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Resumo

Sinimbu, Lanna Isabely Morais Sinimbu; Aratjo, Jefferson Ferraz
Damasceno Felix. Microscopia Magnética de Varredura Utilizando
Sensores de Efeito Hall com Polarizacio de Corrente Pulsada. Rio de
Janeiro, 2023. 117p. Dissertagdo de Mestrado - Departamento de Fisica,
Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro.

A pesquisa de caracterizagdo de materiais ¢ fundamental para o
desenvolvimento de diversas tecnologias. No campo de estudo de amostras
anisotropicas como o caso encontrado no paleomagnetismo, € importante estudar
a caracterizagdo magnética de minerais rochosos para compreender o campo
geomagnético. A caracterizagdo de amostras anisotropicas, como rochas, tem
aplicacdes na datacdo do tempo geoldgico e na caracterizacdo de minérios que
sofrem mudangas magnéticas em temperaturas superiores a de Curie. Assim, ¢
necessario conhecer as propriedades fisicas desses materiais em relagdo ao
comportamento magnético. Existem varias instrumentacdes usados neste estudo,
como magnetdmetro utilizando sensores Superconducting Quantum Interference
Device (SQUID), magnetometro de Amostra Vibrante (VSM), Magnetic Property
Measurement System (MPMS) e os Microscopios Magnéticos de Varreduras
(MMYV) entre outros. Entretanto, o MMV permite mapear o comportamento
magnético do material realizando desta forma uma caracterizagao magnética local
da amostra. Nesse contexto, foi proposta uma alternativa de leitura usando a
técnica Delta Mode da empresa Keithley no MMV. O objetivo ¢ eliminar os efeitos
termoelétricos, realizar medicoes com baixo ruido de tensdo e obter uma
alternativa para a leitura do campo magnético induzido no MMV. No
desenvolvimento do trabalho, foram utilizados sensores de efeito Hall do modelo
HQ-811 em uma configuragdo gradiométrica, juntamente com uma fonte de
corrente (Keithley, modelo 6220) e um Nanovoltimetro (Keithley, modelo
2182A). Os resultados iniciais da calibragdo revelaram um desvio de cerca de 6%
nas medi¢des. Com base nessa calibragdo, nosso objetivo final ¢ empregar a
técnica Delta Mode no MMV para obter as curvas de magnetizagdo das amostras,
mesmo em situagdes desafiadoras de sobreposi¢ao de sinais de campo magnético
induzido. A metodologia adotada envolve o uso de particulas magnéticas de 6xido
de ferro em escala nano e micro, posicionadas em trés cavidades cilindricas (A1,
A2 e A3) de aproximadamente 800 pm de didmetro com 800 pm de profundidade,
dentro do mesmo porta-amostra. Durante o experimento, um dos desafios foi lidar
com a sobreposic¢ao de sinais quando aplicado um campo magnético perpendicular
ao plano do porta-amostra. Para determinar o valor de magnetizagdo de cada
amostra, utilizamos um modelo tedrico de um cilindro de corrente devido ao
formato das cavidades onde as amostras foram depositadas. Os valores de
magnetizagdes encontrados para diferentes espacamentos de posicionamento das
amostras foram em média de AM 1= 62,59 Am?/kg, AM2= 13,14 Am*/kg e AM3=
10,13 Am*/kg para um campo de 0,5 T, onde apresentaram reprodutividade para
diferentes situagoes.

Palavras-chave

Delta Mode; Particulas Magnéticas; Microscopia Magnética de Varredura;
Processo de Modelagem.



Abstract

Sinimbu, Lanna Isabely Morais Sinimbu; Aratjo, Jefferson Ferraz
Damasceno Felix. Scanning Magnetic Microscopy Using Hall Effect
Sensors Biased With Pulsed Current. Rio de Janeiro, 2023. 117p. Master's
Dissertation - Department of Physics, Pontifical Catholic University of Rio
de Janeiro.

Materials characterization research is fundamental for the development of
various technologies. In the field of anisotropic sample studies, such as in
paleomagnetism, it is important to investigate the magnetic characterization of
rock minerals to understand the geomagnetic field. Characterizing anisotropic
samples, such as rocks, has applications in geological time dating and the
characterization of ores that undergo magnetic changes at temperatures higher than
the Curie temperature. Therefore, it is necessary to understand the physical
properties of these materials in relation to their magnetic behavior. Various
instrumentation techniques are used in this study, including magnetometers using
Superconducting Quantum Interference Device (SQUID) sensors, Vibrating
Sample Magnetometer (VSM), Magnetic Property Measurement System (MPMS),
and Magnetic Scanning Microscopes (MMV), among others. However, MMV
allows for mapping the magnetic behavior of the material, thus providing a local
magnetic characterization of the sample. In this context, an alternative reading
technique using the Delta Mode of the Keithley company was proposed for MMV.
The objective is to eliminate thermoelectric effects, perform low-noise voltage
measurements, and provide an alternative for reading the induced magnetic field
in MMV. In the course of this work, Hall effect sensors of the HQ-811 model in a
gradiometric configuration, along with a current source (Keithley, model 6220),
and a Nanovoltmeter (Keithley, model 2182A) were used. The initial calibration
results revealed a deviation of about 6% in the measurements. Based on this
calibration, our ultimate goal is to employ the Delta Mode technique in the MMV
to obtain the magnetization curves of the samples, even in challenging situations
of overlapping induced magnetic field signals. The adopted methodology involves
the use of nano- and micro-scale iron oxide magnetic particles positioned in three
cylindrical cavities (A1, A2, and A3) of approximately 800 pm in diameter with
800 wm in depth, within the same sample holder. During the experiment, one of
the challenges was dealing with signal overlap when a magnetic field was applied
perpendicular to the plane of the sample holder. To determine the magnetization
value of each sample, a theoretical model of a current cylinder was used due to the
shape of the cavities where the samples were deposited. The magnetization values
found for different sample positioning spacings were on average AM1 = 62.59
Am?%kg, A2 = 13.14 Am*/kg, and A3 = 10.13 Am?/kg for a magnetic field of 0.5
T, which showed reproducibility for different situations.

Keywords

Delta Mode; Magnetic particles; Scanning Magnetic Microscopy; Modeling
Process.
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1. INTRODUGAO

A caracterizacdo de materiais desempenha um papel fundamental no
desenvolvimento de diversas tecnologias. No campo do paleomagnetismo, ha
avangos significativos na caracterizagao magnética de minerais rochosos, com o
objetivo de compreender o campo geomagnético [1, 2]. Para o campo da area
biomédica tem investido a utilizacao de particulas magnéticas como alternativas
para o tratamento de cancer [3, 4]. Nesse sentido, a comunidade cientifica esta
explorando rotas de sintese de particulas magnéticas em escalas micro e nano, bem
como a caracterizacdo desses materiais magnéticos. Sabendo disso, torna-se
interessante a investigacdo de instrumenta¢des ¢ modelo de processamento de
dados para caracterizacdo destes matérias. Esses materiais, dependendo da
aplicagdo, podem ser encontrados em situagdes isotropicas ou anisotropicas. E
importante ressaltar as aplicacdes especificas na caracterizagdo de amostras
anisotropicas, como no caso de rochas, que incluem a datagao do tempo geologico
e a caracterizacdo de minérios que apresentam mudangas nas curvas magnéticas
quando expostos a temperaturas superiores a temperatura de Curie [2, 5, 6]. Além
disso, um exemplo relevante ¢ o caso das cédulas de dinheiro, que possuem
assinaturas magnéticas com caracteristicas anisotropicas, sendo uma medida de
seguranca adotada. Portanto, ¢ crucial compreender as propriedades fisicas desses
materiais em relagdo ao seu comportamento magnético. Para esse estudo em
particular, ja foram desenvolvidos diversos instrumentos [7, 8], que auxiliam na
caracterizacdo de materiais isotropicos como anisotropicos. Dentre eles, destaca-se
0 Microscopio Magnético de Varredura (MMV) [8, 9], que emprega uma
configuragdo gradiométrica com dois sensores Hall [10]. Muitos trabalhos tém
utilizado a técnica de MMV com um sistema de leitura baseado na utilizagcdo de um
Amplificador Lock-In para o estudo de assinaturas magnéticas. No entanto, na
literatura, sdo encontrados exemplos de instrumentagdes na area da fisica que
utilizam a técnica Delta Mode da empresa Keithley como um sistema de leitura, o
qual contribui para aprimorar a precisdo na obtengdo das medi¢des que envolve
matérias de baixa resisténcia.

Portanto, a proposta desta dissertacao ¢ adaptar e calibrar o MMV utilizando
a técnica Delta Mode, e em seguida, realizar a caracterizacdo de amostras
magnéticas, como particulas, rochas e cédulas de dinheiro. O objetivo ¢ uma
abordagem inovadora de leitura para 0 MMV.
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo geral

O propodsito principal deste trabalho ¢ apresentar uma opcao de
instrumentagao para medi¢des magnéticas. Essa abordagem tem como objetivo
adaptar a estrutura de Microscopia Magnética de Varredura, que atualmente utiliza
um Amplificador Lock-In e uma placa de circuito para ler os sensores, por um
sistema de leitura baseado em uma técnica desenvolvida pela Keithley, denominada
de técnica Delta Mode (DM). A técnica DM tem como propdsito auxiliar nos
experimentos de caracterizagdo magnética em amostras bulk, micro e
nanoparticulas magnéticas. A técnica Delta Mode ¢ uma op¢ao mais simples em
questdo de hardware, onde o sinal ¢ modulado em frequéncia baixa de 100 Hz e o
sinal de saida ¢ filtrado, resultando em uma alta relacdao sinal-ruido, mesmo em
ambientes ruidosos. A motivagao por tras disso ¢ a busca por uma alternativa mais
simples para substituir a estrutura mais sofisticada que envolve o uso do
Amplificador Lock-In e um circuito de fase (a placa de circuito impresso) para
extrair o sinal de interesse do ruido nas medidas magnéticas. Portanto, ¢ desejavel
uma solugdo que seja mais simples e, a0 mesmo tempo, capaz de obter os resultados
das medig¢oes magnéticas. Neste trabalho, além da substituicdo na instrumentagao
de microscopia, serd realizada a aplicagdo da técnica DM em medidas de
caracterizacdo de amostras com comportamento magnético na presenga de um
campo magnético aplicado.

2.1 Objetivos especificos

¢ Realizar a adaptagdo da estrutura do Microscopio Magnético de Varredura
com a substitui¢do do Amplificador Lock-In e placas de circuito impresso
auxiliares por uma técnica integrada entre dois equipamentos da marca
Keithley modelo 6220 e 2182A denominada de técnica Delta Mode;

¢ Conduzir procedimentos de calibracdo e realizar medi¢des comparativa com
outras técnicas para obter informagdes sobre as curvas de magnetizagao;

« Utilizar a instrumentacao adaptada na caracterizagdo de amostras particula
de 6xido de ferro onde o porta-amostra promove situagdes de sobreposicao
de campo magnético induzido;

¢ Aplicar a instrumentagdo adaptada para caracterizacdo de diferentes
amostras.
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3 FUNDAMENTOS TEORICOS

3.1Microscopia Magnética de Varredura

Atualmente, o Laboratorio de Instrumentacdo de Medidas Magnéticas
(LIMM) do departamento de Fisica da PUC-Rio possui dois microscopios
magnéticos de varredura que foram desenvolvidos e montados/construidos
internamente (ver Figura 3-1). Um desses microscopios utiliza uma abordagem de
blindagem magnética, enquanto o outro ndo possui essa estrutura. Esses
instrumentos funcionam de duas maneiras distintas. Na primeira abordagem, ¢
possivel aplicar ou ndo um campo magnético na amostra, permitindo a medi¢ao do
campo magnético remanescente da amostra por meio de mapeamento.

Na segunda abordagem, o campo magnético ¢ aplicado diretamente na
amostra durante o processo de mapeamento, sem a necessidade de uma estrutura de
blindagem magnética. Nesse caso, sensores de efeito Hall sdo fixados em uma base
para realizar a medi¢ao. Nessa configuracdo, a amostra ¢ movida ao longo dos eixos
"X" e "Y" para realizar o mapeamento. Além disso, esta estrutura apresenta uma
parte eletronica necessaria para o funcionamento dos sensores € um eletroima capaz
de aplicar um campo magnético de até 0,5 T [11,12, 13]. Os sensores de efeito Hall
foram dispostos em uma configuracdo gradiométrica axial, conforme sera
previamente descrito no capitulo 5, na se¢do 5.4.

(a) {b)

Figura 3-1 Os microscopios magnéticos de varredura foram construidos no LIMM da PUC-Rio. (a)
com blindagem (b) sem blindagem.

A instrumentacdo do microscopio mostrado na Figura 3-1 (b) ¢
consideravelmente mais complexa. Além dos instrumentos comerciais, envolve
uma etapa de manipulacao eletronica em que cada sensor(podendo ser mais de um)
precisa ser soldado em uma placa de circuito impresso. Essa placa ¢ conectada a
uma estrutura fina de acrilico e fixada em uma das superficies do polo do eletroima.
A escolha de usar um ou dois sensores depende do tipo de aplicagdo e da amostra
que estd sendo investigada. Os sensores utilizados atualmente possuem uma
resolugdo espacial de 200 pm, um ruido ambiente de 300 nT/YHz e¢ uma
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sensibilidade de 8,8x10"!'" Am?. Essas caracteristicas foram mencionadas em
estudos anteriores [14, 15, 16].

A utilizagdo de um ou mais sensores depende da aplicacdo e do tipo de
amostra que estd sendo estudada, como comentado anteriormente. Entdo, em
situagdes com blindagem, normalmente ¢ suficiente utilizar apenas um sensor
(Figura 3-1 (a)). No entanto, para microscopia sem blindagem, ¢ util usar dois
sensores em uma configuracao gradiométrica. A configuracao gradiométrica possui
uma grande vantagem e importancia devido a sua arquitetura de posicionamento
dos sensores. Os dois sensores sao dispostos de maneira oposta, de modo que suas
sensibilidades sejam opostas uma a outra. Isso ¢ feito para cancelar o campo
magnético gerado pelo eletroima e reduzir o ruido magnético do ambiente. Essa
configuragdo permite detectar apenas as medidas relacionadas a amostra,
eliminando interferéncias indesejadas. Enquanto o sensor inferior detecta
exclusivamente o campo magnético gerado pelo eletroima, o sensor superior ¢
capaz de detectar tanto o campo magnético gerado pelo eletroima quanto o campo
magnético induzido pela amostra. Desta forma, elimina a necessidade de utilizar
um sistema de blindagem.

No trabalho em questao, baseado no microscopio magnético de varredura sem
blindagem, o mapeamento da amostra permite determinar o comportamento
magnético do material para cada campo aplicado B (mT). E possivel extrair regides
locais de maximo e minimo e, assim, determinar com maior precisdo 0 momento
magnético p (kA/m) para cada campo aplicado.

3.2 Sensor de efeito Hall

Os sensores de efeito Hall t€ém se destacado como uma das opg¢des mais
populares no campo dos sensores magnéticos nas ultimas décadas, desempenhando
um papel crucial ao fornecer uma capacidade de detec¢do magnética [17,18,19].
Esses sensores tém sido amplamente adotados em diversas aplicagdes eletronicas
devido as suas vantagens, como baixo custo, resposta linear ao campo magnético,
capacidade de operar em uma ampla faixa de campos, boa sensibilidade magnética
e dependendo da eletronica utilizada pode possuir um baixo ruido eletronico [18].

O principio de funcionamento dos sensores de efeito Hall ¢ baseado no
efeito Hall, descoberto pelo fisico Edwin Hall em 1879 [20]. Quando uma corrente
elétrica passa por um material condutor que ¢ colocado em um campo magnético
perpendicular a essa corrente, ocorre uma diferenca de potencial lateral, conhecida
como efeito Hall ou tensdo Hall [21]. Essa diferenca de potencial ¢ diretamente
proporcional a intensidade do campo magnético aplicado [20].

Os sensores de efeito Hall sdo comumente fabricados com materiais
semicondutores, como o silicio, que possuem propriedades magnéticas e elétricas
adequadas [21]. Um sensor de efeito Hall tipico consiste em um material
semicondutor disposto em uma configuragao planar, com terminais para entrada de
corrente e medicao da tensdo de saida (Figura 3-2). Conforme mostrado na Figura
3-2, quando um campo magnético ¢ aplicado a esse semicondutor, o efeito Hall ¢
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observado. Quando uma diferenca de potencial ¢ aplicada ao material semicondutor
ao mesmo tempo em que estd sob a influéncia de um campo magnético, as cargas
se desviam de sua trajetoria normal e se acumulam em uma das faces laterais,
gerando assim uma diferenca de potencial que pode ser medida.

Figura 3-2 Principio de funcionamento de um sensor Hall. Imagem adaptada da fonte [29].

Os sensores de efeito Hall possuem uma série de vantagens significativas que
os tornam amplamente utilizados em diversas aplicagdes [17,18,19]. Uma das
principais vantagens ¢ a capacidade de detectar campos magnéticos estaticos e
dindmicos, permitindo a medi¢ao de campos magnéticos de baixa a alta intensidade.
Essa caracteristica torna esses sensores adequados para uma ampla gama de
aplicagoes, desde sensores de proximidade e interruptores magnéticos até
medidores de corrente e velocidade em motores. Além disso, os sensores de efeito
Hall apesar de possuir uma sensibilidade baixa oferecem uma resposta rapida, o que
possibilita a detec¢ao precisa de campo magnético em tempo real [19].

As aplicagdes dos sensores de efeito Hall s3o numerosas [17, 18, 19]. Na
industria automotiva, por exemplo, eles sdo amplamente utilizados para medir a
velocidade, a posi¢dao do pedal do acelerador, detectar posi¢cdes de engrenagens e
controlar sistemas de freio ABS, entre outros. Além disso, esses sensores sdo
encontrados em dispositivos eletronicos de consumo, como telefones celulares e
laptops, para a deteccdo de abertura de tampa e a orientacdo do dispositivo. No
contexto deste trabalho, utilizaremos os sensores de efeito Hall na microscopia para
mapear amostras magnéticas [8, 9].

3.3 Modelagem do Campo Magnético

Normalmente, o campo magnético de um imad permanente pode ser

calculado a partir do potencial vetorial: B=V x A Para COrpo cuja magnetizagao
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¢ constante dentro do volume e cai abruptamente ao se afastar do centro, como € o
caso de um ima, esse potencial no ponto x ¢ dado pela seguinte integral de superficie
[45],

M(?)xr?d , (3.1)

Ay =ta gM " g,
onde M ¢ a magnetizagio do volume do ima, n é o vetor unitario normal a
superficie no ponto 7', e u, ¢ a permeabilidade magnética. A integral ¢ realizada
sobre toda a superficie. Neste trabalho adotamos método do J. M. Camacho e V.
Sosa [22], onde supde-se uma distribuicao continua de dipolos, que ocupam um
volume dv e tém um momento de dipolo magnético dm = Mdv. Logo, aqui
assumimos que a magnetizacao ¢ constante, ¢ permanece inalterado para qualquer
campo magnético externo. Ou seja, devem para situacdes de magnetizagdo
dura[23]. Para facilitar os calculos, sempre escolhemos M = Mk como ponto de
partida, lembramos que o potencial escalar magnético e o campo de indugdo em
ponto 7 produzido por um dipolo magnético localizado na origem sdo dadas por
[23],

-~ _ 1 mna 3.2
¢dipolo (T') - EW’ (3-2)
e
~ W 3A(A-m) —m (3.3)
Bdipolo(r) = ﬁ l‘T"JB

onde m ¢ o momento de dipolo magnético € 7 é o vetor unitéario na dire¢do de 7.
Para calcular o campo magnético de uma amostra magnética, integramos sobre
volume as contribui¢des dos dipolos infinitesimais, seja do potencial escalar ou do

campo. No primeiro caso, tomamos finalmente B = Uo V9. A decisio de qual
caminho seguir depende da facilidade de calculo em cada caso. Em particular, as
configuragdes com simetria azimutal oferecem o uso de propriedades matematicas
interessantes [22]. A ideia bésica ¢ encontrar o potencial escalar no eixo de simetria
(eixo z em nosso caso), que ¢ relativamente facil de calcular, e a partir desta fungao
a solucdo ¢ construida para pontos fora do eixo. Por exemplo, Jackson [23] usou
derivadas sucessivas da fun¢do axial para encontrar o campo magnético devido a
um solenoide. Neste trabalho utilizamos uma propriedade das solu¢des da equacao
de Laplace [24]. Esta propriedade, muitas vezes usado no caso do potencial
eletrostatico, [23, 24] afirma que, se tiver a solug@o no eixo de simetria expressa em
uma serie:

- v, (3.4)
Peixo(2) = Z(Ulzl + ZH'l)

=0

usando a solucao em qualquer ponto do espago (r, 6) ¢ dada por
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o(r,0) =32, (Ulzl + Z%) Pi(cos ), (3.5)

onde P;(cos ) € o polindmio de Legendre de ordem 1. Portanto, basta calcular
®,ix0(2) € expandi-lo em poténcias de z.

Sabendo disso, dentre as caracterizagdes de um material quanto as
propriedades magnéticas, se faz util promover estimulo, seja este elétrico ou
magnético. Usando as relacdes de Maxwell’s B = ,uo(ﬁ + 1\7), com um campo
aplicado (ﬁ) ¢ encontrado o valor de magnetizagao (1\7) correspondente a um
campo induzido (B). Usando a relagdo de dipolo magnético e a lei de Biot-Savart,

¢ encontrado o campo gerado B (7) por uma densidade de corrente j(7)estatica,

B bodx (3.6)

AT r2 '’

sendo, magnetizacdo volumétrica tratada como variagdo do momento magnético,

M=% (3.7)
av

onde dm ¢ a distribui¢do infinitesimal para o momento magnético e dV valor
infinitesimal para volume. Agora tratando de magnetizag¢do por area, o valor de
magnetizacao fica, e dA valor infinitesimal para area.

M= (3.8)
dA

3.31 Modelo de um cilindro

Algumas situagdes experimentais encontradas no trabalho envolvem a
modelagem de amostras magnéticas com geometria cilindrica (ver Figura 3-3).
Desta forma, propomos um modelo de um cilindro de corrente de comprimento L.
Temos que a magnetizagdo em um ponto qualquer de distancia (z — z,), por campo
induzido dado por:

B®)

T |73

o fz"ldfx # (3.9)
0
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Figura 3-3 Cilindro de raio a e altura L.
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Considerando que um cilindro ¢ composto por um conjunto de anis,
procederemos ao calculo do campo magnético em um ponto P. Propomos uma
circulacao de corrente no sentido anti-horario, aplicando a lei de Biot-Savart para o
campo magnético gerado por uma corrente anel com relagdo ao raio 'a' e corrente

'T', obtetemos,
di=1 [adg cos O (—1) + adpsenb (§)],

Onde
o+ 6=

SR

bud
—>9_;—(p,

lembrando da relacao trigonométrica dos cossenos, temos,

cos (g - <p) = seng; sen (g - <p) = cosQ,

Assim, o termo de elemento de corrente,
Idl=1I[aseng (—1) do + acos @ do (J)]

# = (x —acosp)T+ (y—aseng)j+ (2) k

-

dix7 =(z—2z,) acosp dpi+@dp ] +ala—yseng — xcosp)de k

dl x7'= zacospdpi +zasenpdp j + a(a —ysen(p—xcosq))dgo k

(3.10)

(3.11)

(3.12)

(3.13)

(3.14)
(3.15)
(3.16)

Assim, ¢ viavel calcular as contribui¢cdes de campo induzido nos eixos Bx, By e B,

quando ha uma corrente elétrica I.

