro de 125 um e um filme fino de 1,5 um e substituindo estes valores na Eq.
(4.19), obtem-se:
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Al
(T) =8,7 ue (4.20)
esp

Sabendo que a sensibilidade a deformagcao de uma FBG ¢ tipicamente 1,2 pm/ue

o valor esperado de deslocamento do comprimento de onda é Ag= 10,5 pm.

4.4 Comparacao com os trabalhos anteriores

O primeiro trabalho que envolve filme fino de Terfenol-D sobre uma FBG é re-
portado em 2009 [59], este apresenta um filme de 1 um de espessura e composto
de TbDyFe porém sem estequiometria relatada. A sensibilidade apresentada é de
0,52 pm/mT, o ensaio é realizado em campo estatico em uma bobina sem dimensoes
definidas que produz campo magnético na faixa de 0 a 50 mT. O mesmo grupo
manteve atuacao nesta area, utilizando laser de femtosegundos para fabricar micro-
ranhuras nas fibras épticas antes da deposicao do filme fino, porém um dos sensores
era mantido sem as modificagoes de forma a servir de controle. Como no artigo
de 2009, nao é definida a estequiometria do filme fino e as espessuras variam de
4,6 a 6,0 um. Neste trabalhos os testes sao realizados com imas permanentes e a
sensibilidade reportada é de 0,1 pm/mT [60, [7T], [72]. Vale ressaltar, que para um
espessura maior de filme houve uma piora na sensibilidade do sensor o que nao seria
esperado, uma vez que maior a quantidade de material magnetostrictivo maior sera
a energia magnetoeldstica transmitida a fibra 6ptica. Porém, é possivel observar que
houve também uma mudanca de método utilizado para a caracterizacao do sensor,
mostrando um possivel efeito do gradiente de campo.

Observa-se, adicionalmente, que em artigos nos quais foram utilizados montagens
com ima para caracterizacao, com espessura de 1,0 um, como reportado em 2010
por Smith et al, apresenta sensibilidade de 0,30 pm/mT. Todavia, em trabalho
reportado por Silva et al [62] onde a espessura do filme fino era de 1,6 pm em ensaio
realizado em bobina, observa-se uma sensibilidade 0,80 pm/mT. Mais uma vez, ha
uma grande diferenca de sensibilidade quando os sensores sao caracterizados por

diferentes métodos.
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Capitulo 5
Conclusoes

Este trabalho confeccionou sensores de campo magnético baseados em filme fino
de Terfenol-D sobre FBG pelas técnicas de sputtering e PLD. Para isso, primeira-
mente foram adaptados os sistemas de deposicao, que originalmente sao concebidos
para substratos planos, de forma a serem utilizados para depdsitos em fibra opticas.
No caso do sistema de PLD, foi realizada também a adequacao do sistema para
implementagao deste no Laboratério de Instrumentacao e Fotonica.

No sensor confeccionado pela técnica de PLD obteve-se uma sensibilidade de
0,075 pm/mT operando na faixa de 50 a 150 mT para a medida de campo magnético
perpendicular a dire¢ao longitudinal da fibra éptica. Atingiu-se um valor abaixo ao
reportado na literatura, porém foi observado que o método de caracterizagao utili-
zado nos diferentes trabalhos traz incompatibilidade na reproducao dos resultados.

E importante ressaltar que a montagem de caracterizacao com um eletroima,
evita-se o efeito de gradiente de campo que pode fazer a fibra éptica fletir, gerando
um sinal de deslocamento no comprimento de onda de Bragg proporcional ao campo
magnético, submetido porém nao causado pela magnetostriccao. Este tipo de efeito
ocorre quando os ensaios de caracterizacao sao realizados com imas ou bobinas.
Além disso, o resultado semelhante ao da literatura encontrado quando uma fibra
6ptica com filme fino de Fe ou Terfenol-D é submetida ao ensaio com ima, mostra
que o efeito dominante nao é o de magnetostriccao como sugerido.

A partir dos ensaios realizados com os sensores e a caracterizagao quimica (EDS-
MEV) , estrutural (DRX) e magnetod6tica (MOKE) dos filmes finos magnetostricti-
vos é possivel relacionar as caracteristicas do filme com a resposta do sensor. Nos
trabalhos apresentados na area nao ha caracterizacao dos filmes finos depositados, o
que dificulta a reprodutibilidade dos sensores confeccionados. Verifica-se que o eixo
de facil magnetizacao possibilita que o sensor realize uma medida unidirecional, o
que pode ser util em diversas aplicacoes.

Dentre as dificuldades encontradas é importante remarcar a incompatibilidade

entre a taxa de deposicao fornecida por estas técnicas e a espessura requerida para
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filme fino. Neste sentido, recomenda-se que outras técnicas de deposicao, com maior
taxa de deposicao, sejam avaliadas para confeccao deste sensor. Isso permitira a

confecgao de filmes mais espessos e a melhora na sensibilidade do sensor.
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Apeéendice A

Anexo

A.1 Espectros de EDX

A.1.1 Espectro de EDX do Alvo

As Figuras [A 1], [A2] [A.3 e [A4] a seguir mostram a regiao analisada e seus

respectivos espectros de composicao quimica.

Electron Image 18

25um

Figura A.1: Imagem de MEV de alvo de Terfenol-D fornecido pela empresa
ETREMA.

A.1.2 Espectro de EDX do filme fino produzido por sput-

tering

As Figuras[A 5] [A.6]e[A.7], a seguir mostram a regiao analisada e seus respectivos

espectros de composicao quimica.
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Figura A.2: Grafico de EDX referente a regiao do alvo de Terfenol-D fornecido pela
empresa ETREMA.
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Figura A.3: Grafico de EDX referente a regiao do alvo de Terfenol-D fornecido pela
empresa ETREMA.

A.1.3 Espectro de EDX do filme fino produzido por PLD

As Figuras [Ag], [A.9] [A.10] e [A11] a seguir mostram a regiao analisada e seus

respectivos espectros de composicao quimica.
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Figura A.4: Grafico de EDX referente a regiao do alvo de Terfenol-D fornecido pela
empresa ETREMA.
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Figura A.5: Imagem de MEV do filme fino produzido por sputtering.
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Figura A.6: Gréfico de EDX referente a regiao do filme fino produzido por sputtering.
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Figura A.7: Grafico de EDX referente a regiao do filme fino produzido por sputtering.

Electron Image 17
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Figura A.8: Imagem de MEV do filme fino produzido por PLD.
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Figura A.9: Gréfico de EDX referente a regiao do filme fino produzido por PLD.
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Figura A.10: Grafico de EDX referente a regiao do filme fino produzido por PLD.
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Figura A.11: Grafico de EDX referente a regiao do filme fino produzido por PLD.
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