Bx(x,y,z)= ’M—OI

2
zacos g
d
4 J. 3 4

0 r

2
! za sen
B (n)= L [ 2500 4
0

4 3

(3.17)

(3.18)
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(3.19)

B.(x,p,7)= ;;(;TII (a—ysellaj/;—xcoqu) do
0

Agora que ja sabemos como calcular para um anel, podemos estender o céalculo para
um cilindro, conforme ilustrado na Figura 3-3. Neste contexto, pode-se descrever o
campo induzido por um cilindro de compressao L, razdo e com constante I para

cada dois componentes. Com base zyp na origem, temos a distancia entre 1dl eo
ponto de medigdo P representado por quer 7' = (x —acosp)i+ (y—
aseng) ] + (z — z,) k. Além disso, 7 = x T+ y ] + z k representa a distancia do
ponto de medicao P na origem. Para realizar esses calculos utilizamos a equagao
3.9, considerando que 7 & a distancia entre Id[ e o ponto de medi¢ao P, enquanto
7 € a distancia do ponto de medi¢do P na origem. Logo,

Idl=1I(acospdp j —asenpidyp) (3.20)
7 =(x—acose)l+ (y—asenp) ]+ (z—2z) k (3.21)
— [~ acosp)? +(y —aseng)? +(z - z)212 (3.22)

E considerando a base do cilindro no ponto z, na origem. E para encontra produzido
em ponto P arbitrario ¢ realizado o produto vetorial entre,

dix 7' = (z—2,) acosp dpi+ (z—z,) aseng dp (3.23)

+ [—asen@ do (y — asenp) — a cosp dp(x — acose de)] k

dix 7 = (z—2p) acosp dpi+ (z—z,) aseng dg (3.24)

+ a(a — yseng — xcosp)dp k

Assim, as componentes do campo magnético ficaram descrito da seguinte forma,
para a componente X,

L 21
Ina? — Zy) acos (3.25)
Bx(x'y‘z)zzi:;me ¢ ZO) ? dg dz,
00
By, y,2) = Balx [1 [2m ot 00050 g (3.26)
L 2w
M, Z — Zy) acos (3.27)
Bx(x,y,z)zﬂln ff( 0) (pd(pdzo
00

Para componente vy,
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Ima? (z—z )asen (3.28)
By(x.y,z) =:T(;L7Ta2f f 0 (pd dz,
0 0
L 2m
_ (3.29)
By (cy,2) =t [ [ LI gy gy,
00

L 2m
Ho My z- Zo)asemp (3.30)
By(x'yvz)= A ff d dZO
(V1]
Para componente z,
L 2@
B _ Ho Ima? ff a(a—xcos<p ysemp)d p (3.31)
2(xy,2) = 41 Lma? Z
00
L 21
B,(x,y,7) = Ho msz a(a—xcosw yseng) do dzg (3.32)
L 27r
B,(x,y,2) = Mo ff a(a —xcosfp YSean)d dzg (3.33)

onde my, my, m, ¢ 0 momento magnético na dire¢io x, y e z em Am?, V é o volume
da amostra em m®, Mx , My e M, ¢ a magnetizagio na dire¢do x, y e z do cilindro
em A/m, as distancias estdo em metros e B em Tesla. Para obter a magnetizagao
especifica em Am?*/kg basta dividir a magnetizacdo em A/m pela densidade da
amostra em kg/m?>.

3.3.2 Modelo de uma esfera

Para determinar o campo magnético induzido em uma esfera quando um
campo magnético externo ¢ aplicado, ¢ possivel usar o modelo de Biot-Savart. O
modelo de Biot-Savart descreve o campo magnético gerado por um elemento
infinitesimal de corrente. Para calcular o campo magnético induzido em um ponto
de interesse P(x, y, z) devido a uma esfera € preciso ter informagdes do vetor de
posicioF = (x —x") T+ (y —y") j+ (z — zy) k, a qual o elemento de corrente ¢
dado por dI = Ide sin(0)ddde e assim gera o elemento Campo magnético
infinitesimal.

Ho (dl X 1) (3.34)

dB =
41 r3

O campo magnético total equivalente para as trés coordenadas, ¢ dado por,

S 27 1al % 77 (3.35)
B = ”Of Lrr

an )y PR
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como mostra a Figura 3-4, temos a representacdo da esfera de raio a, onde
escrevendo em coordenadas esférica ¢ calculado o campo de interesse em um
determinado ponto P(x, y, z). No caso do no nosso trabalho, o ponto de interesse ¢
a distancia entre a amostra e o sensor (z — zy) e 1’ (X', y', z') sdo as coordenadas de
um ponto na superficie da esfera condutora, (¢, 0) sdo angulos que descrevem a
posicao do elemento de corrente na esfera, I € a corrente induzida na esfera o € a
permeabilidade do vacuo.

P(x,y,2)

Figura 3-4 Esfera de raio a.

E assumindo que a base da esfera estd em zpna origem. Encontramos que:

2 (z — z4)acos 3.36

B.(x,y,2) = 4nvf f ( ?3)/5 Y dgdz, (3.36)

2T (z — zp)aseng 3.37

By(x,y,2) = = 4HV f f ?3/5 dodz, (3.37)

wo M, [* [*™a(a — xcosp — ysenp) 3.38

B,(x,y,2) = —:ﬂv f f 75 do dz, (3-38)

essas sao as equagoes integrais para os componentes do campo magnético induzido
por uma esfera condutora de raio a. Lembre-se de que ¢ necessario realizar as
integragdes numéricas substituindo os valores adequados para x, y, z, x’, y' ez’ e
considerando a corrente I circulando na esfera.

3.3.3 Modelo de dipolo magnético

Em um modelo em que a geometria da amostra nao ¢ levada em consideragao,
¢ utilizado o modelo de dipolo magnético. Esse modelo pressupde a existéncia de
um unico dipolo magnético localizado no centro da amostra. Na Figura 3-5
podemos observar o campo magnético gerado por um dipolo magnético com
momento 7 na origem. A equacdo (3.14) que representa o campo produzido pelo
dipolo magnético pontual,
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—

B(®

_ “_o[m_ﬁ] (3.39)
47 5 r3

Nessa equagao, B(®) representa o vetor do campo magnético no ponto (x, y,
z), to € a permeabilidade magnética do vacuo (uma constante), m € o vetor do
momento magnético do dipolo, 7 € o vetor de posi¢do do ponto em relagdo a origem
do dipolo magnético e r ¢ a distancia entre o ponto e a origem do dipolo.

O modelo de dipolo magnético ¢ uma representagao simplificada de um
campo magnético gerado por um dipolo magnético pontual. Nesse modelo,
consideramos a existéncia de um unico dipolo magnético localizado em um ponto
especifico, normalmente chamado de origem, e o campo magnético gerado por esse
dipolo ¢ avaliado em todas as coordenadas x, y e z [23].

A equacdo que descreve o campo magnético produzido por um dipolo
magnético pontual em qualquer ponto (x, y, z) ¢ conhecida como lei de Biot-Savart
modificada:

o [3(xT+ yf+zfé)[(x my+ymy+zm,)| myi+myj+m, k (3.40)

B = -
(x,y,2) ar (x% + y? + z2)5/2 (x2 + y2 + z2)3/2

Essa equacdo ilustra como o campo magnético varia em relacdo as
coordenadas x, y e z, levando em consideragdo o momento magnético do dipolo e a
distancia do ponto em relagdo a origem. O modelo de dipolo magnético ¢ uma
aproximagao util para descrever o comportamento de campos magnéticos em varias
situacdes, desde que a geometria da amostra seja ignorada ou aproximadamente
simétrica em relacao a origem do dipolo e como também o problema trabalho esteja
sendo tratado como distancias pequenas.

Além disso, como mostrado na Figura 3-5 esse momento magnético pode ser
projetado nos eixos x, y e z, como m = m,, {. No entanto, podemos extrapolar para
os demais eixos, m = m,j e m= m, k , e encontrar o campo magnético
induzido, conforme segue:

&
Z

Figura 3-5 Dipolo localizado em na origem a uma distancia r de um sensor localizado na origem.
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B.( - y_0’3 (x* mye +xymy +xzm,) my (3.41)
*\X, Y, 2) = an (x2 + y2 + 22)5/2 (x2 + y2 4 z2)3/2

B (x,y.2) = Ho '3 (xymy+y*my +yzm,) m, (3.42)
y (X, Y, 4r| (x% + y? + z2)5/2 (x2 + y2 + z2)3/2

B _ o -3 (xzmy +yzm, +z°>m,) B my (3.43)
(X, Y, 2) = 4 (x% + y? + z2)5/2 (x2 + y2 + 22)3/2

3.4 Curvas de Magnetizagao

As propriedades magnéticas de um material podem ser investigadas por
meio de medidas dos valores da magnitude de magnetizagao em fungdo do campo
magnético aplicado, conhecido como curvas MxH [25]. Esse processo envolve um
ciclo que mede a magnetizagao do material desde um campo inicial de H = 0 até
alcancar os valores de campo em que o material atinge sua magnetizagdo maxima
(sendo o material ferromagnético por exemplo), chamada de magnetizacao de
saturacdo, Ms. Em seguida, o campo magnético ¢ reduzido novamente até zero,
resultando na magnetizagdo remanente, Mr, que ¢ a magnetizacdo residual do
material sem a aplicacdo de campo magnético [26]. A partir desse ponto, o campo
¢ aplicado na direcdo oposta até que a magnetizacdo seja nula, e esse ponto ¢
chamado de campo coercivo, Hec [26]. O campo continua sendo aplicado na mesma
direcdo até que a amostra esteja saturada novamente. Esse processo se repete até
que o material atinja seu outro valor de magnetizagdo (na regido de campos
magnéticos aplicado positivo), encerrando o ciclo conhecido como ciclo de
histerese [27].

Os diferentes tipos de ordenamentos magnéticos podem ser identificados
por meio de curvas de histerese, conforme ilustrado na Figura 3-6. A curva continua
em preto representa o ciclo tipico de um material ferromagnético, com um campo
coercivo € magnetizacdo remanescente. A curva continua vermelha corresponde a
um material superparamagnético, que exibe uma resposta magnética elevada,
porém ndo possui campo coercivo nem magnetizacdo de saturagdo. A curva
continua azul representa um material diamagnético, que responde de maneira
oposta ao campo magnético aplicado e possui uma intensidade de sinal magnético
muito baixo, também ndo apresentando coercividade nem remanéncia [25]. Por fim,
a curva continua em verde ilustra o comportamento de um paramagnético [28].
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Figura 3-6 Ciclo de histerese fora de escala para diferentes materiais magnéticos. Imagem adaptada
da fonte [30].

A magnetizacdo de um material em resposta a um campo magnético externo
esta basicamente relacionada a movimentagdo e orientagdo dos dominios
magnéticos presentes no material [23]. A interagdo entre esses dominios e seus
vizinhos influencia a forma da curva de magnetizacdo e, por consequéncia, as
propriedades magnéticas do material [29]. A Figura 3-7 ilustra o processo de
movimentagdo dos dominios magnéticos em particulas com multidominios.
Inicialmente, os dominios estdo orientados aleatoriamente (item 1 da Figura 3-7).
Conforme o campo magnético aumenta, as paredes de dominio comegam a se
mover, até que todos os dominios estejam alinhados com o campo (Nesta fase pode
ser representado por um tnico domino magnético, resultando na magnetizacao de
saturagdo, conforme mostrado nos itens 2 e 5 da Figura 3-7 [25].
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Figura 3-7 Curva de histerese tipica de materiais ferromagnéticos. Nela ¢ possivel observar a
varia¢ao da magnetizagdo em fung¢do do campo aplicado. Imagem adaptada da Fonte [26].

Quando um material estd na magnetizacdo remanente, os dominios nao estao
completamente alinhados devido & auséncia de campo magnético aplicado. No
entanto, a configuragdo dos dominios permanece de tal forma que resulta em uma
magnetizacao residual (itens 3 e 6 da Figura 3-7). Os itens 4 e 7 representam o
momento em que a amostra estd sujeita ao campo coercivo, € os dominios sao
novamente distribuidos aleatoriamente. No caso de particulas consideradas como
monodominio, o processo de magnetizacdo ocorre exclusivamente por meio da
orientagdo dos momentos magnéticos [31].

Para alcancar a saturacdo, materiais com alta coercividade, conhecidos como
materiais magnéticos duros (hard materials), como mostra Figura 3-8(a) [32],
primeiro precisam mover as paredes de dominio e, em seguida, girar os momentos
magnéticos, superando a reversdo da magnetizacao devido a anisotropia magnética.
Isso requer uma energia maior do que simplesmente alinhar os momentos
magnéticos. Essa energia necessaria para a saturacdo do material ¢ chamada de
energia magnetostatica do sistema e esta relacionada a area dentro do ciclo de
histerese [33].
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Figura 3-8 Comportamento de histerese para diferentes materiais. (a) Materiais duro e (b) materiais
mole. Imagem adaptada da fonte [34].

Por outro lado, existem materiais com baixa coercividade, conhecidos como
materiais moles ou soft materials, ver Figura 3-7(b) que requerem muito menos
energia, ou até mesmo nenhuma, para girar as paredes de dominio. Esses materiais
possuem um campo coercivo baixo.

3.5 Oxidos de Ferro

A nanotecnologia desempenha um papel fundamental no avango cientifico,
permitindo a manipulacdo da matéria em uma escala em que os materiais
apresentam caracteristicas distintas das observadas em escalas micro e macro. Essas
mudangas de propriedades sdo resultado do aumento significativo na relagao area
de superficie/volume. Um exemplo de materiais que se enquadram nessa categoria
sao os oxidos de ferro, compostos formados pela combinagdao dos elementos
quimicos ferro (Fe) e oxigénio (O), como a magnetita (Fe3O4), magnemita (y-
Fe>03) e hematita (a-FexO3) [35], conforme ilustrado na Figura 3-9.

Figura 3-9 Representac@o da estrutura quimica dos 6xidos de Ferro, variando os arranjos. Imagem
adaptada da Fonte [36].
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Os hidréxidos e 6xidos hidréxidos de ferro sdo compostos formados pela
combinag¢do dos elementos quimicos ferro com ion hidroxila, como a goetita (a-
FeOOH) e outros [35]. No contexto atual, os nanomateriais magnéticos, como o
oxido de ferro, especialmente a magnetita (Fe3Os), tém encontrado diversas
aplicacdes em areas como transporte de medicamentos e agentes de contraste em
ressonancia magnética. Para essas aplicacgoes, € crucial controlar certos parametros
durante a sintese, como o tamanho e a forma das nanoparticulas. Um controle
preciso do tamanho e da distribui¢gdo dessas particulas ¢ crucial para manipular as
propriedades do material. Dependendo do tamanho das particulas, € possivel obter
comportamento superparamagnético, o qual possui aplicagdes na area biomédica,
como por exemplo, o tratamento de hipertermia. [3]. As propriedades do 6xido de
ferro variam de acordo com o tamanho das particulas, especialmente quando um
campo magnético externo ¢ aplicado. Caracteristicas como magnetizagdo
remanente e coercividade sdo determinadas pelo tamanho das particulas. E
amplamente conhecido que ocorrem alteragdes abruptas nas propriedades
magnéticas quando o tamanho das particulas ¢ reduzido da escala do micrémetro
para a escala do nanometro. Na escala nanométrica, ocorrem fendmenos de
tamanho finito e efeitos de superficie que passam a influenciar significativamente
o comportamento magnético de nanoparticulas individuais. Frenkel e Dorfman [37]
foram os pioneiros em sugerir que particulas de materiais ferromagnéticos abaixo
de um tamanho critico (geralmente inferior a 15 nm para materiais comuns)
consistem em dominios magnéticos favoraveis a orientacdo do campo aplicado,
onde a qual, apresentam um estado de magnetizacao uniforme sob a influéncia do
campo magnético.

Conforme mencionado anteriormente, o tamanho das particulas
desempenha um papel crucial nas propriedades da magnetizagdo remanescente e da
forca coerciva [35]. Quando as particulas de oxido de Ferro sdo grandes, elas
reduzem sua energia magnetostatica ao formar dominios magnéticos, resultando em
um menor momento magnético remanescente. Os dominios magnéticos sdo regides
dentro da particula onde a magnetizacao ¢ uniforme e sdo separados por paredes de
dominio, onde a direcao da magnetizagao muda gradualmente de um dominio para
outro. A largura de uma parede de dominio, denotada por "d,,", ¢ determinada pelas
energias de troca magnética e anisotropia, e pode ser aproximadamente calculada

pela formula [38].
kT,
dw = (K a3>

onde k ¢ a constante de Boltzmann, T. ¢ a temperatura de Curie, K ¢ a energia de

1 (3.44)

anisotropia por unidade de volume e a € o espagamento atdmico.
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3.6Sistema de leitura Lock-in.

A medi¢do com amplificadores Lock-In ¢ utilizada em diversas técnicas da
fisica da matéria condensada para o tratamento de sinais [39]. O amplicador Lock-
In utiliza o conhecimento do dominio do tempo do sinal para extrair o ruido de
fundo, empregando um esquema de detec¢do de sinal com filtros passa-baixa para
medir a amplitude e a fase do sinal em relagdo a um sinal de referéncia periddico
[40]. A abordagem do uso de amplificadores Lock-In foi documentada
aproximadamente na década de 1960 [39]. O principal objetivo deste instrumento
¢ realizar medicdes de sinais de baixa intensidade na presenca de ruidos de
magnitude semelhante a medida [40].

A técnica utilizada pelos amplificadores Lock-In para a recuperacao do sinal
¢ chamada de detec¢ao sensivel a fase, deteccdo sincrona ou detec¢dao coerente.
Essa técnica consiste basicamente em um processo de multiplicacdo e filtragem. O
nome da técnica indica que o processamento Lock-In descartard qualquer sinal que
ndo esteja sincronizado com o sinal de referéncia. Ou seja, sinais que ndo
apresentarem coeréncia com o sinal de referéncia sdo descartados. A Figura 3-10
ilustra os blocos funcionais da detec¢ao sincrona.

[st) + n(t)]
(@ l Y

‘ aaa @@ | Vo(t)
r(t) =|‘ X ———

‘ \ // | Passa-Baixa
\¥ Detector sincrono /

Figura 3-10 Principio de funcionamento de detec¢@o sincrona no Lock-In.

O bloco consiste em um multiplicador e um filtro passa-baixas. O detector
sincrono recebe como entrada os sinais [s(t) + r(t)], que representam o sinal de
interesse contaminado com ruido e o sinal de referéncia n(t). E importante ressaltar
que esses sinais foram gerados pela mesma fonte e possuem a mesma frequéncia.
Por outro lado, o sinal de ruido r(t) ¢ considerado aleatdrio e ndo possui a mesma
modula¢do dos sinais de interesse e de referéncia [41].

Apds a multiplicagdo dos sinais, obtém-se o sinal Vp (t), que é processado por
um filtro passa-baixas. Na saida do filtro, temos o sinal V(t), que esté relacionado
ao sinal de interesse. Essas duas etapas sdo suficientes para eliminar as
componentes indesejadas e recuperar o sinal [41,42].

Os amplificadores Lock-In podem ser de uma ou duas fases (ver Figura 3-11).
Um amplificador Lock-In de uma fase possui apenas um bloco de "detector
sincrono", onde ele recebe o sinal de referéncia e o sinal de interesse. Por outro
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lado, um amplificador Lock-In de duas fases possui dois blocos de "detector
sincrono". No bloco de "detector sincrono 1", ele recebe o sinal de interesse € o
sinal de referéncia. No bloco de "detector sincrono 2", ele recebe o sinal de interesse
e o sinal de referéncia defasado em 90 graus [41].

Através do desenvolvimento das equacdes do amplificador Lock-In, ¢
possivel demonstrar como as componentes indesejadas do sinal sdo descartadas e
como o sinal de saida do bloco de detector sincrono se relaciona com o sinal de
interesse. No bloco de "detector sincrono 1", os sinais de interesse s(t) e de
referéncia r(t) sdo representados por

s(t) = Acos(wst + 0) (3.45)
r(t) = Bcos(wyt + @) (3.46)

onde as variaveis wg € W, sao as frequéncias angulares do sinal de interesse e do
sinal de referéncia respectivamente e, 6 ¢ ¢ sdo as fases. Esses sinais sdo
multiplicados entre si ao entrarem no bloco detector sincrono 1, resultando em

s(t)r(t) = ABcos(wst + 0) cos(w,.t + @) (3.47)

cos(x) cos(y) = %[cos(x —v) + cos(x + y)] (3.48)

esta expressao pode ser posta na forma,

s(®)r(t) = AB[(coswt + 6 —w,.t — @) + cos(wst + 0 + w,t (3.49)

+ )]

AB
s(Or(t) = 7{[COS(WS —w)t+ (60 — )] (3.50)

+ [cos((ws + w)t + (8 + @)}

Como o processamento Lock-In requer que a frequéncia do sinal de
interesse e a frequéncia do sinal de referéncia sejam iguais, tem-se w,=w,., de tal
modo que,

SO = 5 (leos(8 — @) + [cos@wit + 0 + oy OV

O sinal resultante consiste em uma componente DC e uma componente AC.
Sua formacgao depende das amplitudes dos sinais de interesse (s(t)) e de referéncia
(r(t)), do cosseno da diferenca entre as fases (6 e ¢) e do cosseno do dobro da
frequéncia do sinal de interesse. Ao ser filtrado por um filtro passa-baixas, obtém-
se como resultado,
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AB
U, = TCOS(Q =) (3-52)

No bloco de "detector sincrono 2", os sinais de interesse e referéncia estdo
deslocados em 90 graus. Os calculos matematicos realizados sdo semelhantes aos
do bloco anterior, resultando em um valor de saida que estd relacionado com a
amplitude e a fase do sinal de interesse [41].

i s(t)
Experimento | \

A (1) 7 N\ vew | Flee | | u
P\] \ X /| PassaBaixa| —

Detector sincrono 1

7, N\l [ Fire || U200

; / | Passa-Baixa

Detector sincrono 2.

Figura 3-11 Diagrama do Lock-In para duas fases.

AB
U, = 7561’1(9 =) (3-53)

Os valores Ul e U2 fornecem informagdes de magnitude e fase do sinal de

interesse. A magnitude e a fase pode ser calculadas,

3.54

M= [uz+u2 (3549
U

F =tan™* (—2) (3:55)
Uy

3.7Técnica de Delta Mode (DM)

A técnica de Delta Mode (DM) da empresa Keithley consiste nas medi¢des
de baixo ruido de tensdes e resisténcias. Na técnica € incorporado o uso de um
Nanoltimetro, no modelo 2182A e uma fonte de corrente externa no modelo 6220
acionavel [43,44]. Essencialmente, a técnica DM consiste em aplicagdo de ciclos
curtos (103 s) de corrente alternando a polarizagdo de onda quadrada (ou seja, a
cada ciclo inverte o sentido da polarizagdo da corrente, no sentido positivo para
negativo, ou vise versa) com a finalidade de calcular o valor de voltagem entre cada
ciclo. Uma das vantagens da implementacdo desse método de ciclos curtos de
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corrente continua deve-se a possibilidade de usar-se correntes superiores aos limites
impostos no setup sem que haja danificagdo, como por exemplo, evitar a
danificagdo no circuito de alimentagdo de um sensor [40].

Outra vantagem dessa técnica, deve-se a reversdao de corrente que cancela
quaisquer deslocamentos termoelétricos constantes, garantindo que os resultados
reflitam o valor real da tensao [43, 44]. Para entender o funcionamento desta
técnica, ¢ preciso entender como a voltagem termoelétrica afeta nas medidas. Em
curto prazo, a variagcdo termelétrica pode ser aproximada por uma fungao linear e
os desvios causados pelos efeitos termoelétricos, onde observa-se uma aproximacao
linear [43, 44].

Em alguns trabalhos anteriores [3, 7, 12, 45], amplificadores Lock-In foram
utilizados em microscopia magnética de fio para medir o sinal elétrico de dois
sensores de efeito Hall. Porém, estes amplificadores apresentam algumas limitagdes
na leitura de tensao para medicdes de amostras dentro da faixa de < 100 MQ. Em
casos que a resisténcia varia como a variagao da tensao aplicada, usar o método DM
torna-se ainda vantajoso. Pois, quando a resisténcia varia linearmente com a tensao,
¢ possivel obter uma relagdo direta entre as variagdes de tensdo e corrente no
sistema. O método DM, ao corrigir os efeitos termoelétricos, evita a interferéncia
indesejada que pode ocorrer devido a gradientes de temperatura, minimizando
assim os erros nas medigdes.

Outro ponto importante a ser levado em conta ¢ a faixa de frequéncia de
operagao do sistema DM. Nesse sentido, ¢ proposto uma comparacao entre as duas
técnicas DM e Lock-In como a titulo de exemplo. Na Figura 3-12 mostra o espectro
de densidade de energia, onde uma medida em baixa frequéncias para um
amplificador Lock-In tem-se duas vezes (ou mais) de ruido de fundo quando se
comparado com método DM, e o ruido de tensdo 1/f ¢ dez vezes maior.

1E-7

Lock-in amplifier

Ruido (V/VHz)

Model 6221/2182A

] E—g T T 1
1 10 100 1000

Frequéncia (Hz)

Figura 3-12 Comparagdo de ruido de um amplificador lock-In tipico e medi¢ao de reversdo DC
sistema Delta Mode. Imagem adaptada da Fonte [40].



37

Optar por uma frequéncia alta de referéncia no Lock-In pode ser benéfico
ao lidar com ruido no sinal de interesse. Isso se deve ao fato de que o ruido tende a
ser mais pronunciado em baixas frequéncias e diminui a medida que a frequéncia
aumenta. Ao selecionar uma frequéncia alta como referéncia no Lock-In, é possivel
direcionar a detec¢do para as componentes de alta frequéncia do sinal de interesse.
Como o ruido ¢ mais predominante em frequéncias mais baixas, escolher uma
frequéncia alta ajuda a reduzir a influéncia do ruido indesejado no sinal amplificado
e detectado. Além disso, ao utilizar uma frequéncia alta, ¢ possivel aumentar a
largura de banda do filtro passa-baixa utilizado no Lock-In. Isso permite que um
intervalo maior de frequéncias seja detectado, aumentando a sensibilidade a
presenca do sinal de interesse e melhorando a relagdo sinal-ruido.

No entanto, ¢ importante realizar consideragdes ao escolher a frequéncia de
referéncia no Lock-In, como a resposta do sistema, a frequéncia do sinal de
interesse e a interferéncia de fontes externas. Cada aplicacdao pode ter requisitos
especificos, e a frequéncia de referéncia deve ser ajustada de acordo com as
necessidades da medi¢ao em questao.

Em baixas frequéncias, o ruido térmico e o ruido de 1/f (flicker noise)
podem ser mais significativos, dificultando a obtencdo de medigdes precisas. No
entanto, a técnica DM ajuda a superar esses desafios, permitindo a medicao
diferencial do sinal. Ao utilizar o DM, ¢ possivel obter uma leitura precisa da
diferenca de tensdo entre dois pontos, em vez de medir diretamente em relagdo a
um ponto de referéncia. Essa abordagem diferencia a medi¢dao do sinal real das
fontes de ruido comuns, como o ruido de fundo e o ruido de offset, resultando em
medi¢des mais precisas do sinal de interesse em relagao ao ruido indesejado.

Além disso, 0 DM possibilita a redugdo do ruido de 1/f, uma vez que esse
tipo de ruido ¢ geralmente correlacionado entre os dois pontos de medigdo. Ao
subtrair esses ruidos correlacionados na medigao diferencial, ¢ possivel minimizar
sua contribuicao para o resultado final. Dessa forma, em baixas frequéncias, o uso
da técnica DM pode melhorar a relagdo sinal-ruido e aumentar a precisdo das
medi¢des, permitindo uma caracterizagdo mais confiavel de sinais de baixa
amplitude e superando os desafios apresentados pelo ruido térmico e pelo ruido de
1/f.

No caso do sensor de efeito Hall modelo HQ-811 [46] utilizado no trabalho,
uma vantagem ¢ a sua capacidade de operar em diferentes faixas de frequéncia. Isso
se deve a possibilidade de adaptagao do setup de leitura do MMV. Essa flexibilidade
permite a utiliza¢do de duas técnicas distintas de alimentag¢do dos sensores, o que €
vantajoso para minimizar a influéncia de outros elementos de circuito que sdo
considerados como ruido de fundo. Dessa forma, ao variar o procedimento de
alimentagdo dos sensores, ¢ possivel escolher a técnica mais adequada para cada
caso. Isso permite otimizar a relagdo sinal-ruido e obter medi¢des mais precisas e
como também propor alternativas.

E como comentado a utilizacao da técnica DM entre outros trabalhos ¢ como
também uma comparacao com os amplificadores Lock-in ¢ analisado agora o
principio de funcionamento da técnica com um exemplo tomado da pagina 3-30 de
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[17], porém modificado para uma situacdo do trabalho. Nesse caso, supde a
utilizacdo de uma corrente de prova de + 3 nA e com uma resisténcia de R =
1.15 K Q. Na primeira situagdo, se desprezamos as voltagens termelétricas (Fig. 9-

1), as leituras de voltagem para cada polarizagio sera de V; = 34,5« 107 V,V, =
—345%107°VelV; = —345%107°V.

v
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Figura 3-13 Medida de voltagem alternada e ignorando os efeitos termoelétricos, usando uma rotina

no Python.

Agora supondo uma perda de generalidade para uma segunda situacao, a qual,
no sistema de medida a temperatura aumenta linearmente com a medi¢ao de uma
amostra arbitraria, de tal forma que as leituras de voltagem variam pela qual Vt =

389 nV e crescendo 1 nV cada medida.
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Figura 3-14 Medida de Voltagem com os efeitos termoelétricos.

Sabendo-se da crescente voltagem termoelétrica, as voltagens medidas ndo
serdo iguais em magnitude, no entanto, a diferencial absoluta sera constante. Logo,
a primeira leitura de voltagem ¢ dada por,

0= V1 + Vo) — (Vo +Vy +dVy) (3.56)
2

Para a segunda leitura de voltagem temos,
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Vh = Vi + Ve +2dV) — (Vo + Ve +dVY) (3.58)
2

a voltagem termoelétrica introduz um erro negativo (—dVt) em Va e um erro

positivo (+dVt) em Vb. Premeditando que ambas as quantidades, de incremento ¢

linear, eliminamos complementarmente a voltagem induzida por desvios térmicos,

Va+Vb

1 (Vl + Vz) - (Vz + Vl + dVl) + (Vl + Vt + Zth) - (Vz + Vt + th)
2 2 2
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4 ADAPTAGAO DO MICROSCOPIO MAGNETICO DE
VARREDURA VIA DELTA MODE

Nesta se¢do, serdo abordadas as instrumentagdes desenvolvidas durante o
trabalho de adaptacdao do microscopio magnético de varredura. Seré discutido o que
foi levado em conta na fabricacdo da placa de circuito impresso como hardware
para alimentacdo e leitura dos sensores, bem como o hardware utilizado para a
técnica DM [43, 44] e o controle de refrigeracao de eletroimas utilizando o Arduino.
Além disso, serao apresentados o setup final da instrumentagado e a elaboragao do
software para controle, aquisicao e processamento de dados.

4.1 Instrumentacao de Hardware
4.1.1 Arranjo do circuito de alimentacgaol/leitura dos sensores

Para construgao de sistema com sensores Hall numa arquitetura que contenha
dois sensores sao posicionados no mesmo eixo, denominado de sistema
gradiometrico axial para o eixo Z. E ¢ projetado numa placa de circuito impresso
voltada para a técnica Delta Mode[43,44] , de modo que, aplica-se uma corrente e
realiza a medicao da diferenga de potencial. Assim, ¢ analisado as pinagens de um
sensor de efeito Hall tipico, onde consiste em alimentacdao/input, aterramento
(Ground - GND) e saida de leitura/output. No entanto, o modelo HQ-811 (Figura
3.1) possui duas entradas (1 e 3) e duas saidas (2 e 4), permitindo flexibilidade na
escolha da polarizacdo do sinal de voltagem lido para um campo magnético
arbitrario [46]. Este sensor requer uma alimentacdo na faixa de 1,0 a 8,5 m A e tem
um eixo de sensibilidade perpendicular ao plano do sensor a qual, esta localizado
no centro (Veja a Figura 4-1 (a)) com um diametro de deteccao de 0,2 mm e nas
dimensodes de 1,6 + 0,1 mm para o comprimento ¢ 0,8 + 0,1 mm de largura [46].
Logo, para o trabalho, ¢ necessario montar (Figura 4-1 (b)) um circuito AC/DC para
alimentac¢do/leitura com dois sensores (A e B) posicionados no mesmo eixo Z.
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Figura 4-1 Estrutura do arranjo da alimentag¢do dos sensores. (a)- Representag@o esquematica de
alimentacdo para sensor Hall industrial com dimensdes de 1,6 mm de comprimento, 0,8mm de largura e 0,2
mm de didmetro de detec¢do para o modelo HQ-811. (b)- Circuito impresso para uma configuragdo
gradiometrica de sensores Hall, onde possui a mesma fonte de alimentagdo AC e com a possibilidade de
leitura em paralelo.

A Figura 4-1(b) ilustra o circuito impresso que foi construido e utilizado para
ter acesso aos sensores A e B para as medigdes de tensdo. Nele inclui conectores
Bayonet Neill Concelman -BNC para entrada (IN) de alimentacdo de corrente AC
em série para os sensores, na ordem de grandeza de mA, e conectores BNC para
saida (OUT) para a leitura de voltagem DC. A leitura ¢ feita em paralelo para cada
sensor. Os sensores sao conectados a placa por meio de um cabo High-Definition

Multimedia Interface -HDMI que ¢ diretamente conectado a estrutura do MMV.

4.1.2 Hardware da Técnica de Delta Mode

Para montagem da técnica de Delta Mode [43,44] ¢ usado um sistema
acoplado de dois equipamentos, um Nanovoltimentro, modelo 2182A e uma fonte
de corrente, modelo 6220, ambas da marca Keithley. A técnica consiste na fonte de
corrente projetada para funcionar em conjunto com Nanovoltimetro, Figura 4-2 (a).
A fun¢do do Nanovoltimetro ¢ dada para as leituras DC de voltagem em paralelo
com uma alimentacdo de corrente AC. Nesta técnica, consiste na aplicacdo de um
sinal elétrico peridodico em formato de onda quadrada, variando a polarizagdo em
positiva e negativa, usado como sinal de referéncia e lido a resposta elétrica de
voltagem.
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Figura 4-2 Representagdo da montagem da técnica de delta Mode, em (a)- Apresenta os modelos
da Keithley utilizadas. Imagem adaptada da fonte [47]. (b)- As conexdes entre as Keithley para o
armamento da técnica Delta Mode para um arranjo de circuito com medigdo DC.

Na Figura 4-2 (b) mostra o funcionamento da técnica, onde simplesmente
aplica-se uma corrente em um dispositivo (no caso, os sensores) e mede-se a tensao
de resposta, depois inverte-se a corrente € mede-se novamente a tensao. A diferenca
das duas medig¢des dividida por dois ¢ a resposta de tensdo do sensor ao nivel de
corrente aplicada. Na repeti¢cdo, o processo € 0 uso da média reduzem a largura de
banda do ruido e, portanto, o ruido [48]. No passado, esta era uma técnica manual
com a maioria dos instrumentos, que limitava a velocidade de reversdo a
frequéncias baixas, na ordem de 9 Hz [49]. Os instrumentos modernos agora
permitem que a técnica seja automatizada e a velocidade de reversdao aumente.
Onde, a velocidade de reversdao define a frequéncia que domina o ruido. Uma
velocidade de reversdo mais alta remove melhor o ruido de baixa frequéncia e o
desvio térmico, porque essas fontes de ruido t€ém menor poténcia em frequéncias
mais altas [43,44, 47].

Para corrigir de forma precisa o desvio térmico, o método delta utiliza a
alternancia da polaridade da fonte de corrente (conforme mostrado na Figura 4-3
(b)) e emprega uma média movel de trés leituras de tensdo para calcular a
resisténcia. Essas trés medidas moveis sdo calculadas de acordo com o
procedimento descrito no manual [43,44],

Vm1 = Vamostra + Vemr (41)
Vmz = —Vamostra + Vemr + %4 (42)
Vs = Vamostra + Vemr + 26V (43)

onde, Vi1, Vyp € Vys sdo as tensdes medidas, como mostra na Figura 4-3(a)
Vamostra tratasse da tensdo lida para uma resisténcia, Vgyr ¢ uma constante
termoelétrica de offset para diferenga de potencial no tempo Vy,; € 8V a constante
de termoelétrica que varia linearmente com o tempo [48].
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Figura 4-3 Sinais de teste e tensdo de erro termoelétrico durante medigdes de reversdo DC (delta).

O cancelamento do deslocamento de tensdo termoelétrica (Vg r) € do termo
de mudanca de tensdo termoelétrica (V) é possivel por meio de um calculo
matematico usando as trés medigdes de tensdo. No manual [43,44] também
descreve como calcular os valores de tensdo, como descrito na equacao 4.4, 4.5 ¢
4.6 . Primeiro, tome metade da diferenga das duas primeiras medi¢des de tensao e
chame isso de V,

— (VMl - VMZ) — [(Vamostra + VEMF) - (_Vamostra + VEMF + 6V)] (44)

2 2
= Vamostra — 6V /2

Va

Da mesma forma, tome metade da diferenca da segunda (V},,) e da terceira
(Vy3) medigao de tensao e chame este termo de Vp,

_ Vms — Viz) _ [(Vamostra + Vemr + 26V) = (—Vamostra + Veur + 6V)] (4.5)

2 2
= Vamostra + 0V /2

Vg

Cada um desses resultados eliminou a constante de offset, Vg r , mas ainda
contém erros do termo de drift, 6V. A média para V, e Vg, no entanto, ¢

simplesmente,
VatVp (4.6)

f - 2 — Vamostra

A leitura sucessiva pode entdo ser calculada para reduzir a largura de banda
de medigdo para atingir os niveis de ruido desejados.

Em geral, quanto maior a amplitude da corrente aplicada, maior serda a
sensibilidade da medida, mas também pode haver um aumento no ruido elétrico, o
que pode afetar a qualidade dos dados. A frequéncia de 100 Hz ¢ uma frequéncia
comum usada na técnica DM [43,44], e pode ser adequada para muitos materiais,
mas pode haver variagdes dependendo das caracteristicas especificas da amostra.
Porém, como estamos trabalhando com materiais de baixa impedancia com ordem
de 1 kQ e uma alimentacao de 3 mA a frequéncia de 100 Hz tornou-se adequada.
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Entretanto, ¢ importante salientar que esses parametros devem ser otimizados para
cada tipo de amostra e para as condi¢cdes experimentais especificas. Além disso,
outros pardmetros como a geometria da amostra, o tipo de ponte de medida e a
temperatura também podem influenciar os resultados obtidos [48]. Portanto, ¢
importante realizar testes preliminares que sdo feitos para determinar os melhores
parametros e que serao descritos no capitulo 5 com os procedimentos de calibragao.

4.1.3 Controlador de Refrigeragao

No setup dos pares de eletroimds do MMV ¢ preciso de um sistema de
refrigeragdo para aplicacdo de correntes de alimentacdo do par de eletroimas
superiores a 1,5 A. Nesse sentido, a refrigeragdo do MMV ¢ proporcionada por um
equipamento de banho ultratermostatico para circulagdo de dgua. O equipamento
utilizado no trabalho ¢ da empresa QUIMIS LTDA no modelo Q214M. Para o
controle de hardware via computador foi construido uma placa de circuito impresso
acoplado em série com equipamento de refrigeracdo com intuito de realizar o
controle digital via uma placa de Arduino UNO e um relé. A necessidade deste
controle vem do pressuposto da automatizacdo de ativacdo do fluxo de dgua para
altos valores de corrente no par e eletroimas e mediante um controle serial da placa
de Arduino, bem como da linguagem de programacao em Labview (ver Apéndice
C) foi possivel controlar o refrigerador durante aplicagdo de diferentes correntes
para o mapeamento da amostra.

4.1.4 Setup da Microscopia Magnética de Varredura- MMV

Para modicar a estrutura do microscopio magnético de varredura (MMV) com
DM [43,44], ¢ necessario um conjunto de componentes que inclui um eletroima,
sensores Hall, um sistema de Delta Mode composto por uma fonte de corrente € um
nanovoltimetro. Além disso, ¢ necessario um filtro para subtrair os sinais dos
sensores A e B, uma fonte de corrente para o eletroima e outros dispositivos para
mover a amostra e medir o campo aplicado.

O setup para a constru¢do de um microscopio magnético de varredura com o
sistema de leitura utilizando a técnica Delta Mode [43, 44] € composto por diversos
componentes importantes. Dentre eles, destacam-se o eletroima, os sensores Hall,
um sistema de Delta Mode, um filtro para subtragao de sinais de sensor A ¢ B e
uma fonte de corrente para o eletroima.

Além desses componentes, ha também outros equipamentos essenciais para a
movimentagdo da amostra e medicdo do campo aplicado. Esses componentes,
juntos, permitem a criacdo de um campo magnético controlado e a varredura da
amostra, permitindo a obtencdo de imagens de alta resolugdo na diregdo “z” e a
deteccdo do comportamento magnético da amostra por meio da varredura e
mapeamento da superficie.
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Na Figura 4-4, ¢ possivel observar a estrutura completa do sistema, que sera
controlado remotamente por meio de um cabo General Purpose Interface Bus -
GPIB. J4 na Figura 4-5, ¢ apresentada uma ampliagdo da estrutura para a detec¢do
do comportamento magnético da amostra por meio de varredura.

| FONTE DE CORRENTE/
o S -] I Placa de PCBM |
o
48] NANOVOLTIMETRO/
"-:_ KEITHLEY 21824
1| RESEARCH SYSTEMS,
.S SR560 A-B
=
O | | | FONTEDECORRENTE/
E AGILENT E3633A ——
O EI i -
etroima
S | oo oo

INVERSOR DE CAMPO
(Positivo/Negativa)

Figura 4-4 Diagrama geral do setup MMV via Delta Mode.

Os eletroimas sao alimentados por uma fonte de corrente, permitindo
controlar a intensidade do campo magnético gerado. Os sensores de efeito Hall na
estrutura gradiométrica medem a intensidade do campo magnético na amostra,
permitindo a constru¢do de um mapa do campo magnético induzido da amostra.

Além disso, o conjunto de atuadores possibilita a movimentacdo do brago
mecanico no eixo X e Y, possibilitando a obten¢do de imagens de mapeamento de
alta resolu¢do. A amostra ¢ posicionada em uma placa adaptativa para conexao
HDMI, na qual ficam fixados os sensores Hall e o sensor Triaxis® Micropower
Magnetometer MLX902.51, utilizado para medir o campo aplicado na amostra.

Bragos mecénico;
movimento em X

Mini HDMI para
conexdo com
caixa de circuito

Polos do eletroima
| . i

Figura 4-5 Diagrama da montagem para aplicagdo de campo e varredura superficial na amostra.
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Dessa forma, o setup completo permite a criagdo de um campo magnético
controlado para varrer a amostra e obter imagens de alta resolucdo na direcao z,
além de possibilitar a detec¢do do comportamento magnético da amostra por meio
da varredura e mapeamento da superficie.

4.2 Instrumentacgao de Software

Nesta pesquisa, foram desenvolvidos varios softwares para controle de
instrumentos, aquisi¢ao e tratamento de dados. Para essa finalidade, foram
estudadas diversas linguagens de programacdo, incluindo LabVIEW, Python,
Matlab e C++. O LabVIEW ¢ uma plataforma de programacao visual desenvolvida
pela National Instruments, que ¢ amplamente utilizada para aquisi¢do de dados,
processamento de sinais, controle de instrumentos e automacao [50]. A linguagem
de programacdo grafica baseada em icones permite a criagdo de programas de
computador de forma intuitiva e facil de usar. No presente trabalho, utilizamos o
LabVIEW versao 2019 para implementar as solugdes de controle de instrumentos
e aquisi¢ao de dados.

Python ¢ uma linguagem de programagao orientada a objetos e de alto nivel,
que foi criada com o objetivo de ser um modelo de desenvolvimento comunitério
aberto e gerenciado pela organizacao sem fins lucrativos Python Software
Foundation [51]. No presente trabalho, utilizamos a versao 2.14 do Python para
implementar os algoritmos de tratamento de dados. J4, o Matlab ¢ um software de
programacao numérica utilizado para célculo cientifico e analise de dados. Oferece
uma programagao de alto nivel, com uma sintaxe semelhante a do C e do Python,
além de um ambiente de desenvolvimento integrado (IDE) que permite visualizar e
manipular dados de forma interativa [52]. No presente trabalho, utilizamos a versao
2020 do Matlab para implementar algoritmos de processamento de sinais.

No controle de hardware por programacdo ¢ utilizado o protocolo de
comunica¢do GPIB. O GPIB ¢ o protocolo utilizado para comunicacido do PC com
os equipamentos [53]. O cabo GPIB ¢ utilizado também para conexdo de
equipamentos entre si com um padrao de barramento. O barramento possui a
caracteristica de permitir conectar até 14 instrumentos ou dispositivos para um
computador controlar, sendo identificado por um endereco inico com uma taxa de
transferéncia de 1 megabyte por segundo e com modo transferéncia paralelo de 8
Bits.

Foram elaborados varios softwares para o laboratério, sendo alguns deles
responsaveis pela manipulacdo dos equipamentos e coleta de dados, enquanto
outros realizam o tratamento desses dados. O objetivo principal deste trabalho foi
alcancado por meio da utilizacdo dessas linguagens de programacao e protocolos
de comunicagao para o desenvolvimento desses softwares de controle e analise de
dados. Durante o desenvolvimento do trabalho, foram propostas duas aplicagdes
para construcao de software. A primeira aplicacdo seria na manipulacdo de
equipamentos, enquanto a segunda aplicagdo seria no tratamento de dados. Logo,
na manipulac¢do de equipamentos o diagrama da Figura 4-6 ¢ iniciado o software
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com a comunicacdo dos equipamento ¢ em seguida indicado as varidveis do
programa, como o campo a ser aplicado na amostra (B), as coordenadas em X e Y
para o mapeamento espacial (posi¢ao inicial Xi e Yi e posigoes finais Xf e Yf ),
além também o passo de varredura. Em seguida ¢ zerado o sistema usando a
configuracdo Delta Mode ou Lock-in. Na Figura 3-6 mostra o loop do programa
em formato de pseudocddigo de como ocorre o funcionamento da aquisi¢ao de
dados do MMV. Nesse processo de loop ¢ sempre realizado uma verificagao dos
valores das variaveis moverx e movery e comparado com Xf e Yf, onde quando ndo
sendo aceita as condigdes de igualdade continuar-se o movimento dos eixos e lendo
os valores de voltagem no Nanovoltimetro ou Lock-in.

| Inicio | — I Definicdo: Xi, Xf, Yi, ¥f, passo, B | . I Aplicar o campo B . »

I X* =(Xf-Xi)/passo

| Zerar Lock-in Y* =(¥F-Ti)/passo

Movex= X* + passo
Movey=Y™* + passo

Loop da - —
aquisicio de Leitura de Voltagem V({x,y) Map. 20, Wire Nickel “
dados 1 ; "
False Movex= Xf o8- ﬁ at
And _ 06 - {08
Movey=Yf < -
i 104

True

[ Fim |

¥ [mm] ot ® lmm)

Figura 4-6 Diagrama funcional para as medidas de mapeamento com Delta Mode ou lock-in.

A Figura 4-7 exibe a interface principal do sistema de medida do MMV via
DM, mostrando a tela inicial na qual ¢ possivel configurar o setup do experimento.
Nesta pagina, ¢ permitido ajustar diversos parametros, como a quantidade de pontos
a serem medidos, a resolugdo espacial das medigdes e os parametros de controle do
DM, tais como o valor da corrente e o periodo dos pulsos para o procedimento de
calibragdo. J4 na Figura 4-8 temos a ampliacdo das partes principais da tela
principal. A Figura 4-8 apresenta diversas opgdes de ajuste e configuragdo para o
sistema de medida. Na Figura 4-8(a), ¢ possivel ajustar os valores de aplicagdao do
pulso polarizado, como os valores de corrente, o tempo de duracao do pulso (delay)
e o limite de voltagem (compliance) do Nanovoltimetro. Na Figura 4-8(b), sdo
realizados os ajustes das posigdes iniciais e finais para os eixos 'x' ¢ 'y' para a
realizacdo da varredura em uma amostra. Na Figura 4-8(¢), sdo realizados os ajustes
de calibragdo de offset, nos quais ¢ possivel escolher até duas posi¢des no eixo 'y' e
realizar diversas medi¢des de tensdo no eixo 'x'.
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Figura 4-7 Pagina Principal do software do MMV via DM.
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Figura 4-8 Péagina inicial. (a) configuragdo do DM, para calibragdo. (b) Posi¢des iniciais e finais para
o mapeamento e em (c) calibragdo do offset da medida.

A Figura 4-9 mostra a interface de configuracdo e comunicacao de alguns
equipamentos utilizados no sistema de medida MMV via DM. Na Figura 4-10, sdo
apresentados detalhes ampliados das principais partes dessa interface. Na Figura 4-
10(a), € possivel observar a comunica¢io com a fonte de alimentacdo do eletroima,
onde sdo configurados os valores de corrente inicial e corrente final para a aplicagdo
de diferentes campos magnéticos para a geracao de diferentes varreduras na amostra
com diferentes campos. Na Figura 4-10(b), ¢ mostrada a comunicac¢do via porta
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serial USB entre o microcontrolador e o computador, onde com a letra 'A' ativa o
refrigerador e a letra 'D' desativa

Figura 4-9 Pagina de Configuracao.

(b)

Figura 4-10 Pagina de configuracdo. (a) conex@o com a fonte de alimentagdo do eletroima, (b)
comunicacdo serial com o refrigerador e em (¢) comunicagdo com os zabers.

Para o tratamento de dados foi construido um software que possibilita a
analises de mapeamento e determinacdo de magnetizagdo da amostra com quatro
possibilidades, via massa ou volume ou de acordo com a porta-amostra, sendo uma
cavidade ou 3 cavidades cilindricas, como mostra na Figura 4-11.
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Figura 4-11 Interface criado em Python para analise dos dados experimentais.

Conforme ilustrado na imagem acima, ¢ viavel obter os valores de
magnetizacao utilizando as equagoes (3.13), (3.18) e (3.23). Além disso, a interface
apresenta o valor correspondente a altura(H) entre a amostra e o sensor usando
somente termos geométricos, conforme descrito na equacao (4.7). Adicionalmente,
a interface gera representacdes graficas dos mapas e graficos com o(s) sinal(is) da(s)
amostra(s).

Um aspecto relevante a destacar € que o software mostrado na Figura 4-11 se
baseia exclusivamente em um modelo de cilindro para determinar o parametro de
altura(H), devido ao fato da geometria da cavidade do porta-amostra utilizado no
trabalho ser composto por uma ou mais cavidades cilindricas.

A utilizagdo de diferentes modelos para determinar o valor do momento
magnético e da magnetizagdo dependerd da geometria especifica da amostra. As
informagdes detalhadas sobre a aplicagcdo desses modelos no script sdo fornecidas
no apéndice E.

No entanto, como mencionado anteriormente, utilizando o modelo de um
cilindro magnetizado na dire¢cdo “z”, ¢ possivel encontrar o valor de “z¢”. Essa
possibilidade se deve ao conhecimento da geometria da cavidade na qual estamos
trabalhando, ou seja, com o raio e a profundidade conhecidos, podemos calcular o
campo gerado dentro do cilindro utilizando a equacao 3.23. Nesse sentido, ¢ usando
também como parametros as posi¢coes de maximo (Xm,Ym) do map.

Para determinar a posi¢cdo de maximo em um porta-amostra de uma cavidade,
¢ realizado um mapeamento em toda a 4rea e a linha contendo os valores de maximo
e minimo ¢ encontrada. Em seguida, a linha de méximo ¢ normalizada, visando
expressa-la apenas em termos geométricos. Esse processo envolve a aplica¢do dos
valores experimentais na fun¢ao FIT GEO(X, y, z), com o objetivo de obter a
normaliza¢ao baseada em parametros geométricos.

Por meio do processo de normalizagdo, a equagao € expressa exclusivamente
em termos geométricos, utilizando a fung¢do FIT GEO(x, y, z). Como estamos
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tratando apenas da componente B, os valores maximos experimentais seriam
equivalentes a B, , X5xp (Xm»> Ym» Z) € podem ser representados pela equagao (4.7).

FIT_GEO(x,y,z) =

L r2TR(R — xcosp — ysen
Ho f f ( <§ yseng) do dz, (4.7)
By, AXpxp Xm,Ym,z)4m J, J, !

T
Nessa equacao, as coordenadas (X, y, z) especificam a posicao de medicao, L
representa a largura, R ¢ o raio, M, ¢ a componente da magnetizacdo da amostra em

A/m ou Am?/Kg e B em Tesla. Ao aplicar essa equagdo, ¢ possivel encontrar o
valor de Zo (sendo a diferenca entre o sensor e a superficie da amostra). Portanto, a
primeira rotina proposta no software ¢ usar a técnica para encontrar o parametro Zo.

As proximas etapas dependerdo das opgdes selecionadas pelo usuario. Apds o
processo de voltar com os valores brutos obtidos durante a medig¢ao ¢ calculado os
valores do momento magnético e da magnetizagdo da amostra. No entanto, a rotina
a ser seguida varia dependendo do tipo de porta-amostra e amostra utilizados. Isso
inclui considerar se a amostra serd analisada por massa ou nao, bem como se o
porta-amostra possui uma ou trés cavidades.
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5 CALIBRAGAO

Nesta secdo, serdo abordados os procedimentos de calibragdo aplicados ao
hardware do microscopio magnético de varredura adaptado utilizando a técnica de
DM. Serdo analisadas as etapas de calibracio do sistema de leitura do microscopio,
comecgando pelo estudo de sensibilidade dos sensores Hall utilizados no trabalho,
assim como a avaliacao do desempenho da técnica DM [43,44]. Em seguida, sera
realizado o estudo da estrutura gradiométrica ao aplicar diferentes campos
magnéticos externo em duas geometrias diferentes de amostras de Niquel. Para
qual, também ¢ investigado situacdes de posicionamento no procedimento de
zeragem para cada medida realizada. Posteriormente, sera realizada uma
comparag¢ao entre as técnicas DM e Lock-In, utilizando analise de sinal e ruido para
avaliar a eficacia de cada técnica. Também serd feita uma comparagdo com outros
sistemas de medi¢do, como no caso de placa de Arduino, por meio da anélise do
espectro de densidade de energia. Posteriormente, no processo de calibragao,
optaremos por utilizar apenas uma das geometrias disponiveis, devido as incertezas
associadas a homogeneidade da pureza do niquel utilizado no fio. Em seguida,
iremos avaliar quais modelos sdo mais adequados para determinar com maior
precisdo o valor de magnetizagdo de particulas magnéticas, seguindo uma
metodologia especifica.

Por fim, o microscopio sera submetido a uma calibra¢do abrangente, levando
em consideracdo a sensibilidade geral do sistema. O objetivo ¢ determinar o menor
valor de momento magnético detectavel no sistema ao aplicar campos magnéticos
intensos. Isso € crucial, uma vez que o ruido presente pode levar a uma sobreposicao
de sinais magnéticos entre a amostra ¢ o sistema de medi¢do, dependendo da
magnitude do ruido. Portanto, os processos de calibragao desempenham um papel
fundamental na garantia da precisdo e confiabilidade das medidas realizadas pelo
MMV adaptado. Isso permite a realizagdo de experimentos altamente sensiveis e
com alta resolucdo espacial em amostras com comportamento magnético
desconhecido.

5.1 Calibragao do Setup

Durante o processo de calibragdo serdo apresentados os resultados do sensor
A, visto que, o sensor B ¢ do mesmo modelo e lote, consequentemente apresentam
comportamentos de resposta elétrica e magnética similares. Na Figura 4-1 exibe a
resposta elétrica do sensor A na qual, valor de tensao responde linearmente quando
variado a corrente de alimentacdo. Esse efeito linear importante para a
funcionalidade do efeito Hall, visto que, dependendo do mapear de uma
determinada amostra ou adaptacao do setup da instrumentagdo € preciso trabalhar
com alimentagdes diferentes. Nessa configuragdo usando para calibragao do sensor
Hall ¢ utilizado uma amplitude de alimentacdo de corrente variavel AC de -5 mA a
5 mA, para um campo magnético aplicado DC de 300 mT. A relacdo linear entre a
entrada de corrente em mA e a saida de tensdo em V ¢ descrita por uma equagao do
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tipo y = ax + b, em que "a" ¢ o ganho GAN que trazendo para o contexto de
experimental representa uma taxa fixa que acrescenta-se na medida quando se varia
o valor de alimentacdo “x” e "b" ¢é o offset da curva, a qual, representa o valor de
fundo na medida quando o sensor ¢ alimentado mas ndo tem campo magnético
externo aplicado interferindo. Na Figura 5-1 mostra como ¢ possivel determinar o
valor de GAN pela a inclinagdo da curva azul para o sensor A e o valor encontrado
de GAN ¢ de 0,191 V/ mA. O mesmo procedimento foi realizado para o sensor B,
e encontrado um valor de GAN ¢ entorno de 0,189 V/ mA, o qual, ¢ bem préximo
do sensor A. Enfim, a relacdo linear em sensores ¢ amplamente empregada em
aplicagoes de medicao e controle, possibilitando uma calibragdo precisa e confidvel
de dispositivos.
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\
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2 3 4 5
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Figura 5-1 Relacao entre a alimentacdo do sensor com a resposta de saida para o sensor A e obteve-
se um GAN de 0,19V/mA.

o

o
o
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Logo, para situagdes em que nos deparamos com amostras que possuem
comportamentos magnéticos desconhecidos em condigdes experimentais, ¢
necessario que o sistema esteja calibrado. A calibracdo do sistema de sensores (A
ou B) ¢ realizada levando em consideragdo apenas o campo aplicado e a voltagem
medida, conforme descrito na equagdo (5.1) podemos encontrar o valor de
sensibilidade SENS.

SENS = (VL — of fset)/CML (5.1)

onde VL ¢ a voltagem lida no Nanovoltimetro, o offset ¢ o valor encontrado quando
se mede a tensao do sensor sem campo aplicado, e o CML ¢ valor referente a leitura
de campo fornecido pelo sensor MLX. Um ponto importante que deve ser
mencionado ¢ que GAN ¢ diferente de SENS, uma vez que, GAN ¢ taxa relacionado
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com a alimentagao do sensor, ja4 SENS ¢ uma taxa relacionada com o campo
aplicado no sensor.

A Figura 5-2 ilustra os estudos conduzidos para avaliar a precisdo e
confiabilidade dos sensores, destacando a identificacdo do valor de SENS (mV/mT)
para cada configuracdo de alimentacdo. Nesta pesquisa, sdo apresentados
exclusivamente os dados do sensor A uma vez que demonstraram resultados com
uma discrepancia de 0,5 % em relacdo ao sensor B. O experimento emprega uma
metodologia que envolve diferentes niveis de alimentacdo AC (variando de 5 mA
a 1 mA) e varreduras de campos magnéticos de -500 mT a 500 mT, mensurando os
valores de tensdo resultantes. A Figura 4-2 exibe uma resposta de tensao linear para
diferentes configuracdes de alimentagdo AC no sensor A, enquanto o campo
magnético aplicado (mT) ¢ variado. Um dos atributos distintivos dos sensores Hall
¢ a sensibilidade, esta relacionado a tensdao de alimentagdo, conforme evidenciado
nas Figuras 5-1 com o aumento da alimentacao e na Figura 5-2 com a variagao do
campo magnético externo aplicado, bem como também na Tabela 5-1 com os
valores de offsets. Nesse contexto, € observado um aumento linear da SENS a
medida que a alimentagdao (mA) aumenta.
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—3mA_ 2,10 meT‘ //
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£
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8
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Camplo aplicado (T)
Figura 5-2 Curvas de calibragio do sensor A no modelo Hall-HQ-0811.

Na Tabela 5-1 indica uma relacdo direta entre o valor de alimentacdo do
sensor A com a sensibilidade. Aumentando a alimentacdo do sensor pode melhorar
a sensibilidade, ja que isso aumenta o sinal de saida. No entanto, o acréscimo da
alimentacdo também pode aumentar o ruido do sinal, o que diminui a razao
sinal/ruido do sensor A. E interessante notar que o offset para uma alimentagdo de
1,0 mA ¢ de 0,008 mV, enquanto para uma alimentagdao de 5,0 mA, o offset ¢ de
0,36 mV, o que representa um aumento de duas ordens de grandeza (10?). Esse
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aumento no offset ¢ um fator importante a ser considerado quando se analisa a
relacdo sinal/ruido, o que sera discutido posteriormente. Outro teste foi realizado,
desta vez comparando os dados do datasheet para um sensor alimentado a 5,0 mA
e variando o fluxo do campo magnético, conforme mostrado na Figura 5-3, onde se
observa-se um comportamento linear, entretanto encontra-se desvios para os
valores de sensibilidade e offset quando se comparado com as medidas obtidas pelo
sensor A nas diferentes alimentacoes.

Tabela 5-1 Relagdo de SENS (mV/ mT) para diferentes alimenta¢des do sensor Hall HQ-0811.

Alimentacio (mA) 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0
Sensor A SENS 0,72 1,44 2,10 2,75 3,15
(mV/ mT)
offset Sensor A 0,008 0,01 0,02 0,04 0,36
(mV)
1,0x10°
i — 5 mA
8,0x10"
6,0x10" 1

Voltagem (mV)

n e
(=] Q
* x
o el -l
° CDN (=)
) 1

T T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300
Campo Aplicado (mT)
Figura 5-3 Resposta elétrica com um estimulo magnético encontrado no datasheet de um sensor Hall
no modelo HQ-0811.
Na Tabela 5-2, observa-se os valores de SENS do sensor A com os valores
fornecidos datasheet [46] e encontra-se um valor de 2,22 % de desvio para a taxa

de SENS.

Tabela 5-2 Resultados de comparagéo entre os sensores ¢ datasheet.

Ganho(mV/mT)
Sensor A 3,15
Sensor genérico 3,22
(Datasheet)
Desvio em relacio ao datasheet 2,22 %

Um aspecto relevante a ser considerado sdo os valores de offset. Ao analisar
a curva apresentada na Figura 5-3, foi obtido um valor de offset de 0,37 mV. Esse
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teste envolveu a variagao do campo magnético, mantendo uma alimentagao fixa de
3 mA para o sensor. No entanto, ao examinar a Tabela 5-1, que corresponde ao teste
com variagdo apenas na alimentagcdo do sensor, observa-se que o maior valor de
offset encontrado na tabela esta na mesma ordem de grandeza do valor de offset
obtido quando o sensor foi alimentado com 3 mA e submetido ao campo magnético.
Isso indica que o valor de fundo, ou seja, o offset, depende de diferentes situagdes
de exposi¢ao do sensor, como no caso da aplicacdo de um campo magnético. Essa
constatagao ressalta a influéncia de fatores externos, como o campo magnético, na
geragdo do offset do sensor. E importante considerar esses efeitos durante as
medi¢des, pois o valor de offset pode variar de acordo com as condigdes
experimentais. Portanto, ¢ necessario levar em conta essas diferentes situagdes de
exposi¢ao e considerar o valor de offset correspondente a cada caso especifico para
obter resultados mais precisos e confidveis.

5.2 Calibragao Setup com Delta Mode

A calibragdo do setup com DM que ¢ independente dos sensores utilizados
¢ um procedimento crucial para garantir a precisdo e confiabilidade das medig¢des
realizadas pelo equipamento que trabalham de forma integrada. O DM ¢
especialmente adequado para medir sinais de baixa intensidade, o que o torna ideal
para o MMV. Durante o procedimento de calibragdo, ¢ aplicado um sinal de entrada
conhecido ao equipamento e ¢ feita a medi¢ao da saida correspondente. A diferenca
entre o valor medido (Viedido) € 0 valor esperado (Vesperado) € €ntdo calculada e usada
para determinar o valor de desvio, ou seja, o erro do equipamento. Neste estudo, foi
utilizado um resistor ceramico 6hmico com resisténcia equivalente a 1,1 kQ com
valor de alimentagdo variando de 1,0 mA a 5,0 mA [46]. O objetivo foi encontrar o
valor de erro associado do valor tedrico com o valor da medi¢do para o aumento da
alimentagdo dos sensores (A e B), entretanto na Tabela 5-3 ¢ demonstrado apenas
os resultados sensor A, visto que o sensor B apresentou resultados similares. Para
encontrar uma média dos desvios a utilizacdo de um resistor comercial, ¢ possivel
obter um valor de tensdo esperado tedrico e como também experimental e assim
calcular o desvio de erro associado. Os resultados obtidos revelaram que, a medida
que a alimentacdo ¢ aumentada, o desvio entre o valor esperado e o valor medido
também aumenta. No entanto, ainda ndo se pode concluir que a utilizagdo do DM
com um valor menor de corrente ¢ mais eficaz, uma vez que ¢ necessario realizar
uma andlise da relagdo sinal/ruido para cada uma das configuragdes de alimentagao.
Outro ponto importante a ser destacado ¢ ordem de grandeza onde se encontra os
valores de desvios encontrados com o valor proposto pelo manual do instrumento,
onde a qual, apresenta desvios entorno de 5 % [43,44], indicando que ndo apresenta
grande divergéncia.
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Tabela 5-3 Estudo da técnica Delta Mode, em fungdo da entrada de alimentacéo e saida de tenséo.

Alimentagﬁo (mA) Vmedido (V) Vesperado (V) Desvio (%)
1,0 1,08 1,1 1,82
2,0 2,09 2,2 5,0
3,0 3,08 33 6,12
4,0 4,12 4,4 6,36
5,0 5,09 5,5 7,45

Lembrando que, a calibragio para o desvio associado as medigdes do setup
com Delta Mode deve ser realizada regularmente. Além disso, ¢ importante manter
registros precisos das calibragdes realizadas, para facilitar a rastreabilidade das
medidas com o erro associado, usando a teoria da propagacao de erro.

5.3 Estudo temporal no Setup com Delta Mode

A técnica DM em conjunto com os equipamentos da marca Keithley ¢
utilizada para investigar a dinamica de materiais e componentes elétricos, medindo
a resposta de um objeto de teste a aplicacdo de uma corrente elétrica em diferentes
momentos ao longo do tempo. Essa técnica pode ser usada para analisar a resposta
de capacitores, indutores e resistores a mudangas dindmicas com os efeitos
termoelétricos para uma diferenca de potencial lida.

No caso do arranjo da placa de circuito mencionada na se¢ao 4.1, foi
proposto um estudo da resposta elétrica do sensor A ao longo do tempo empregando
o arranjo experimental DM descrito no apéndice B. Foi utilizado um resistor de
1,1K Q e aplicado uma corrente de 1,0 mA. A Figura 5-4 mostra que ao longo de
100 minutos, a voltagem medida ndo variou muito em relagdo ao valor tedrico
esperado de 1,1 V.

0,99384-{ —*¢— Corrente 1,0 mA; B=0 mT S S
0,99383
S 0,99382 ¢
£ gt
& 0,99381-4 ¢,
g {® | || I|
S 0,993804 4 |
> ] ¢
0,99379- el | | o |
o] £
1 0‘ { y=0,993815
029578+ | ~ x=[0:100]
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Tempo{minutos}

Figura 5-4 Resultados de estudo temporal do sensor A.
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No entanto, no presente caso, o valor médio da voltagem foi de 0,994 V, o
que representa um desvio de aproximadamente 10,5 % em relagdo ao valor tedrico
(1,1 V). Portanto, para futuras analises, esse desvio deve ser levado em conta.

5.4 Estudo do sistema Gradiometrico com resposta magnética

Em estudos de calibragdo, uma metodologia de arranjo gradiométrico axial
usando dois sensores de efeito Hall posicionados no mesmo eixo z tem sido
explorada em trabalhos de microscopia magnética [54]. Isso se deve ao fato de que
0o MMV ndo possui blindagem, o que resulta em respostas coletadas com
contribui¢des do campo magnético da Terra e de ruidos externos. Para contornar
esse efeito, ¢ proposto o uso de um arranjo com dois sensores dispostos no mesmo
eixo z e separados por uma distancia de + 1,67 mm, conforme mostrado na Figura
5-5. Nessa configuracao experimental, ¢ aplicado um campo magnético DC de 210
mT por um eletroima para investigar o comportamento da intensidade da resposta
magnética da amostra ao longo do eixo z em relagdo a posicao dos dois sensores de
efeito Hall. O objetivo ¢ verificar se apenas um dos sensores ¢ capaz de detectar a
resposta magnética da amostra. Devido ser de fundamental importancia que o
sensor B ndo detecte a resposta do campo magnética induzido da amostra, mas sim,
a resposta do campo magnética aplicado pelo eletroima. Pois, quando tratamos do
MMV sem blindagem, ¢ preciso de um sistema que tenha a capacidade de eliminar
interferéncias externas como ruidos e até mesmo o campo magnético da Terra.
Portanto, neste estudo, a amostra de niquel ¢ empregado como material de
investigacao, sendo avaliadas duas geometrias e duas purezas distintas.

A primeira abordagem adotada para a investigacao experimental da geometria
cilindrica consiste em utilizar um fio de niquel com 99,99 % de pureza e dimensdes
de 250 um de diametro e 410 pm de largura. O fio de niquel ¢ posicionado paralelo
ao eixo Z(coordenadas da Figura 5-5), com uma distancia de 150 um em relagdo ao
sensor A ¢ 1,82 mm em relagao ao sensor B (mais informagdes na se¢ao 5.7). As
medic¢des foram realizadas em duas etapas, sendo uma utilizando exclusivamente o
sensor A e a outra utilizando apenas o sensor B.
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Figura 5-5 Representagdo do arranjo gradiometrica de posicionamento de sensores de efeito Hall.

Na Figura 5-6(a), ¢ mostrado o grafico da intensidade da resposta de campo
induzido observada no sensor A quando um campo de 210 mT ¢é aplicado. Nessa
curva, o valor maximo registrado ¢ de 14 x 10 T. A medi¢io da amostra no sensor
B para o mesmo campo resultou em um valor de campo induzido de 0,45 x 10-6 T,
como pode ser observado na Figura 5-6(c). Na Figura 5-7, podemos observar a
intensidade da resposta magnética da amostra nos dois sensores, sendo evidente que
a contribuicao da resposta magnética para o sensor B ¢ insignificante. Logo, o que
o sensor B estava observando sdo corresponde aos ruidos de fundo, sem nenhuma
contribuicao referente a amostra medida.

(a) (b)

- 0.035

o
2 2 e 2
k=3 = = 8
= 2 g
n < w =3

Posicdo em y (m)

2
2
=1
a

o4 D03 008 007 Q08 009 014
2 Posicao em x (m)

Intensidade de Sinal (u.a)

=
:

0 4
¥ (mm) % (mm)



60

(c) (d)

5 0.0045

g

dade de Sinal (u.a)

0.0035

0.0030 .,

Posicao em y (m)

002 D.04 EI.EE 0.08
25 Posicao em x (m)

& 0.0025
s

Intens

2
y (mm) ® {mrm)

Figura 5-6 Estudo da arquitetura gradiometrica dos sensores hall para um campo aplicado de 210 mT
. (a)- Resposta do fio de niquel no sensor A em 3D em fungdo do campo induzido, ja em (b)- no plano em 2D
em fungdo da tensdo. (c)- Resposta da esfera de niquel no sensor B no mapa em 3D e em (d)- no plano de
2D.

Na segunda abordagem, utilizou-se uma esfera de niquel com diametro de
3 mm e pureza de 99 %. Assim como no experimento anterior, foram realizadas
medic¢des dos sensores A e B de formas independentes. Na Figura 5-8(c) e Figura
5-8(d) ¢ apresentado o grafico da intensidade de resposta elétrica encontrada no
sensor A, com valor de 2x10 T para o campo induzido. J4 na Figura 5-7(b), é
apresentado o valor maximo da resposta elétrica do sensor B, que é de 2x10“T, ou
seja, 10 vezes menor que o valor obtido no sensor A. Entretanto, observa-se que o
sensor B ainda detecta a presenca da amostra. Para realizar o mapeamento da
amostra com altas intensidades, ¢ necessario utilizar apenas o sensor mais proximo,
ou seja, o sensor A e descartando assim a estrutura gradiométrica.
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4- | & SensorB |
Sensor A- B

Sinal Magnético (mT)
i
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Figura 5-7 Medida de campo induzido em fungéo da posi¢do para o fio de niquel, onde tem a
resposta dos sensores A ¢ B, A-B.
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Figura 5-8 Estudo da arquitetura gradiometrica dos sensores hall para um campo aplicado de 160 mT
para esfera de niquel. (a)- Resposta da esfera de niquel no sensor A. (b)- Resposta da esfera de niquel no
senso B. (c)- grafico de investigagdo da resposta magnética do sensor B para a esfera. (d)- Resposta elétrica
do sensor B

A Figura 5-9 exibe as curvas das medi¢des experimentais do campo
magnético induzido realizadas nos sensores A e B, juntamente com a curva em
vermelho representando a diferenca entre essas medigdes (A-B). Observa-se que o
sensor A registra um valor maximo de campo induzido de 200 mT, enquanto o
sensor B alcan¢a um maximo de 19,4 mT. A diferenca entre os sinais A ¢ B ¢é de
180,6 mT, o que corresponde a uma perda de informagao na medida experimental
de aproximadamente 9,7 %. O que propdem a ndo utilizagdo de estrutura
gradiométrica para certas condi¢des experimentais de amostras com altas
intensidades.
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Figura 5-9 Medida de campo induzido em fungéo da posicéo para a esfera de niquel, onde tem a
resposta dos sensores A ¢ B, A-B.

5.5 Calibragao para offset de Setup com Delta Mode

Além das configuragdes padrao do DM, existem rotinas adicionais
utilizadas para realizar medicoes no MMV via DM Essas rotinas envolvem um
processo de zeragem, onde ¢ necessario encontrar um valor equivalente a zero para
a medida, ou seja, seria encontrar o valor de offset comentado na se¢do 5.1. Neste
estudo ¢ proposto determinar quais seriam as posi¢des adequadas na medicdo de
tensdo que servirdo como referéncia para um valor zero na medida. Na Figura 5-10,
sdo mostradas trés configuracdes relevantes no setup, destacando o eletroima em
cinza, a amostra em laranja, porta-amostra em verde, em preto o sensor MLX para
medicao do fluxo de campo aplicado pelo eletroima e como também a estrutura
gradiométrica de sensores Hall em azul. Além disso, estdo marcadas em vermelho
as posi¢des que servirdo como pontos de medigdo para extrair o offset necessario.
Nessas situagdes existe parametros fixos que incluem o campo magnético aplicado
e as configuragdes do DM, que sdo + 3 mA de corrente de alimentagdo e uma
frequéncia de 100 Hz [43,44]. O objetivo € encontrar a posicdo de referéncia
adequada para a medi¢do de tensdo, que sera utilizada como ponto de referéncia
zero para as medi¢des subsequentes.

Na situagao 1, ¢ sugerido mover o conjunto de porta-amostra e amostra
(representados em verde e laranja, respectivamente) para fora do eletroima e
realizar uma medida pontual (representada por um ponto vermelho) do fluxo do
campo magnético aplicado, sem qualquer obstru¢do no caminho. Na situagdo 2, a
amostra € posicionada de forma que os sensores fiquem proximos a borda do porta-
amostra, permitindo realizar novamente uma medida pontual. Nesse caso, além de
considerar o fluxo do campo, também sdo levadas em conta algumas contribui¢des
do porta-amostra. Na situacdo 3, ¢ proposto realizar medidas pontuais em duas
posigdes ao longo do eixo y e varias medidas ao longo do eixo x, formando uma
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espécie de duas linhas equivalente. Em seguida, ¢ feita uma média dos valores
obtidos nessas linhas.

Situagdo 1 Situagdo 2 Situacdo 3

Amostra
#

Vi
F

Bs AeB

-
Porta amostra

Figura 5-10 Visualizagio frontal das posi¢des utilizadas para os testes de escolha de zeragem do
sistema MMV via Delta Mode.

Para cada uma das situagdes ilustradas na Figura 5-10, foi realizado o
mapeamento de uma amostra de fio de niquel sob a aplicagdo de um campo
magnético de 210 mT. A Figura 5-11 apresenta uma compilagdo das medidas
obtidas para cada uma dessas situagoes.
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Figura 5-11 Medidas das trés situagdes para posicdo de zeragem, onde se utilizou como amostra
um fio de niquel.

Durante os testes realizados, observou-se que hd uma alteragao na intensidade
do sinal de resposta magnética para cada uma das situagdes testadas. Essas
mudangas podem ser atribuidas a auséncia de um sistema de blindagem na estrutura
do MMV, a falta de homogeneidade do sinal magnético no porta-amostra ou a
presenca de possiveis sujeiras no ambiente. Embora as diferengas entre as situagdes
sejam relativamente baixas, da ordem de 1 uT entre as situagdes 1 e 3, ¢ importante



64

destacar que, dependendo da intensidade do sinal da amostra, isso pode levar a uma
perda de informagdes significativa. Levando esses resultados em consideragdo, o
trabalho ¢ desenvolvido com base na situagao 3.

5.6 Comparagao de sinal ruido entre a técnica Delta Mode, Lock-
in e outras técnicas.

A fim de realizar uma comparacdo dos resultados de sinal-ruido entre os
instrumentos de medicao, como a técnica Delta Mode, o lock-in modelo SR844 da
Stanford Research Systems e uma placa Arduino DUE, ¢ empregado um analisador
de espectro de densidade de energia para cada uma das trés configuragdes distintas.
Por meio dessa analise, € possivel quantificar a intensidade do sinal desejado em
relacdo a intensidade do ruido presente no espectro de frequéncia, fornecendo uma
medida objetiva da relagdo sinal-ruido para cada instrumento. Isso ¢ fundamental
para determinar a qualidade do sinal e avaliar o desempenho de sistemas de
comunicagao, transmissao de dados, audio, entre outros. Além disso, o analisador
de espectro também pode ser usado para identificar interferéncias e componentes
indesejados em um sinal, bem como auxiliar na deteccdo e resolucdo de problemas
em sistemas de elétricos. E no trabalho ¢ utilizado um analisador de espectro
comercial (marca Stanford Research Systems, model SR760) (ver apéndice D) para
analisar o espectro de forma qualitativa e como também realizar um estudo
comparativo entre as técnicas de medi¢ao da resposta elétrica para os sensores Hall.
A placa de Arduino usado ¢ uma DUE. O Arduino DUE ¢ uma placa com
microcontrolador baseado na CPU Atmel SAM3X8E ARM Cortex-M3, que possui
uma limitagao de leitura de 32 bits [55].

A metodologia adotada para as medidas espectrais esta representada na
Figura 5-12. Na Figura 5-12, temos os componentes necessarios para realizagao das
medidas, onde primeiramente ¢ alimentado o eletroima usando um gerador de
fun¢do, com uma voltagem de 2 V e numa frequéncia de 5 Hz, onde ¢ alcangado
campo magnéticos maximos ¢ minimos de = 360 mT. Em seguida ¢ polarizado
sensores usando uma alimentagao de corrente AC em formato de onda senoidal
quadratica de + 3 mA (a escolha de alimentagdo comentada na secdo 5.2) para
técnica com DM, entretanto para as demais técnicas usamos uma alimentagdo com
uma corrente DC de 3 mA. Independentemente da técnica utilizada, ¢ importante
ressaltar que a alimentagdo do sensor foi realizada utilizando a mesma fonte, no
caso a Keithley 6220. Isso garante consisténcia nos resultados, pois o uso da mesma
fonte de alimentagdo elimina possiveis variagdes relacionadas a fonte de energia.
Dessa forma, ¢ possivel comparar e analisar os resultados obtidos de maneira mais
precisa, ja que a influéncia da fonte de alimenta¢do ¢ mantida constante em todas
as medigoes. Ja a leitura de tensdo ¢ feita de acordo com a técnica desejada, para o
DM ¢ utilizado um Nanovoltimetro (marca Keithley, modelo 2182A). No caso do
Lock-In e da placa Arduino, a estrutura do proprio equipamento ¢ utilizada para
realizar a leitura de voltagem. Em seguida, esse sinal analdgico ¢ enviado para o
filtro SR560 da Stanford Research Systems, que atua como um acesso para a leitura
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dos sensores A e B. Através de uma subtracao de sinal, é obtido um sinal resultante
que ¢ direcionado para o analisador de espectro. Essa configuracdo permite realizar
a analise e o processamento dos sinais obtidos, possibilitando a obtencdo de
informagdes relevantes para o estudo em questao.
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| Filtro Stanford Research
systems, SR560

3 | Stanford Research Systems

Figura 5-12 Diagrama para as medidas de sinal/ruido. Esse sistema ¢ adaptado para outros sistemas
de leitura de tensao dos sensores Hall.

Na Figura 5-13 representa a analise do espectro para a técnica DM usando
diferentes alimentacdes. Nesta situagdo ¢ apresentada as medidas para o sensor A,
onde ¢ aplicado uma frequéncia de 4,5 Hz no eletroima e com uma tensao de + 2
V pico a pico. Esta medida foi realizada com diferentes alimentacdes no sensor A
observa-se que, com o aumento da alimentacdo existe também um aumento na
intensidade de resposta, como era esperado pelas andlises anteriores com estudo da
variagdo da alimentacdo (ver se¢do 5.1), entretanto o ruido ndo € proporcional, ou
seja, a relacao de sinal/ruido nao ¢ decrescente. Foi utilizado a seguinte relagao:

_ Asinar (5.2)

SR =
ARUiDO

Onde Ag;ya; € o valor da amplitude do sinal e Agyipo ¢ amplitude do ruido,
obtivemos para cada alimentacdo as seguintes taxas mostradas na Tabela 5-4.

Tabela 5-4 Relagdo do sinal ruido para cada situagdo envolvendo alimentag¢des diferentes para o sensor A.

Alimentacéo Aginar Agyipo SR
(mA) (mV/VHz) (mV/\Hz) (u.a)
1 0,53 0,004 133
2 0,56 0,005 112
3 0,58 0,006 96
4 0,60 0,007 85
5 0,61 0,005 112
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Portanto, ¢ benéfico considerar o uso de alimentacdes de 3 mA ou 4 mA para a
técnica DM. No entanto, ¢ importante mencionar que, ao utilizar a instrumentacao
do MMV por meio do DM (consulte a se¢do 4.1.4), ¢ empregado o filtro da Stanford
para obter a diferenca de sinal do sistema gradiométrico (sensor A - sensor B). No
entanto, esse filtro possui algumas limitacdes de operagdo [56]. Uma dessas
limitagdes ¢ que as leituras de tensao continua (DC) nos canais do filtro ndo devem
exceder 3 Vpp(volts pico a pico), devido a risco de sobrecarga [56]. Assim, todo o
trabalho desenvolvido de medigdes e caracterizacao € utilizado uma alimentacao de
3 mA para os sensores A e B.

— 5mA
—4mA
0,504 | —3mA
—2mA
— 1mA

Sinal Ruido ( mV/ (Hz}ml‘

2 4 6 8 10
Frequéncia (Hz)

Figura 5-13 Analise de espectro usando a técnica Delta Mode com diferentes alimentagdes no sensor
Hall.

Na Figura 5-12, na area cinza do diagrama, ¢ sugerida a substituicdo do
sistema integrado de Keithley por outras opg¢des de leitura de tensdo dos sensores
Hall, como o uso de Lock-In ou a placa Arduino DUE. Ja na Figura 5-14, sdo
apresentados os resultados comparativos do espectro de densidade de energia para
todos os sistemas de leitura, usando apenas o sensor A. Todos os sistemas foram
submetidos as mesmas condi¢des experimentais, ou seja, uma tensao de 2 V pico a
pico foi aplicada no eletroima com uma frequéncia de 4 Hz, e os sensores foram
alimentados com 3 mA. No sistema lock-in, foi observada uma amplitude maxima
adquirida de 0,84 mV/\VHz, enquanto no modo Delta a amplitude maxima foi de
0,58 mV/ \VHz. Por outro lado, para o sistema Arduino, a amplitude maxima
registrada foi de 0,11 mV/VHz.
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Figura 5-14 Analise de espectro comparativo do sensor A com as demais técnicas, Lock-In e Placa
DUE.

Conforme ilustrado na Figura 5-14, a utilizacdo da placa Arduino como
sistema de leitura ndo se mostra vantajosa, uma vez que o valor maximo da
intensidade de energia fica proximo ao valor de ruido do sistema MMV. Ao analisar
o sistema gradiométrico (consulte a secao 5.4) e observar o valor detectado para a
tensdao do sensor B, percebemos que estd na ordem de 0,0045 V. Ao converter o
valor maximo do sinal de ruido para o sensor A do sistema Arduino, encontramos
um valor de 0,002 V, ou seja, estd no mesmo patamar de deteccao dos ruidos
presentes no laboratério. Além disso, a placa DUE do Arduino apresenta limitagdes
de hardware[55] referente a quantidade de bits, que resulta em uma menor precisao
na coleta de dados. Por outro lado, tanto o Lock-In quanto a técnica DM sao
hardwares vidveis para a microscopia.

5.7 Calibragao com Niquel

Entre as técnicas de calibracao propostas para a adaptacio do MMV usando
o Delta Mode, optou-se pela utilizagdo de amostras de niquel. Essa escolha se
baseou em trabalhos anteriores que utilizaram o niquel como material de calibragao
para comparar o desempenho do MMV com outras técnicas, como o Lock-In, VSM
e SQUID [3, 7, 54]. Assim, ¢ utilizado duas geometrias diferentes para a calibragao
com amostra de niquel, dentro de uma cavidade cilindrica, como mostra Figura 5-
15(a) e Figura 5-15(b). A selecao da amostra de niquel foi feita devido as suas
propriedades fisicas e quimicas amplamente documentadas na literatura cientifica
[12,57]. Isso torna o niquel um material confiavel e bem caracterizado, facilitando
a comparacao e validagao dos resultados obtidos com 0 MMV e outras técnicas de
medicdo. Durante o processo de calibragdo, duas propriedades importantes da
amostra de niquel foram levadas em consideracdo: o momento magnético ¢ a
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magnetizacdo de saturagdo, ambas ja bem estabelecidas na literatura cientifica
[5,58].

Para a geometria cilindrica, utilizou-se um fio de niquel com 99,99 % de
pureza e dimensdes de 250 um de didmetro e 400 um de largura como amostra da
empresa comercial VSM EG&G PAR model 4500 (solid line). Na geometria
esférica, escolheu-se uma esfera de niquel fornecida pela Goodfellow, Inc., com
diametro de 3 mm, pureza de 99,0 %, desvio de + 25.4 um nas dimensdes € com
massa de 126 mg [59]. Outro fator que influenciou a escolha da amostra de niquel
na calibracdo, esta no fato das limitagdes de aplicar campos magnéticos superiores
a 500 mT no eletroimd. O niquel por ser ferromagnético, apresenta uma alta
magnetizacdo a temperatura ambiente quando submetidos a um pequeno campo
externo, ou seja, na ordem de mT o niquel apresenta uma magnetizagao de saturagao
M; [60]. Além da M conhecida [12], o momento magnético ¢ conhecido por
aproximadamente 6,82 x10°> Am?[7], o que torna possivel uma calibragdo. A fim
de calcular a magnetizagao, foram explorados dois modelos teoricos: o modelo de
dipolo magnético e o modelo de Biot-Savart, aplicados ao cilindro e a esfera
condutora, respectivamente. Esses modelos forneceram uma base tedrica para
estimar a magnetizacao das amostras em estudo.

A equacao (3.14) representa o modelo de dipolo magnético, que € baseado no
conceito de um dipolo pontual e ndo leva em conta as caracteristicas geométricas
especificas da amostra. Para aplicar o modelo de Biot-Savart, utilizamos as
equacdes (3.9) e (3.15), que levam em consideragdo a contribui¢do de pequenos
elementos de corrente ao longo de um cilindro e de uma esfera, respectivamente.
Lembrando que ao utilizar a equagdo de Biot-Savart para modelar um cilindro
condutor e uma esfera condutora, € importante levar em consideragao a distribuicao
de corrente ao longo da geometria da amostra, bem como considerar os parametros
fixos da amostra, como seu didmetro, comprimento e orientagdo [22-24]. Assim,
foram feitas as medidas em duas geometrias e usando os dois modelos.

mg;ﬁuﬁliﬂp I!!H

(b)

Figura 5-15 Amostra de Niquel. (a) -Para o fio de niquel com 99,9% de pureza. (b)- Esfera de Niquel
99,0%.

Primeiramente foram realizadas as medidas para amostra cilindrica, ou seja,
o fio de niquel. Foram aplicados diferentes campos magnéticos externos variando
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de 491 mT até -500 mT na amostra, como mostra a Tabela 5-6. Na Figura 5-16,
temos os fit realizado para encontrar o valor do momento magnético usando o
modelo de dipolo magnético (consulta a rotina em Python no apéndice G). Nesse
modelo, inicialmente consideramos apenas a dependéncia espacial do campo
magnético. Para isso, realizamos uma normaliza¢do dos dados experimentais e
ajustamos o modelo utilizando termos geométricos de um cilindro. Assim,
determinamos que a altura da amostra em relagao ao sensor (Zo) ¢ de 151 pum.
Posteriormente, apds reverter a normalizagdo da curva de resposta de campo
induzido da amostra (representada em azul), procedemos com os ajustes
considerando apenas a componente Bz ao longo do eixo x (posi¢do), mantendo fixo
o valor previamente encontrado para Zo. Obtivemos um valor de momento
magnético para o niquel de 1,03 x 10> Am?. Posteriormente, aplicamos o mesmo
modelo de dipolo magnético a esfera de niquel, mas desta vez realizamos um ajuste
geométrico para coordenadas esféricas. Encontramos um valor de 132 um para a
distancia entre a amostra € o sensor A. Em seguida, desnormalizamos a curva e
realizamos o ajuste utilizando a equacao do dipolo magnético para a componente
Bz, conforme ilustrado na Figura 5-17. Nesse processo, encontramos um valor de
momento magnético de 1,03 x 10-5 Am?.
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Figura 5-16 Resultado de analise do mm via o modelo de dipolo magnético, no fio de Niquel e
usando a técnica Delta Mode no MMV.
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Figura 5-17 Resultado de analise do mm via modelo de dipolo magnético, na esfera de Niquel e usando a
técnica Delta Mode no MMV.

Agora ¢ a vez da utilizacdo do modelo de Biot-Savart para determinar o
valor de momento magnético para geometria cilindrica e esférica. Assim, foram
usados os valores de Zo encontrados anteriormente para o cilindro e para esfera,
uma vez que, € um parametro geométrico e nao depende dos modelos citados acima
para encontrar. Em seguida ¢ aplicado na equacao de Biot-Savart para a
componente Bz. Na Figura 5-18 encontramos um valor 2,12 x 10° Am? para
momento magnético do cilindro e na Figura 5-19 encontramos o valor 6,73 x 10
Am? para momento magnético da esfera por Biot-Savart. A Tabela 5-5 apresenta os
valores do momento magnético obtidos utilizando diferentes modelos para a mesma
amostra de niquel.
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Figura 5-18 Resultado de analise do mm via Biot-Sarvat, no fio de Niquel e usando a técnica Delta
Mode no MMV.
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Figura 5-19 Resultado de analise do mm via Biot-Sarvat, na esfera de Niquel e usando a técnica
Delta Mode no MMV.

Com base nos valores dos momentos magnéticos obtidos, ¢ possivel
construir a curva de magnetizacdo da amostra, o que permite a caracterizacao
magnética do material. Assim, como mostra a Tabela 5-15 existe valores diferente
para o momento magnético utilizando a mesma amostra. Nesse sentido, utilizamos
o modelo de Biot-Savart, devido ao fato que, para o modelo de dipolo magnético
obtemos apenas uma estimativa aproximada do campo magnético gerado pela
amostra, quando considerado apenas o momento magnético, refletindo em pouca
exatiddo para encontra o valor de magnetizagdo. Entretanto, por Biot-Savart ¢
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necessario considerar a distribuicdo de corrente na amostra considerando a
geometria e distribuicdo de corrente dentro da amostra, assim proporcionando
maior exatiddo para encontrar os valores de magnetizagao.

Tabela 5-5 Resultado de mm para fio e esfera usando dois modelos.

Amostra de Modelo de dipolo Modelo de Biot-
Niquel magnético (Am?) Savart (Am?)
Fio 1,03x 107 2,12x 107
Esfera 2,82 x107 6,73 x107

Outra observagao a ser feita ¢ o fato de as amostras de niquel terem
momentos magnéticos diferentes. Isso, vem da pureza dos materiais, quanto também
o volume total das amostras. Ou seja, podemos ver que o campo induzido na amostra
esférica ¢ maior do que na cilindrica, isso ocorre porque a esfera tem maior volume
e, portanto, um momento magnético maior. Além disso, o campo induzido nas duas
amostras aumenta com o campo magnético externo, o que ¢ ja era esperado.

Os valores de magnetizagao por volume e por massa via o modelo de Biot-
Savart sdo apresentados na Tabela 5-6 e na Figura 5-20, respectivamente. A medi¢ao
do fio de niquel foi realizada com o sistema gradiométrico como descrito na se¢ao
5.4, enquanto para a esfera foi utilizado somente o sensor A € como também sem o
filtro da empresa Santford Research systems, modelo SR560 (ver se¢do 5.4).

Tabela 5-6 Resultados de calibragio para o fio de niquel usando a estrutura gradiometrico e com a técnica Delta
Mode.

Campo Magnetizacd = Magnetizacd | Magnetizaca Desvio
aplicado o (k A/m) o (k A/m) o (k A/m) padrao
(mT) Teste 1 Teste 2 Teste 3 (M)
491 55,7 55,8 55,8 0,0471
455 55,5 55,7 55,6 0,0816
435 55,2 55,3 55,3 0,0471
370 55,1 55,2 55,2 0,0471
315 55,2 54,8 55,0 0,1633
230 54,9 54,7 54,9 0,0943
200 54,8 54,6 54,7 0,0816
-204 -55,4 -55,2 -55,2 0,0943
-230 -55,9 -55,4 -55,4 0,2357
-284 -56,0 -55,5 -55,7 0,2051
-367 -56,1 -55,8 -56,0 0,1286
-407 -56,3 -56,0 -56,2 0,2154
-448 -56,6 -56,2 -56,3 0,2944
-500 -56,8 -56,4 -56,5 0,1700
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Figura 4-20 Curva de Magnetizacao para a esfera de niquel.

Com as medidas para diferentes campos aplicado na regido de saturagdo da
amostra, observa-se que, para campos maiores que 300 mT a magnetizacdo de
saturagio do niquel foi de 55,14 K Am™! para o fio e 55,6 Am*/kg para a esfera.

5.8 Sensibilidade do MMV via Delta Mode e Lock-in

Como mencionado na se¢do 5.6, em relagdo a analise do espectro de densidade
de energia, com o objetivo de avaliar o desempenho do sistema, agora propomos
uma andlise de sensibilidade da estrutura do MMV utilizando o DM. Essa analise
sera realizada por meio da utilizagao do fio de niquel, conforme detalhado na secao
5.8. Entdo, ¢ aplicado um campo magnético de polarizacdo de 448 mT
perpendicular ao plano de medicao. Dessa forma podemos realizar uma varredura
da amostra, e a partir do mapa medido (ver Figura 5-21 (a)) encontrar o valor de
maximo e minimo no mapa. Para encontrar maximos e minimos ¢ retirado do mapa
duas linhas. A primeira linha seria o valor de minimo, a qual, representa nas
medicdes os valores para um offset médio da medida. A segunda linha, seria a linha
de maximo encontrado no mapeamento onde representa os valores de maximos da
medicao. Na Figura 5-21 temos a medida do fio de niquel onde o méaximo esta
localizada no centro do mapa, a qual, aplicando o modelo tedrico de dipolo
encontramos um valor de magnetiza¢io da amostra Ma de 55,6 K Am’!. Através da
determinagdo da linha de valor minimo correspondente no mapa, podemos obter
informacdes sobre o nivel de ruido e a contribuicdo da magnetizacdo gerada pelo
porta-amostra. Para encontramos o valor de magnetizacao da linha de minimo ¢
usado o modelo de dipolo, a qual, encontramos uma magnetizagdo de 1,7 K Am!
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para o ruido, e como valor de momento magnético de aproximadamente 4,3 x107”
Am?, como mostra a Figura 5-21 (b).
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Figura 4-21 Estudo de sensibilidade para estrutura do MMV via Delta Mode, utilizado um
campo de 448 mT no fio de niquel. (a)- Reposta da amostra com a representagdo da linha de
maximo e minimo. (b)- usando o modelo de dipolo na linha de minimo do map.

Ja para a sensibilidade do Lock-In nao foi feito o mapeamento de amostra visto que
ja é bem estabelecido com um valor de 8,8 x10™!! Am? [14,15,16]. Diante disso, podemos
ver que para o MMV utilizando o Lock-in tem uma maior de sensibilidade com quatro
casa decimais superior com o da técnica Delta Mode.
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6 APLICAGAO EM AMOSTRAS CONSIDERANDO O
ESTUDO DA RESPOSTA MAGNETICA

Nesta secao serdo abordadas algumas das possiveis aplicagcdes da microscopia
magnética de varredura, onde a qual, abordamos a o uso da técnica DM para
caracterizacdo das amostras. Estas caracterizagcdes serdo em fungdo tanto do
comportamento magnético como dos valores de intensidade de campo magnético
induzido.

6.1 Amostras de particulas magnéticas

Para o estudo envolvendo as particulas magnéticas € proposto a utilizagdo
de trés amostras 6xidos de ferro (AM1, AM2 e AM3), entretanto com didmetro de
particulas diferente. A primeira amostra AMI1, corresponde a um 6xido de ferro
comercial, a segunda amostra AM2 ¢ um o6xido de ferro dopado com materiais
organicos fluorescentes, ¢ a terceira amostra AM3 ¢ um 6xido de ferro sintetizado
na PUC-RJ. Essa diferenca nos tamanhos promove valores de magnetizagao
diferente (ver secao 3.4). Além de realizar a caracterizacdo individual das
particulas, também ¢ proposto submeter as trés amostras a um mesmo porta-amostra
com trés cavidades cilindricas (A1, A2 e A3). Essa abordagem tem como objetivo
simular situagdes de amostras anisotropicas, como no caso das rochas.

6.1.1 Oxido de Ferro Comercial

A amostra AM1 consiste em nanoparticulas (NPs) de oxido de ferro
comercial adquiridas da empresa Metal Cherk, uma empresa brasileira
especializada na venda de nanoparticulas de 6xido de ferro. Essas NPs sdo
fabricadas usando o método de umidade e possuem uma cor vermelha
caracteristica, sendo identificadas como RW 222, de acordo com a empresa [61].
Além disso, as NPs possuem uma composi¢ao de particulas magnéticas que varia
de 80% a 100 %, um ponto de fusdo de 1566 °C e uma densidade de
aproximadamente 4,40 g/cm® [61]. Para obter informagdes magnéticas adicionais
da amostra AM1, ¢ proposto a medi¢cao do campo induzido da amostra quando
aplicado um campo magnético externo.

Na Figura 6-1 sdo apresentados os resultados da curva de magnetizagao da
amostra AM1 medida utilizando-se a instrumentacdo do MMV via Delta Mode e
como também com a técnica de Vibrating Sample Magnetometer (VSM) da
empresa Quantum Designer, modelo Versalab. Como metodologia de
caracterizacdo ¢ usado curva de magnetizacdo por massa (Am?*/Kg).
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Figura 6-1 Curva de Magnetizagdo por massa para amostra da Metal Cherk.

Para obter a curva de magnetizagdo da Figura 6-1, utilizamos um porta-
amostra com uma cavidade cilindrica de diametro 1,97 mm e profundidade de 1
mm, contendo uma massa de 21,8 = 0,8 mg. Para obtermos os pontos da curva de
magnetizacao via a técnica MMV com DM, utilizamos a metodologia de mapear a
amostra com diferentes campos. Apos a obteng¢dao dos mapas, foram identificadas
as linhas de méximo e minimo para eliminar os efeitos do porta-amostra. Em
seguida, foi aplicado o modelo de cilindro de corrente utilizando a equacao de Biot-
Savart, levando em consideracdo a diferenca entre as linhas de maximo e minimo,
ver Figura 6-2.

Também realizamos a validacdo dos resultados obtidos através da medi¢ao
da amostra AM1 utilizando uma técnica comercial do CBPF, conhecida como
VSM. Com as medidas realizadas foi possivel obter um valor de magnetizagdo
equivalente a 62,24 Am*/Kg para medi¢do utilizando a técnica de VSM e a medi¢io
usando MMV com a técnica DM ¢é encontrando um valor de 66,09 Am?/Kg.
Observamos um desvio de 5,79 % na medida do MMV via DM em relagdo a técnica
de VSM.A amostra AM1 também exibe um comportamento de histerese dentro da
faixa de campo de -0,254 mT a 0,638 mT. Esse comportamento ¢ resultado do
movimento das paredes de dominio em resposta ao campo aplicado. Além do
comportamento de histerese, também evidencia um comportamento de amostra
ferromagnético de material mole. A Figura 6-3 (a) apresenta a imagem da amostra
AM1 posicionada dentro de uma cavidade cilindrica do porta-amostra, resultando
em um padrao de fluxo magnético em forma de circulo. Esse padrao ¢ visualizado
na Figura 6-3 (b) através da linha pontilhada em preto e realizado por simulagdo em
Python (ver apéndice G). Nesta simulacdo ¢ usado a teoria do fluxo de campo
magnético por elemento de area, dado por,
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¢=3€§.d5 (5-1)

Onde o fluxo magnético ¢ dado pelo produto escalar do campo magnético

vetorial B sobre um vetor de area normal a superficie A, ou seja, uma superficie
fechada.
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Figura 6-2 Fit realizado para as medidas de usando o cilindro condutor para amostra AM1.
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Figura 6-3 Amostra AM1. (a) AM1 dentro do porta-amostra de cavidade cilindrica. (b) o mapeando
da amostra AM1 no plano 2D.

6.1.2 Particulas magnéticas fluorescentes

A amostra AM2 ¢ uma nanoparticula (NP) magnética fluorescente composta
de oxido de ferro, pigmento organico e resina. Essa amostra foi adquirida da
empresa SERVE-END Industria e Comércio LTDA, localizada em Sao Paulo,
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Brasil [65]. Sua composicao inclui aproximadamente 40 a 60% de 6xido de ferro,
juntamente com 20 a 30% de pigmentos organicos adicionados a resina. A Figura
6-4 exibe os resultados da curva de magnetizagdo da amostra AM2, que foi medida
utilizando a mesma instrumentagdo utilizada para a amostra AM1. A metodologia
de caracterizacdo também envolveu o uso da curva de magnetizagdo por unidade de
massa (Am?*/Kg).

Calibragdo da Amostra AM2
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Figura 6-4 Curva de Magnetizagdo da amostra fluorescente.

Os resultados da magnetizagdo por massa em relacdo ao campo aplicado
foram obtidos usando um porta-amostra com uma cavidade cilindrica de 2 mm de
didmetro e 1 mm de profundidade, contendo uma massa de aproximadamente 17,7
+ 0,4 mg. Essas medi¢des foram realizadas no MMV via DM, utilizando o modelo
de Biot-Svart. Para campos magnéticos maximos de 500 mT, obteve-se uma
magnetizagdo de 33,04 Am*/Kg, enquanto para campos magnéticos minimos de -
500 mT, a magnetizagio foi de -33,22 Am?/Kg. Na Figura 6-5, temos as medidas
experimentais das linhas de maximos retiras dos mapas para campo aplicados
positivos. Nestas curvas experimentais ¢ realizado o fit utilizando o modelo de
cilindro conduto pelas equacdes de Biot-Savart, e observamos que a amostra AM1
tem um campo induzido aproximadamente nas dezenas de mT.
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Figura 6-5 Estudo do momento magnético da amostra AM2.

Na Figura 6-6, apresentamos um estudo sobre o comportamento do fluxo magnético
quando as particulas da amostra AM2 sao colocadas dentro do porta-amostra de cavidade
cilindrica, conforme mostrado na Figura 6-6(a). Podemos observar que a intensidade
maxima ocorre no centro, enquanto nas bordas a intensidade do campo magnético induzido
¢ menor, como ilustrado na Figura 6-6 (b). Essa Figura foi gerada utilizando a linguagem de
programagao Python, como mencionado na secdo 4.2.
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Figura 6-6 Amostra AM2. (a) imagem das particulas dentro do porta-amostra de acrilico. (b) mapa
do fluxo de campo induzido na amostra AM2 teoricamente usando matlab.

Por fim, ¢ importante ressaltar que a amostra em questao, por se tratar de
particulas, apresenta alteragdes significativas em suas propriedades magnéticas
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quando submetida a um campo magnético e também pode apresentar instabilidade
quando esse campo ¢ removido. Essas caracteristicas indicam que essa amostra
pode ser classificada como um material ferromagnético de baixa coercividade,
também conhecido como material ferromagnético mole.

6.1.3 Fe304 Sintetizada

A sintese para producdo das NPs de FesOs4 é abordado o método de
coprecipitagdo usando ions de Fe+3 e Fe 2+, na proporcao de 2:1 [3]. Esta sintese
foi baseada no trabalho de Frederico V. Gutierrez et. al, 2021, onde consistiu na
adicao de uma mistura homogénea de sais de ferro a uma solugdo basica de NH4OH
na temperatura de 80 °C [2, 62, 63]. Os reagentes utilizados foram adquiridos pela
empresa Vetec Quimica Fina LTDA, Rio de Janeiro, Brasil e usados nas proporgoes
indicadas na Tabela 5-1.

Tabela 6-1 Solventes utilizados na produgéo de particulas de oxido de ferro.

Reagente Concentracio ( g mol-1)
cloreto férrico hexahidratado (FeCl3-6H20) 270.29
sulfato de ferro (II) hepta-hidratado (FeSO4-7H20) 278,01
hidroxido de aménio (NH4OH) 35,04
acido cloridrico (HCI) 36,46

Foram utilizados os seguintes métodos de producdo: (1) Prepararam-se duas
solugdes para misturar sais de ferro, uma dissolvendo 0,02516 mol de FeCl3-6H>O
em 25 mL de agua destilada e outra dissolvendo 0,01421 mol de FeSO4-7H20 em
10 mL de HCI (5,49 mol L-1); (2) Misturaram-se as solucdes de sais de ferro em
uma propor¢ao de 4 mL Fe3+ para 1 mL Fe2+, seguindo a proporcao de 2:1; (3)
Pré-aqueceu-se uma solugdo aquosa de NH4OH (1,30 mol L-1) a 80 -C em um
recipiente separado em uma placa de aquecimento por 10 min; (4) Adicionou-se a
mistura de sais obtida a solugdo basica de hidroxido de amoénio (28% P.A.) sob
agitacdo manual vigorosa com um bastao de vidro; (5) Formou-se um precipitado
preto, indicando a formag¢ao de NPs; (6) Os MNPs foram mantidos em um banho
de ultrassom por uma hora para evitar aglomeracdo; (7) Em seguida, os MNPs
foram lavados trés vezes com agua destilada (destilador NT 422, NovaTecnica,
Brasil) e auxiliados por um ima permanente para segurar as nanoparticulas. O
procedimento de lavagem foi repetido varias vezes para neutralizar o pH da solugao.
Além das informacgdes gerais encontradas no trabalho do de Frederico V. Gutierrez
et. al, 2021, como a sintese e a densidade do material 5,197 x10° Kgm™, foi
necessario realizar um estudo de magnetizacao usando as duas técnicas (VSM e
MMV via DM) para observar a repetibilidade na produgdo das amostras. Na Figura
6-3 tem as curvas de magnetiza¢do usando duas instrumentacdes diferentes (MMV
via DM e VSM).
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Figura 6-7 Curva de magnetizagdo por massa de particulas sintetizadas na PUC-RIJ.

A curva presente na Figura 6-7 foi obtida por meio da metodologia de
magnetizagdo por massa, utilizando um porta-amostra com cavidade cilindrica de
diametro igual a 1,99 mm e profundidade 1,1 mm, contendo uma massa de
aproximadamente 14,5 + 0,58 mg. Embora a técnica do MMV via Delta Mode nao
possibilite a determinagdo do valor de magnetizagdo de saturacdo devido a sua
limitacao de campo aplicado de -500 mT até 500 mT, a medida realizada com a
técnica VSM apresentou um valor equivalente a 754 KAm™ [3] ou 29,63 Am?/Kg.
A partir da Figura 6-8 ¢ possivel inferir que a amostra exibe um comportamento de
histerese sem a presenga de campo coercivo e remanéncia, indicando um
comportamento superparamagnético [45,54].

Na Figura 6-8 ¢ apresentada a representagdo da amostra AM3 dentro do setup
experimental, juntamente com o estudo do fluxo magnético. Essa amostra possui
uma magnetizagio de saturacdo de 29,63 Am?/Kg. Como observado anteriormente,
o fluxo magnético se concentra principalmente no centro da amostra, enquanto nas
bordas a intensidade tende a diminuir. Essa distribui¢do de fluxo magnético ¢
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consistente com o comportamento esperado para uma amostra com caracteristicas
em amostras em po [5,60].
{b)

(a)

M = 29.4\A|112Jkg Amostra 03 Z=-200um Bz (mT)

X (mm)

Figura 6-8 Amostra AM3. (a) AM3 colocada dentro da porta-amostra de acrilico. (b) Simulagao do
fluxo magnético da amostra.

6.2 Metodologia tedrica para as trés cavidades

Com as amostras de 6xido de ferro comentadas na sec¢ao 6.1 ¢ realizado um
estudo do comportamento destas amostras quando colocadas dentro de um mesmo
porta-amostra e espagadas com uma distancia “x”, onde a qual ndo ocorra uma
sobreposi¢do de sinal (ver Figura 6-9). Neste estudo, ¢ aplicada a teoria de
superposi¢ao de fluxo magnético ao longo do eixo z, juntamente com a teoria de
Biot-Savart, para determinar o valor de magnetizacao. Também sdo consideradas
as limitagdes geométricas dos arranjos dentro do porta-amostra, a fim de evitar ou
contornar o efeito de sobreposicao de sinal. O objetivo € extrair com precisdao o
valor de magnetizagdo da amostra, levando em conta esses fatores.

Y Amostra 02
Amostra 01 1

Amostra 03
Amostra 01

Amostra 03

Amplitude de Sinal u.a.

Amostra 02

X (mm)

Figura 6-9 Situagdo genérica para uma porta-amostra com trés cavidades cilindricas e trés amostras
diferente, e quando aplicado um campo magnético as amostras respondem com uma resposta magnética de
intensidades diferentes.

A sobreposi¢ao de sinais magnéticos nos sensores pode ter um impacto direto
na determinacdo do valor de magnetizacdo das amostras em andlise. Essa
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sobreposicdo ocorre devido a proximidade entre as amostras, onde o sinal
magnético de uma amostra pode influenciar a outra e vice-versa. E importante levar
em consideragdo essa interferéncia decorrente da distancia entre as amostras, uma
vez que pode afetar a precisdo e a confiabilidade na obtencdo dos valores de
magnetizagdo. Essa andlise visa identificar as distdncias minimas necessarias entre
as amostras para evitar qualquer influéncia indesejada e garantir resultados precisos
e confiaveis na caracterizacdo magnética. Ao estabelecer esses limites, € possivel
realizar experimentos e medi¢des de forma mais controlada, minimizando os efeitos
de interferéncia entre as amostras e melhorando a compreensao do comportamento
magnético de cada uma delas. Onde para amostras homogéneas [3,54,62], como por
exemplo no estudo de particulas magnéticas, um mapeamento de um conjunto de
amostras em Unico porta-amostra, torna-se um processo mais rapido e vantajoso em
questdo de medicdo. No entanto, ao lidar com o mapeamento de amostras
heterogéneas, como amostras rochosas, a determinacao do valor de magnetizagao
enfrenta o desafio da sobreposi¢ao de sinais, que ¢ um problema que ndo pode ser
controlado. Isso ocorre devido a natureza complexa e variada das amostras
rochosas, que podem conter diferentes minerais e estruturas magnéticas. Essa
sobreposicdo de sinais pode dificultar a identificacdo e quantificagdo precisa da
magnetizagdo de cada componente individual da amostra [7,45]. Portanto, o estudo
para determinar o valor de magnetizacdo em amostras rochosas requer abordagens
e técnicas especificas para lidar com a sobreposi¢do de sinais e obter resultados
confiaveis. Entdo, torna-se interessante tentar propor situacdes de sobreposicao de
sinal, o que visa uma aplicabilidade para paleomagnetismo e magnetismo de rochas
[1,2].

A sobreposicao de sinais magnéticos ocorre quando dois ou mais campos
estdo presentes simultaneamente em um determinado ponto. Isso pode levar a
interferéncias e distor¢des nos sinais, dificultando a correta detecgdo e interpretacao
dos mesmos. Para evitar a interferéncia, ¢ importante determinar a distancia
necessaria entre as fontes magnéticas para garantir que os sinais ndo se
sobreponham significativamente. Essa distdncia pode variar dependendo de varios
fatores, como a intensidade dos campos magnéticos, a dire¢cao do campo magnético,
as propriedades magnéticas dos materiais envolvidos e a sensibilidade dos
dispositivos de detecgao.

Uma abordagem comum para avaliar a interferéncia magnética e determinar
a distancia critica ¢ realizar simulagdes computacionais. Neste caso, usamos teoria
de elementos finitos para limitar o tamanho das amostras, a dire¢do de aplicagdo do
campo magnético aplicado. E assim, propomos diferentes configuragdes de
distancias entres trés amostras, onde sdo equidistantes e também um modelo de um
cilindro usando a teoria de Biot-Savart. Estes resultados ajudaram a dar uma dire¢ao
de quais distancias seriam interessantes e entender quais seriam as limitagdes e
quais as distancias criticas nas quais a interferéncia ¢ minima.

Sabendo disso, ¢ proposto realizar simulagdes mediante aos dados
experimentais encontrados na se¢do anterior sobre as amostras AM1, AM2 e AM3.
Na simulagdo realizada na Figura 6-11, foram considerados dados essenciais, como
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os valores de massa e magnetizagdo de saturacdo. Para cada uma das amostras
(AM1, AM2 e AM3), utilizamos os seguintes valores de magnetizacao de
saturacdo: 66,09 Am?*/Kg, 33,04 Am*/Kg e 29,63 Am*/Kg, respectivamente. Esses
valores foram obtidos por meio da curva de magnetizacdo em fun¢do do campo,
fornecida pelo VSM. Essas informagdes podem ser encontradas na Tabela 6-2. E
importante ressaltar que a instrumentacdo do MMV disponivel no laboratorio
atualmente abrange um intervalo de campo magnético de -500 mT a 500 mT. Isso
pode ser observado nas curvas obtidas pelo MMV através da técnica de Detecgdo
Magnética (DM), conforme mostrado na Figura 6-10. Portanto, para os valores de
magnetizacdo no campo de 500 mT, ainda ndo € possivel atingir a saturagdo das
amostras.

Tabela 6-2 Medidas de magnetizagdo feitas pelo VSM e pelo MMV via DM com um campo de 500 mT.

Amostra AM1 Amostra AM2 Amostra AM3
Metal Chek Serve-End PUC-RJ

Magnetizacio de
saturacao 66,09 34,50 29,63
(Am?/kg)
Magnetizacio
para campo de
500 mT
(Am?/kg)

62,51 31,40 14,13

404 — e AM1|
& —e— AM2

—e AM3

Magnetizacao (Aﬂi.m2 IKg)

04 02 00 02 04
Campo Aplicado (mT)

Figura 6-10 Medida feitas com as amostra AM1, AM2 e AM3 em porta-amostra individuais nos
diametros de 2 mm por 900 um de profundidade.
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A Figura 6-11 apresenta imagens geradas por simulagdes utilizando o Matlab,
onde o modelo de cilindro condutor ¢ aplicado. Em cada situacdo, as posi¢des das
amostras sdo fixadas no plano e ¢ aplicado um campo de 500 mT na direcio
perpendicular ao plano, ou seja, no eixo z. As trés cavidades cilindricas utilizadas
possuem diametro e larguras iguais, com medidas de 800 pm por 800 pm,
respectivamente.
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Figura 6-11 Estudo da variagdo da distancia entre as amostras. (a) para uma distancia de L=8,30 mm.
(b) para distancia de L= 3,50 mm. (c) uma disntancia de L= 1,90 mm e (d) L= 0,6 mm.

E, conforme ilustrado na Figura 6-11, as amostras sdo posicionadas de
maneira a formar um triangulo equildtero, com um vértice representando quatro
situagdes distintas. Na primeira situagdo, ilustrada na Figura 6-11(a), o valor do
vértice ¢ de L = 8,30 mm. Na segunda situagdo, o valor de L ¢ de 3,50 mm, na
terceira situacao ¢ de 1,90 mm ¢ na ultima situagao ¢ de 0,60 mm. Para calcular os
valores do campo induzido com dependéncia espacial, ¢ utilizado a equagdo do
cilindro condutor conforme descrito na equagao (3.13).

Como mencionado anteriormente, ¢ possivel determinar os limites dentro
0s quais, as amostras sofrem com a sobreposicao de sinal. Logo, observamos que
as distancias maiores de 1,90 mm as amostras nao sofrem do efeito de sobreposicao,
entretanto para distancias menores ou iguais a 0,6 mm ja se faz presente o efeito de
sobre posicao.
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6.3 Metodologia experimental para trés cavidades

Dentre as medidas possiveis de NPs magnéticas ¢ abordado a metodologia
do MMV com o DM para um porta-amostra contendo 3 cavidades cilindricas (A1,
A2 e A3) de 0,8 mm de diametro de 0,8 mm de profundidade posicionados de forma
construir os vértices de um tridngulo equilatero (ver Figura 6-12). No trabalho,
foram usadas quarto porta-amostra (ver Figura 6-13) variando os tamanhos dos
vértices, com o intuito de identificar os limites dos possiveis tamanhos dos vértices
para ndo ocorrer uma sobreposi¢ao dos valores de magnetizacao de cada NPs, como
comentado anteriormente, entretanto experimentalmente agora. Na Figura 6-13
observamos, os pontos em preto representas as amostras em po colocadas dentro
das cavidades cilindricas.

e Vértice A
[ rafundidade = T Legenda:
= 800 pm
Amostra AM1- Metal Cherk
. o g . Amostra AM2 —Fluorescente
L »
| . Amostra AM3 —Sintética PUC-RI
- 2ctm
-\'__\_.\‘_ ?
Zem . ¢ .
Vértice C NErhee

Figura 6-12 Setup da montagem para realizar as medigdes das amostras.

Porta amostra 1 Porta amostra 2 Porta amostra 3 Porta amostra 4

Figura 6-13 Porta-amostra utilizados para os estudos das limita¢des envolvendo a sobreposi¢do de

sinal, ou seja, campo magnético induzido.

Uma das partes importantes deste trabalho ¢ encontras os valores de
magnetizagao por meio de mapeamento do MMV via DM. Para encontrar os valores
de magnetizacao € preciso encontrar as regioes de maximo no mapa. O que antes
era apenas usado uma intensidade méxima de campo induzido referente a amostras,
ndo se faz mais util, uma vez que, temos mais de uma amostra dentro do porta-
amostra. Logo, a utilizacdo de duas linhas, contenta as intensidades de maximo e
minimo como os valores de massa, € geometria do porta-amostra, ndo ¢ util nesse
experimento. Agora ¢ preciso ter acesso as localizagdes dos centros de méaximo de
cada amostra. Nessa situacdo, o mapa agora ¢ dividido entre trés partes e
encontrados os valores de linha de maximo (L2, L3 e L4) e a linha de minimo (L1),
como mostra a Figura 6-14.
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Figura 6-14 Metodologia do programa para encontrar os valores de maximo.

Na Tabela 6-3, temos os espacamentos entre as AM1, AM2 e AM3 com os
valores de cada vértices do triangulo. Na Tabela 6-4 temos os valores de massa para
uma das amostras referentes ao porta-amostra utilizado.

Tabela 6-3 Distancias entre as amostras AM1, AM2 e AM3 em situa¢des e experimentais de cada porta
amostra.

Segmento AB (mm) Segmento BC (mm) | Segmento CA (mm)
Porta Amostra 01 8,30 8,37 8,18
Porta Amostra 02 3,65 3,21 3,72
Porta Amostra 03 1,95 1,83 1,95
Porta Amostra 04 0,63 0,53 0,64

Tabela 6-4 Massa das amostras para cada porta-amostra.

Amostra 01 Amostra 02 Amostra 03
Metal Chek(mg) Serve-End(mg) PUC-RJ(mg)
Porta Amostra 01 0,4 0,6 0,4
Porta Amostra 02 0,5 04 0,3
Porta Amostra 03 0,3 0,5 0,6
Porta Amostra 04 0,6 0,5 0,6
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E proposta a constru¢do de um porta-amostra com trés cavidades cilindricas
(A1, A2 e A3) com dimensdes de 800 um de largura ¢ 800 pum de didmetro. No
entanto, foi observado um desvio de = 10 pm no diametro das cavidades, como
apresentado na Tabela 6-5. Os desvios estdo relacionados com a broca utilizada
para manufatura das cavidades dos porta-amostras. As medidas na Tabela 6-6 foram
realizadas utilizando uma lupa de medi¢do LH-10/20X. A profundidade das
cavidades cilindricas também foi medida utilizando a mesma lupa.

Tabela 6-5 Medidas de didmetro para cada porta-amostra utilizado.

Porta amostra Porta amostra Porta amostra Porta amostra
01 02 03 04
Vértice A ¢ = 790um ¢ = 780um ¢ = 780um ¢ = 800um
Vértice B ¢ = 800um ¢ = 800um ¢ = 790um ¢ = 790um
Vértice C ¢ = 780um ¢ = 790um ¢ = 800um ¢ = 800um

Tabela 6-6 Medidas de profundidade (L) dos pogos de cada porta-amostra.

Porta amostra Porta amostra Porta amostra Porta amostra
01 02 03 04
Vértice A L =790um L =600um L =800um L =780um
Vértice B L =800um L =610um L =810um L = 800um
Vértice C L =790um L =600um L =790um L = 800um

ApoOs obter as informacdes para cada porta-amostra, essas mesmas
informacdes serdo utilizadas no programa de analise das amostras com a utilizacao
do modelo de cilindro. Para investigar o comportamento das amostras, propde-se
realizar um mapeamento aplicando um campo magnético de -500 mT a 500 mT e,
em seguida, de -500 mT a 500 mT. O objetivo € observar o comportamento da
amostra durante esse processo, especialmente em relagdo a ocorréncia de histerese.

Considerando que as amostras (AM1, AM2 e AM3) foram previamente
medidas individualmente em um porta-amostra diferente, foi possivel obter as
curvas apresentadas na Figura 6-10 Essa abordagem permitiu um controle mais
preciso no estudo do comportamento magnético individual de cada amostra. Agora,
¢ sugerido realizar medi¢des em um porta-amostra que possui trés cavidades
posicionadas em locais distintos, conforme ilustrado na Figura 6-13 e Figura 6-15.
No primeiro porta-amostra, que possui uma area relativamente grande em
comparagdo com 0s outros porta-amostras, sugere-se medir apenas trés campos
magnéticos na amostra, conforme descrito na Tabela 6-7. E importante destacar que
o uso de um porta-amostra grande afeta o tempo necessario para realizar as
medicoes, podendo levar mais de um dia para concluir um tnico mapeamento. Essa
duracgdo prolongada pode sobrecarregar os equipamentos.
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Tabela 6-7 Medidas de magnetizagdo do primeiro porta-amostra.

Campo Amostra AM1 Amostra AM2 Amostra AM3
aplicado Magnetizagio Magnetizagio Magnetizagio
(mT) (Am?*/kg) (Am?*/kg) (Am?*/kg)
500 63,10 32,42 14,87
466 62,69 31,91 14,22
417 61,98 31,32 13,31

Na Figura 6-15 temos, os mapas magnéticos para cada dos porta-amostra.
Onde podemos observa que para os mapas (a), (b), (¢) ndo ocorre uma sobreposicao
de sinal, entretanto para o mapa (d) observamos a existéncia de uma sobreposicao
de sinal entres as amostras AM2 e AM3 em func¢ao da amostra AM1.
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Figura 6-15 Mapas experimentais dos quatro porta-amostra, feito com as amostras AM1, AM2 e
AM3.

Nas Figuras 6-16, 6-18 e 6-20, as curvas de magnetizacao sao mostradas em
fung¢do de um campo aplicado. Neste estudo, procuramos identificar as situagdes
teoricamente previstas e verificar sua replicacdo experimental. Observou-se que, na
situacdo do porta-amostra 2 e para um campo de 500 mT, os valores de
magnetizagao por massa obtidos através da técnica de MMV via DM apresentaram
uma boa aproximagao em relagdo aos valores obtidos pelo VSM. Para a amostra
AMI1, obteve-se um valor de 63,01 Am?/Kg utilizando o MMV via DM, enquanto
0 VSM registrou um valor de 62,12 Am*/Kg. Para a amostra AM2, o MMV via DM
registrou um valor de 32,91 Am?*/Kg, enquanto o VSM registrou 33,54 Am?/Kg.
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Por fim, para a amostra AM3, obteve-se um valor de 14,25 Am?/Kg utilizando o
MMV via DM, enquanto o VSM registrou 14,71 Am?*/Kg. Esses resultados estio
ilustrados na Figura 5-16 Ao analisar situagcdes com campos magnéticos inferiores
a 0,2 mT, observou-se um maior desvio entre as medidas obtidas pelo MMV via
DM e as medidas do VSM, como mostrado na Figura 6-17 (a). No entanto, para
medidas com campos superiores a 0,2 mT, conforme ilustrado na Figura 6-17 (b),
foram evidenciados menores desvios entre os dois métodos.
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Figura 6-16 Curvas magnéticas das amostras AM1, AM2 e AM3 utilizando o porta-amostra 2.
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Figura 6-17 Ampliagdo das medidas feitas no porta-amostra 2. (a) com campos de até¢ 0,2 mT e (b)
até 0,5 mT.

Na situag¢do do porta-amostra 3, os valores de magnetizagdo por massa para
um campo de 500 mT apresentaram uma boa concordancia com os valores obtidos
pelo VSM. Para a amostra AM1, foi encontrado um valor de 62,88 Am*Kg usando
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a técnica do MMV via DM, enquanto o VSM registrou 62,12 Am?/Kg. Para a
amostra AM2, obteve-se um valor de 31,47 Am?’Kg com o MMV via DM,
enquanto o VSM registrou 33,54 Am?/Kg. J4 para a amostra AM3, foi encontrado
um valor de 13,74 Am*Kg com o MMV via DM, e 14,71 Am*Kg com o VSM,
conforme mostra a Figura 6-18. No entanto, quando o campo magnético ¢ inferior
a 0,2 mT, observa-se uma maior divergéncia nos valores de magnetizacao entre as
duas técnicas de medi¢ao, conforme ilustrado na Figura 6-19(a). Na figura 6-19(b),
¢ evidenciado que para campos magnéticos superiores a 0,2 mT ha uma maior
concordancia entre as medigoes.
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Figura 6-18 Curvas magnéticas das amostras AM1, AM2 e AM3 utilizando o porta-amostra 3.
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Figura 6-19 Ampliagdo das medidas feitas no porta-amostra 3. (a) com campos de até¢ 0,2 mT e (b)
até 0,5 mT.
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Ao analisar o porta-amostra 4, ¢ observado que a sobreposicao dos campos
magnéticos induzidos pelas amostras ¢ influenciada pelas distdncias entre as
posicdes dos cilindros. Essa sobreposi¢do resulta em desvios significativos no
comportamento da curva de magnetizacdo, conforme ilustrado na Figura 6-20
Sabendo disso, ¢ analisado um ponto especifico da curva para um campo de 500
mT e sdo observados desvios entre os valores de magnetizagao obtidos pela técnica
do MMV via DM e pelo VSM. Para a amostra AM1, o MMV via DM registrou um
valor de 59,01 Am?/Kg, enquanto o VSM registrou 62,12 Am?/Kg. Para a amostra
AM2, o valor obtido pelo MMV via DM foi de 27,91 Am?*/Kg, enquanto o VSM
registrou 33,54 Am*/Kg. J4 para a amostra AM3, o valor obtido pelo MMV via DM
foi de 19,54 Am?/Kg, enquanto o VSM registrou 14,71 Am*/Kg, conforme ilustrado
na Figura 6-20. Ao realizar uma ampliagdo nas curvas de magnetizacdo para
campos magnéticos positivos, como mostrado nas Figuras 6-21(a) e 6-21(b), ¢
evidente que os desvios entre a técnica do MMV via DM e a técnica do VSM sao
maiores.
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Figura 6-20 Curvas magnéticas das amostras AM1, AM2 e AM3 utilizando o porta-amostra 4.
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Figura 6-21 Ampliagdo das medidas feitas no porta-amostra 4. (a) com campos de até 0,2 mT e (b)

até 0,5 mT.

Na Figura 6-22 temos os resultados das linhas de méximo para cada uma
das amostras (AM1, AM2 e AM3) onde a qual encontra-se uma sobreposi¢do de
sinal referente a um campo induzido. E mesmo realizado uma subtra¢do entre os
campos induzido ¢ vestigios sinal de uma amostra na outra amostra.
desvio dos valores de magnetizagdao encontrados na Figura 6-20.

Isso levou o

0,06

n nec _‘..
— U,Ua- g
= s e — 1
~ . @ —eo— AM1 |
QO npna | | b —=— AM2|
1. ; A AM3
- SR (L -
S 0,03 "
o T o
© ] {
= 0,02- e
— [
c ‘ R
o 0,01- - o el Tl e

| Saguthers®™” Ay o
2 o e
0,00 4 “Ealssuy
T ¥ T ' T ¥ T T ¥
0000 0001 0002 0,003 0004 0,005
L) ] ] ] y

Posicao (m)

Figura 6-22 Curvas de maximo das amostras AM1, AM2 e AM3, retiradas do porta-amostra 4.
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Figura 6-23 Sinais magnéticos depois do tratamento para eliminar a sobreposi¢do dos sinais entre as

amostras.

Em todos os porta-amostra ¢ encontrado desvios para campos aplicados
inferiores a 0,25 mT. Uma das possibilidades para tais desvios poderia estar
relacionado como o fato sensibilidade do equipamento, ruidos de fundo ou efeitos
da amostragem utilizada e dando énfase em questdo de amostras, temos citando os
efeito de amostragem: Em campos magnéticos baixos, as amostras podem ter uma

resposta magnética mais fraca, o que torna mais dificil discernir o sinal do ruido.
Isso pode levar a uma maior incerteza na determinagao da magnetizagao.
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Finalmente, os desvios foram calculados para cada uma das amostras (AM1,
AM?2 e AM3) em cada um dos porta-amostras(1, 2, 3 e 4) para um campo de 500
mT, conforme ilustrado na Figura 6-24,

35+
] Il FORTA-AMOSTRA 1
304 B PORTA-AMOSTRA 2
| Bl FORTA-AMOSTRA 3
25 I PORTA-AMOSTRA 4

AM1 AM2 AM3

Amostras
Figura 6-24 Resultados dos desvios de cada amostra para cada porta-amostra.

¢ possivel observar a variacao dos desvios dos valores de magnetizacdo por massa
para cada porta-amostra. Observa-se que, independentemente do porta-amostra
utilizado, a amostra AMI1 apresenta os menores desvios nos valores de
magnetizagdo por massa. Uma possivel explicagdo para isso ¢ a facilidade de
manipulagdo dessa amostra ao ser colocada no porta-amostra. E importante ressaltar
que uma das variaveis fisicas que influenciam diretamente na magnetizagdo por
massa ¢ o peso medido na balanga. Por outro lado, a amostra AM2 apresenta maior
dificuldade devido a sua baixa densidade ¢ um diametro de particula em
nanoescalar. J4 a amostra AM3, produzida no laboratorio da PUC-RJ, exibe um
comportamento ferromagnético mole, o que pode dificultar sua adi¢do ao porta-
amostra, devido a facilidade de magnetizagao.

6.4 Amostras anisotropicas: Rochas magnéticas

Nesta secdo ¢ abordado umas das aplicacdes de matérias anisotropicos como
o caso da caracterizagcdo de amostras de rochas, onde a qual, na maioria das vezes
¢ composta de diferentes minérios. Na Figura 6-25 temos uma amostra rochosa
fornecida pelo professor/pesquisador Elder Yokoyama, do Instituto de Geociéncias
da Universidade de Brasilia (UNB). Esta amostra faz parte dos diques basalticos na
cidade de Paraiso do Tocantins, localizada na parte ocidental da Bacia do Parnaiba,
em seu embasamento local. A Bacia do Parnaiba ¢ uma das maiores bacias
sedimentares cratonicas da América do Sul, abrangendo uma area de 665.888
km?[15]. A bacia ¢ delimitada a oeste pela Provincia do Tocantins e a leste pela
Provincia da Borborema. As rochas basalticas de Parnaiba (Figura 6-23) estdao
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relacionadas a abertura do Oceano Atlantico, tanto no limite Triassico-Jurassico
quanto no inicio do periodo Cretaceo [15].

- 1 mm

Figura 6-25 Amostra Rochosa.

Figura 6-26 ilustra um mapeamento realizado em uma amostra rochosa
usando um campo aplicado de 210 mT. E evidente que hd uma variagio na
intensidade do campo induzido em toda a extensao da amostra. Portanto, algumas
regides especificas do mapa foram selecionadas para analise mais detalhada. Ao
analisar as posi¢des P1, P2 e P3, é perceptivel que essas regides estdo mais afastadas
em relagdo a outro pico de intensidade de campo induzido. Essa distancia relativa
pode facilitar a caracterizagdo do comportamento magnético dessas regioes.

Para as posi¢des P4, P5 e P6 cai em situagdo de sobreposi¢ao de sinal, ou
seja, estariamos tratando de uma das situacdes vista no porta-amostra 4 da secao
5.1 Nesta situagao existe a problematica tanto de sobreposicao de sinal como

também nao apresentar uma geometria bem definida.
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Figura 6-26 Mapeamento da rocha.
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6.5 Amostras anisotropicas: Cédulas de Dinheiro

Outra proposta de aplicacdo seria o0 mapeamento de cédulas de dinheiro.
Durante a confeccdo das impressdes de cédulas de dinheiro sdo utilizadas tintas
ferromagnéticas [64]. Logo, uma medicdo dos padrdes magnéticos presentes nas
cédulas pode auxiliar a deteccdo de assinaturas magnéticas e autenticar possiveis
falsificagdes. Essa técnica ¢ baseada na utilizagdo de sensores magnéticos sensiveis
que podem identificar as propriedades magnéticas das tintas magnéticas utilizadas
nas cédulas legitimas.

Na Figura 6-27 ¢ apresentada uma cédula de 2 mil pesos colombianos
utilizada para verificar assinaturas magnéticas. Para realizar a varredura do campo
magnético induzido, ¢ aplicada uma corrente continua (DC) no eletroima, criando
um campo com uma amplitude de 500 mT. Ao realizar o mapeamento do campo
magnético na area destacada em vermelho na Figura 6-28 ¢ possivel detectar a
presenca de elementos de seguranga magnéticos, como tintas magnéticas especiais,
que sdo caracteristicas das cédulas auténticas. Esses elementos magnéticos
presentes na cédula sdo projetados para serem detectados por dispositivos de leitura
magnética. Ao realizar a varredura, ¢ possivel identificar a marcagdo presente na
cédula, indicando a presenga desses elementos magnéticos. Esses elementos
desempenham um papel importante na verificagdo da autenticidade das cédulas,
pois sdo projetados especificamente para serem detectados por dispositivos
magnéticos de leitura. Na Figura 6-28 podemos observar o resultado da assinatura
magnética, onde é destacada a palavra "MIL PESOS". E importante ressaltar a
escolha cuidadosa da regido de mapeamento nesse contexto. Ao analisar as Figuras
6-27(a) e 6-27(b), podemos observar que a area destacada em vermelho em ambas
as imagens corresponde a mesma regiao da cédula. Isso indica que, ao realizar o
mapeamento da assinatura magnética na frente da cédula, onde esté escrito "2 MIL
PESOS", ndo haverd interferéncia do outro lado, pois essa regido ¢ praticamente
uniforme. Porém, ao selecionar uma regido em que ambos os lados apresentam uma
assinatura magnética intensa, como indicado pela area pontilhada em azul, pode-se
observar que ha uma variacdo na tonalidade em ambos os lados. Isso pode resultar
em uma sobreposi¢ao de sinais e dificultar a identificacdo precisa da assinatura
magnética em cada lado separadamente.
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Figura 6-27 Cédula Colombiana de 2 mil pesos,(a) Face 1 da cédula, (b) Face 2 da cédula.

Ao selecionarmos a regido de interesse, propoe-se realizar o mapeamento
tanto em uma cédula original (Figura 6-28 quanto em uma copia (Figura 6-29. E
observada uma diferenga na intensidade do campo magnético induzido, bem como
na resolucdo da imagem, que pode auxiliar na interpretagdo da assinatura presente
na cédula. Dessa forma, por meio dessa analise, ¢ possivel supor qual cédula ¢
auténtica e qual ¢ uma copia, com base nas caracteristicas magnéticas detectadas.
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Figura 6-28 Mapeamento de uma regido da cédula de peso Colombiano autentica.
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Figura 6-29 Mapeamento de uma cépia da cédula de 2 mil pesos colombiano.

Essa técnica de mapeamento do campo magnético de cédulas de dinheiro pode
ser uma das alternativas para garantir a autenticidade das notas e combater a
falsificacdo. No entanto, ¢ importante ressaltar que o mapeamento do campo
magnético por si s6 ndo ¢ suficiente para determinar a autenticidade de uma cédula,
sendo necessario combinar essa analise com outros métodos de verificagdo, como
a analise visual, o uso de luz ultravioleta, entre outros.
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7 CONCLUSAO

Nesta pesquisa, foram desenvolvidos diversos programas de controle de
instrumentos, aquisi¢do de dados e andlise de dados, utilizando diferentes
linguagens de programagdo, como LabVIEW, Python, Matlab e C++. Portanto, a
proposta consistiu em adaptar o Microscopio Magnético de Varredura (MMV) por
meio da técnica Delta Mode (DM), utilizando um sistema integrado da marca
Keithley. A adaptacdo do MMV por meio da técnica DM permitiu eliminar os
efeitos termoelétricos e proporcionou uma nova abordagem para a leitura durante o
mapeamento, utilizando uma alimentagao polarizada nos sensores de efeito Hall. O
MMV ¢ capaz de gerar um campo magnético de até 0,5 T. Durante o processo de
calibrag¢do, uma esfera de niquel ¢ utilizada devido a sua uniformidade e alta pureza
de 99 %. O desempenho do sistema adaptado foi comparado ao de um VSM
comercial do CBPF, revelando erros em média inferiores a 6 % na medi¢ao da
magnetizacdo de saturacdo. Todas as caracterizagdes das amostras em relacao a
magnetizacdo ¢ momento magnético sdo realizadas utilizando um porta-amostra
com cavidade cilindrica. Esse modelo de cavidade cilindrica nos permitiu utilizar
uma abordagem baseada no modelo de um cilindro de corrente utilizando as
equacdes de Biot-Savart. O MMV com a técnica DM demonstrou ser eficaz na
caracterizacdo de amostras de baixa intensidade, tendo em vista que a sensibilidade
obtida e utilizada foi de 2,10 mV/mT, e a magnetizacao de fundo apresentou uma
ordem de grandeza de 1x10®> Am™. Como aplicagio propomos a realizagio de um
experimento para simular a transi¢do de um sistema inicialmente desprovido de
interacOes entre os materiais constituintes, de modo a promover a interagdo € a
superposicdo dos campos magnéticos induzidos pelas amostras. A metodologia
abordada nesta pesquisa foi primeiramente encontrar as magnetizagdes de saturacao
referentes as amostras AM1, AM2 e AM3 com os valores aproximadamente de
62,69 Am?/kg, 31,40 Am?/kg e 29,40 Am?/kg respectivamente. Simulamos o
posicionamento de cavidades (A1, A2 e A3) cilindrica com didmetro de 800 pm e
profundidade 800 wm de encontramos a situacdo minima para ndo ocorrer uma
sobreposi¢do de sinal com uma distdncia de 1,83 mm entre os vértices de um
triangulo formando no porta-amostra. Para distancia de 0,53 mm promovia uma
sobreposi¢do de campo magnético induzido. Como resultados experimentais,
encontramos um valor aproximado para cada uma das amostras equivalente da
AMI de 62,59 Am?/kg , AM2 de 13,14 Am?/kg e AM3 de 10,13 Am?/kg para uma
campo aplicado de 0,5 T. Além da aplicagdo com particulas magnéticas € usado o
MMYV via DM para situagdo encontradas na natureza de amostras de rochas da bacia
do Parnaiba. Na amostra rochosa ¢ encontrado regides onde a intensidade
magnética tinha maiores intensidades, e escolhemos trés regides (P1, P2 e P3) para
determinar um valor aproximado de momento magnetico usando modelo de dipolo
magnético, visto que nao tinhamos uma geometria definida.
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9 Apéndices
9.1 Apéndice A
Para realizar as medidas usando a técnica DM, sdo necessarias algumas

configuragdes nos equipamentos Keithley, conforme descrito no manual dos
instrumentos [43,44]. No trabalho, utilizamos uma fonte de corrente do modelo
6220 da Keithley, um Nanovoltimetro modelo 2182A, um cabo CA-351A para
comunicagdo RS-232, um cabo 8501-2 para o trigger e um cabo GPIB-USB para a
comunicagdo serial entre os equipamentos € o computador para a aquisicdo de
dados. A Figura 9-2 ilustra o setup para a conexao dos cabos entre o 6220 e o
2182A.

Keithley 622X Fonte de Corrente Keithley 2182A Nanovoltimetro

ITCan
-

@ oGpe oo

CBET

Cabo RS-232

Cabo Trigger Link 8501
e ]

Figura 9-1 Conexao entre as keithelys. Imagem adaptada da Fonte [43].

Em seguida, ¢ necessario configurar 2182A. Para configurar ¢ preciso seguir

os seguintes comandos;

° REST, selecionando em RESTORE:FACT,

. Em modo RS-323 ON

° A taxa de transmissdo em 19.2k BAUD, controle de fluxo XonXoff ¢ o
terminador CR
A configuragdes para 6220,

e  Configure o SETUP, com selecdo de PREST e confirme ENTER.

. Comunicagao em COMM modo GPIB ¢ confirme ENTER

° A taxa de transmissdao em 19.2k BAUD, controle de fluxo XonXoff ¢ o
terminador LO

. Colocar estado de alta resisténcia DUT.

Durante o processo de leitura de sinal ¢ usado a linguagem Labview para o
controle e aquisi¢do de dados. Entre as estruturas de blocos do programa sao
selecionados alguns tuteis para o funcionamento da técnica DM., como por exemplo
os blocos de ARM, CLOSE, CONFIG e SENS.

Esses comandos para o bloco SEM prepara a fonte de corrente 6220 para o
sistema DM.
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AGPIE 6220
:SENS:DATA:FRES?

var T

Voitagem (V)
. pOEL |

Figura 9-2 Bloco SEM.

Esse os comandos do bloco ARM sao utilizados para o sistema DM dé inicio

as medigdes com a técnica.

:SOURce:DELta:ARM;

:SYSTem:KEY 13

error in

=B ermor out

Figura 9-3 Bloco SEM.

Esses comandos sao utilizados para CLOSE sao utilizados para finalizar a o

DM.

[acPie 62200}

STAT:PRES:
*CLS:
*RST

Figura 9-4 Bloco CLOSE.

Esses comandos sdo utilizados para CONF o sistema DM em funcdo da
corrente de alimentagao, periodo de cada ciclo e como também o range de leitura

para voltagem.
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Figura 9-5 Bloco CONF.

9.2 Apéndice B

No controle da placa de Arduino MEGA mediante Linguagem de
programacdo em LabVIEW ¢ preciso instalar pacotes complementares que
habilitem o uso de Arduino no ambiente do LabVIEW. A instalacao ¢ feita na VI
Package Manager( VIMP). Para controlar o refrigerador com LabVIEW e Arduino,
¢ necessario utilizar um relé para atuar como um interruptor. A placa Mega sera
responsavel por controlar o relé e LabVIEW iréd enviar os comandos para o Arduino
através da porta serial. Onde os comandos para o controle de refrigerador, serdo:

Abra o LabVIEW e crie um novo projeto. Adicione uma janela de front painel
e uma de diagrama de blocos.

Na janela de front panel, adicione dois botdes e um indicador de LED. Os
botdes serao utilizados para ligar e desligar o refrigerador, e o indicador de LED ira
mostrar o status atual do refrigerador. Na janela de diagrama de blocos, adicione os
seguintes componentes:

e Uma porta serial, que serd utilizada para se comunicar com o Arduino
Mega;
Um controle booleano, que ird receber o estado do botdo "Ligar";
Um controle booleano, que ird receber o estado do botdo "Desligar";
Um bloco de comando write buffer, para o controle de quando digitar
‘D’ desligar e ‘A’ para ativar o refrigerador;

b= ]
o = o T
[ ,_L':'.J —LH'?_':L.*



VISA resource name

write buffe]

m LITFLI

@

Figura 9-6 Comando em Labview para controle do refrigerador.
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Agora, vamos ao cddigo em Arduino que controla o relé e recebe os comandos do

LabVIEW,

int relayPin = 2; // Pino do relé

bool lampStatus = false; // Estado do refrigerador

void setup () {

Serial.begin (9600); // Inicializa a porta serial

pinMode (relayPin, OUTPUT); // Configura o pino do relé como
saida

}

void loop () {

// Verifica se hé& dados disponiveis na porta serial

if (Serial.available() > 0) {
// L& os dados e converte para string

String data = Serial.readStringUntil ('\n"'");

// Verifica se o comando é para ligar o refrigerador

if (data == "ligar") {

digitalWrite (relayPin, HIGH); // Liga o relé
lampStatus = true; // Atualiza o estado do refrigerador

Serial.println("ok"); // Envia a confirmacdo para o LabVIEW

}

// Verifica se o comando ¢ para desligar o refrigerador

else 1if (data == "desligar") {

digitalWrite (relayPin, LOW); // Desliga o relé
lampStatus = false; // Atualiza o estado do refrigerador

Serial.println("ok"); // Envia a confirmacdo para o LabVIEW

No codigo acima, o pino 2 do Arduino esta conectado ao relé que controla o
refrigerador. O Arduino aguarda os comandos enviados pela porta serial e executa
a acdo correspondente, seja ligar ou desligar o refrigerador. A varidvel
incomingByte armazena o estado atual do refrigerador (ligada ou desligada).
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Quando o Arduino recebe um comando, ele envia a confirmagao "ok" para ligar o
refrigerador.

9.3 Apéndice C

Para a coleta de dados e configuragdao do analisador de espectro da empresa
STANFORD RESEARCH SYSTEMS, no modelo SR760, foi produzido um
software. Na Figura 9-9 mostra a interface para comunicacao e aquisi¢ao de dados,
em seguida temos alguns passos importantes da programagao.

Lestura W s

units

x- F000006 T v [OOO0O0TT|  fitls VT 7

'w.m'
-&5,000000~
-0, 000000
-95,000000
<100, 000000
~105,000000
-110,000000

-115,000000
146438 200000 250000 300000 350000 400,000 450000 SOO000 SS0000 BNO00C E50000 TOO000 TSR000 S00.000 850000 S0N.000 94843

Figura 9-7 Tela inicial do usudrio para realizar o estudo de sinal/ruido.

No processo de comunicacao, configuragdo e aquisicdo de dados, um dos
procedimentos envolve a utilizacdo de um equipamento por meio do protocolo
Visa. Na Figura 9-10, ¢ empregado o open visa para estabelecer a comunicacao
serial entre o equipamento e o computador. Um elemento essencial no codigo da
Figura 9-10 ¢ o bloco visa write, que € responsavel pelo envio de comandos, como

o comando RST e o comando bwall?0, 399.

VISA SR720 Adress RST SR720

1/0

z

error out
1 55

m
5
o
-
=
=7

;
2

Figura 9-8 Comando para conexdo com o equipamento por meio do protocolo VISA.

Na figura 9-10 o comando bwall?0, 399 ¢ utilizado para preparar o
equipamento para realizar uma medida com 400 pontos e o bloco read ira realizar
a leituras dos pontos e direciona-los para o plot.
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Figura 9-9 Configuragdes utilizadas para aquisi¢cdo de dados e os plots em tempo real da medida.

Entre os blocos de programacdo do FFT, temos o de finalizar o loop de
medig¢des. Outro bloco de comando importante € o visa close,

|ﬁerrcr m):

Figura 9-10 Comandos de finalizagdo do programa.

9.4 Apéndice D

Programa de modelagem para encontrar o valor de magnetizacao para uma
amostra que apresenta um formato cilindrico e esférico, ou ate mesmo uma amostra
que tenha uma geometria definida ¢ possivel utilizando o software, mostrado no
capitulo 4. Para construg¢do foi necessario usar algumas bibliotecas numéricas e
bibliotecas de construcdo da interface para o usudrio, como mostra na linhas de
codigo abaixo.

from mpl toolkits import mplot3d

import numpy as np

import matplotlib.pyplot as plt

import matplotlib.ticker as ticker

from matplotlib.ticker import LinearLocator
import csv

from tkinter import *

from tkinter import tk

from tkinter.filedialog import askopenfilename
from tkinter.filedialog import asksaveasfile

from sympy import Matrix
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from math import sqgrt
import scipy.integrate

from mpl toolkits import mplot3d

Ao longo de todo o desenvolvimento do script, varias fungdes foram criadas
para executar diferentes tarefas, como a normaliza¢do geométrica do sinal, o calculo
do valor do momento magnético e dos valores de magnetizagdo usando a equacao
do dipolo, bem como as equacdes de Biot-Savart para cilindro ou esfera. Entre essas
fungdes, destacam-se: def my fun 11(), def my fun 12(), def my fun 13() e def
my fun 14().

Vamos discutir o funcionamento das fun¢des my fun b11() e my fun 12(),
sendo a diferenga principal entre elas o uso da magnetizacdo por volume ou por
massa. A seguir, destacamos algumas partes importantes do codigo:

e Fung¢domy fun bl1():

Essa funcdo realiza o célculo da magnetizacdo por volume. Através do método de
integracdo numérica utilizando a equagdo de Biot-Savart, o cddigo itera sobre uma
série de posicdes na regido de interesse (definida por pardmetros como raio, altura
e largura) e calcula a contribuicdo do campo magnético em cada ponto devido ao
volume de uma esfera. O resultado ¢ armazenado na lista bio_savart.

e Fung¢domy fun 12():

Essa funcao ¢ semelhante a my fun b11(), mas difere no final do célculo, pois usa
a magnetizagdo por massa em vez da magnetizacdo por volume. A parte da
integragdo e calculos intermediarios ¢ praticamente a mesma, mas a contribui¢ao
do campo magnético ¢ determinada com base na magnetizagdo remanente da
amostra e na densidade da cavidade cilindrica.

e (Calculo da equacdo de Biot-Savart:

Nas duas fungdes, a equagao de Biot-Savart ¢ usada para determinar o campo
magnético em cada posi¢ao. A equacao ¢ definida como uma fungao lambda que
depende de angulos e posigdes especificas. O calculo da integral numérica ¢
realizado para obter a contribui¢do do campo magnético em cada ponto da cavidade.

e Integracdo numérica:

Tanto na my fun b11() quanto na my fun 12(), ¢ feita a integracdo numérica
usando a fun¢do scipy.integrate.dblquad(). Essa funcao permite calcular a integral
dupla numérica, considerando os limites de integracdo definidos e a equacdo de
Biot-Savart.

e Armazenamento dos resultados:

Em ambas as funcdes, os valores calculados do campo magnético sdo multiplicados
por uma constante adequada (magnetizacdo por volume ou por massa) e
armazenados em suas respectivas listas (bio_savart para my fun b11() e outra lista
paramy fun 12()).
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E importante observar que a diferenga principal entre as fungdes estad na
escolha de qual magnetizagdo usar no célculo final. my fun bll() usa a
magnetizagdo por volume, enquanto my fun 12() usa a magnetizagdo por massa.

def my fun bll():
bio savart=[]
print ('procurar mag por volume!')
#H########H+ Lloop para realizar a primeira integracdo com os
chutes iniciais #########44
for 1 in range (0,eixox):
if 1 <= colunas: # pensar em mudar essa variavel
# pardmetros para integracéo
######Definido os limites de integracao######HF#HFffHiie
iniciol= 0.0
finall= 2*3.14
inicio2= 0
final2= Largura

try:
equation =lambda tetha, h: ((Raio**2)-
XI[1l]*Raio*np.sin(tetha))/ (((XI[1l]-Raio*np.cos (tetha)) **2) +
((Raio*np.sin(tetha))**2) + ((distancia sensor-h)**2))**(3.0/2.0)

integral= scipy.integrate.dblquad(equation,
iniciol, finall, inicio2,final?2)
# o primeiro da valor do vetor (integral[0O] ) é o
resultado, e o (integral[l]) seria a constante
bio savart.append(integral[0]*magne vol)
#print (integral[0] *magnetiz)
except IndexError:
print ('poxa')
if 1 == colunas:
break;

A funcdo def my fun 12() ¢ utilizada para encontrar por volume o valor
de magnetizacdo usando uma geometria cilindrica, esta descrita logo abaixo.

def my fun bl2():
bio savart=[]
print ('procurar mag por massa Cilindro!")
FH######### loop para realizar a primeira integracdo com os
chutes iniciais #########44
for 1 in range (0,eixox):
if 1 <= colunas: # pensar em mudar essa variavel
# parametros para itegracgéo
######Definido os limites de integracao######HF#HFHfHiie
iniciol= 0.0
finall= 2*3.14
inicio2= 0
final2= Largura

try:
equation =lambda tetha, h: ((Raio**2)-
XI[1l]*Raio*np.sin(tetha))/ (((XI[1l]-Raio*np.cos (tetha)) **2) +
((Raio*np.sin(tetha))**2) + ((distancia sensor-h)**2))**(3.0/2.0)

integral= scipy.integrate.dblquad(equation,
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iniciol, finall, inicio2,final?2)
# o primeiro da valor do vetor (integral[0O] ) é o
resultado, e o (integral[l]) seria a constante
bio savart.append(integral[0] *magne mass)
#print (integral [0] *magnetiz)
except IndexError:
print ('Tamanho invalido')
if 1 == colunas:
break;

As fungdes my fun bl3() e my fun bl4() se diferenciam pela forma como a
magnetizacao € calculada: uma € por massa e a outra ¢ por volume. Vamos ressaltar
as diferencgas:

e Funcdo my fun bl3() (Magnetizagdo por Massa):
Essa fung¢do ¢ usada para encontrar o valor da magnetizagdo por massa usando uma
esfera. A magnetizagao por massa ¢ calculada levando em consideragdo a massa da
cavidade e a magnetizacdo remanente (Mr) especifica da amostra. O célculo ¢ feito
através da integragdo numérica usando a equacao de Biot-Savart para determinar o
campo magnético em diferentes posi¢des dentro da cavidade. O resultado final é
multiplicado pelo valor de magne mass, que ¢ uma constante apropriada para
converter o resultado para a unidade desejada.

e Fun¢do my fun bl4() (Magnetizacdao por Volume):

Essa fungdo ¢ usada para encontrar o valor da magnetizacdo por volume
usando uma esfera. A magnetizacdo por volume ¢ calculada levando em conta o
volume da cavidade e a magnetizagdo de saturacao (Ms) especifica da amostra. O
calculo ¢ realizado também através da integragao numérica utilizando a equagao de
Biot-Savart para calcular o campo magnético em diferentes posi¢des dentro da
cavidade. O resultado final ¢ multiplicado por magne vol, que ¢ uma constante
adequada para converter o resultado para a unidade desejada.

As duas fungdes compartilham a mesma estrutura bésica de integragdo
numérica usando a equacdo de Biot-Savart, mas diferem nos pardmetros e
constantes usados no célculo final. A escolha entre usar a magnetizagao por massa
ou por volume dependera da natureza especifica do problema e dos dados
disponiveis para a analise magnética da cavidade.

def my fun bl3():
bio savart=[]
print ('procurar mag por massa Esferal!')
FH#H##H##HH loop para realizar a primeira integracdo com os
chutes iniciais ######4#444
for 1 in range (0,eixox) :
if 1 <= colunas: # pensar em mudar essa variavel
# pardmetros para integracéo
##4##4Definido os limites de integraclo#####44#44444444
iniciol= 0.0
finall= 2*3.14
inicio2= 0
final2= Largura
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try:
equation =lambda tetha, h: ((Raio**2)-
XI[1l]*Raio*np.sin(tetha))/ (((XI[1l]-Raio*np.cos (tetha)) **2) +
((Raio*np.sin(tetha))**2) + ((distancia sensor-h)**2))**(3.0/5.0)

integral= scipy.integrate.dblquad(equation,
iniciol, finall, inicio2,final?2)
# o primeiro da valor do vetor (integral[0O] ) é o
resultado, e o (integral[l]) seria a constante
bio savart.append(integral[0]*magne mass)
#print (integral [0] *magnetiz)
except IndexError:
print ('Tamanho invalido!!")
if 1 == colunas:
break;

def my fun bl4():
bio savart=[]
print ('procurar mag por volume Esferal!')
FH####H##H#H## loop para realizar a primeira integracgdo com os
chutes iniciais ######4#444
for 1 in range (0,eixox):
if 1 <= colunas: # pensar em mudar essa variavel
# pardmetros para integracéo
######Definido os limites de integracao######HF#HFffHiie
iniciol= 0.0
finall= 2*3.14
inicio2= 0
final2= Largura

try:
equation =lambda tetha, h: ((Raio**2)-
XI[1l]*Raio*np.sin(tetha))/ (((XI[1l]-Raio*np.cos (tetha))**2) +
((Raio*np.sin(tetha))**2) + ((distancia sensor-h)**2))**(3.0/5.0)

integral= scipy.integrate.dblquad(equation,
iniciol, finall, inicio2,final?2)
# o primeiro da valor do vetor (integral[0O] ) é o
resultado, e o (integral[l]) seria a constante
bio savart.append(integral[0]*magne vol)
#print (integral [0] *magnetiz)
except IndexError:
print ('Tamanho invalido!!")
if 1 == colunas:
break;

9.5 Apéndice E

Programa utilizado para o calculo de fluxo magnético. Neste codigo ¢ usado
para calcular o campo magnético (Bz) em diferentes posi¢des dentro de uma
cavidade cilindrica usando o método de integragdo numérica. Vou comentar sobre
o procedimento geral e as principais etapas do programa:

e Definicao dos parametros da cavidade e do sensor:
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Sao fornecidos os parametros da cavidade, como raio, altura, massa, magnetizacao
de saturagdo (Ms) e magnetizagdo remanente (Mr), € os parametros do sensor, como
raio ¢ area.

e (Calculo dos parametros do fluxo:
O cddigo define alguns parametros para o calculo do fluxo, como o raio dos setores
laterais (r), as areas dos setores laterais (w) e do setor central (w0) e os angulos dos
centros dos setores laterais (theta).

e Plotagem das posi¢des de Bz na area do sensor:
O codigo cria um grafico para visualizar as posi¢des do campo magnético (Bz) na
area do sensor.

e Célculo do campo Bz para cada posi¢ao na area do sensor:
Nesta parte, o codigo inicia uma matriz para armazenar os valores do fluxo
magnético (PhiS). Em seguida, usando um loop aninhado, calcula o fluxo
magnético em cada ponto da matriz para as posi¢des especificas (X, Y) dentro da
area do sensor.

e Integracdo numérica para calcular o fluxo:
O fluxo magnético Bz ¢ calculado usando integracdo numérica (dblquad) nas
posicdes centrais e laterais da cavidade. Isso envolve a defini¢ao de funcdes (Fzc e
Fz) que dependem do raio (R), das coordenadas (x, y) e da altura (z). A integral ¢
resolvida numericamente para obter o valor do campo magnético Bz em cada ponto.

e Armazenamento dos valores do fluxo:
Os valores calculados do campo magnético Bz sao armazenados na matriz PhiS.

import numpy as np
import matplotlib.pyplot as plt
from scipy.integrate import dblquad

# Pardmetros da cavidade

R 1000e-6 # Raio da cavidade (m)

H = 100e-6 # Altura da cavidade (m)

AREA = np.pi * R**2 # Area da cavidade (m2)

VOL = AREA * H # Volume da cavidade (m3)

MASS = 0.0000045 # Massa da cavidade (kQg)

DENS = MASS / VOL # Densidade da cavidade (kg/m3)

Ms = 31.40 # (depende da amostra em analise)Magnetizacédo de
saturacdo (Am2/kg)

Mr = 31.40 # (depende da amostra em analise)Magnetizacdo
remanente (Am2/kg)

M = Mr * DENS # Magnetizacdo da cavidade (A/m)

mzc = Mr * MASS # Momento magnético da cavidade (Am2)
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# Pardmetros do sensor

1000e-6 # Railo do elemento sensor HQ-0811 (m)

Q
I

A = np.pi * a**2 # Area do sensor (m2)

# Parametros do calculo do fluxo

r = 0.81650 * a # Raio dos setores laterais

w = 0.125 * np.pi * a**2 # Area dos setores laterais

w0 = 0.25 * np.pi * a**2 # Area do setor central

theta = (np.arange(6) + 1) * np.pi / 3 # Angulos dos centros dos

setores laterais

# Plot das posicdes de Bz na area do sensor
Xt = r * np.cos(theta)
Yt = r * np.sin(theta)
xt = np.linspace(-a, a, 41)
yts = 1.001 * np.sqgrt(a**2 - xt**2) * 1
yti = -1.001 * np.sqgrt(a**2 - xt**2) * 1
plt.figure(200)
plt.plot([0] + Xt * le6, [0] + Yt * le6, 'k+', xt * le6, yts *
le6, 'k--', xt * le6, yti * le6, 'k--',
markersize=10, linewidth=3)
plt.xlabel ('X (um)"'")
plt.ylabel ('Y (pm)')
plt.grid(True)
plt.axis('image')
plt.xlim([-160, 160])
plt.ylim([-160, 160])
plt.title('Amostra AM2 Campo em 7 posicdes', fontsize=12)

# Calculo do campo Bz para cada posicdo na area do sensor

z = -160e-6 - 40e-6 # Liftoff (m) + fita adesiva (m)

passo = 300e-6 # Passo (m)

X = np.arange(-10.0e-3, 10.0e-3 + passo, passo) # Vetor X (m)
Y = np.arange(-10.0e-3, 10.0e-3 + passo, passo) # Vetor Y (m)
Nx = len (X)

Ny = len (Y)

# Inicializacdo da matriz de fluxos
PhiS = np.zeros((Ny, Nx))
for j in range (Ny) :

y = Y[J]
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for i in range (Nx):

x = X[1]

# Célculo do fluxo no setor central para X e Y

Fzc = lambda phi, h: R * (R - y * np.sin(phi) - x *
np.cos (phi)) / (

(x = R * np.cos(phi))**2 + (y - R *

np.sin(phi))**2 + (z = h)**2)**(3 / 2)

Phi = wO * M * dblquad(Fzc, 0, 2 * np.pi, lambda h: 0,
lambda h: H) [0] * le-7 # Resultado em T no centro

for k in range(6):

# Célculo do fluxo nos setores laterais

x = X[i] + Xt[k]

y = Y[J] + Yt[k]

Fz = lambda phi, h: R * (R - y * np.sin(phi) - x *
np.cos (phi)) / (

(x = R * np.cos(phi))**2 + (y - R *

np.sin(phi))**2 + (z = h)**2)**(3 / 2)

Bz = M * dblquad(Fz, 0, 2 * np.pi, lambda h: 0, lambda



