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Resumo

Garcia, Christian David Medina; Aradjo, Jefferson Ferraz Damasceno Félix.
Construcdo de um microscopio magnético de varredura usando sensores
de efeito Hall modelo HG-362A. Rio de Janeiro, 2020. 128p. Dissertacéo de
Mestrado - Departamento de Fisica, Pontificia Universidade Catélica do Rio
de Janeiro.

A microscopia magnetica de varredura tem sido um importante campo de
pesquisa destinado a obtencdo das propriedades magnéticas de diferentes materiais
e suas aplicacbes em areas como geologia, medicina, ciéncias e tecnologia. No
Laboratorio de Instrumentacdo do Departamento de Fisica da PUC-Rio construimos
e calibramos um microscopio magnético de varredura capaz de medir e mapear
amostras com massas na ordem de microgramas. O microscépio foi construido
utilizando um sistema de leitura baseado em uma configuracdo gradiométrica que
utiliza dois elementos sensores de efeito Hall com tamanho de 300 um e esta
separado da superficie da amostra por uma distancia de 143 pum. Os mapeamentos
podem ser realizados sob um campo magnético aplicado de até 500 mT.
Aperfeicoamos o microscopio Hall utilizando uma plataforma feita de acrilico
capaz de diminuir o ruido mecéanico gerado durante 0 mapeamento usando um
sistema de molas ligada a atuadores lineares responsaveis pela varredura
bidimensional. Também foi construido um sistema de leitura composto por trés
placas de circuito impresso de baixo custo. O microscopio Hall possui uma
sensibilidade em torno de 300 nTms/ (Hz) * e foi calibrado usando uma esfera de
niquel com 99% de pureza. A sensibilidade em momento magnético alcancada foi
da ordem de 107'2Am?2. Todos os equipamentos envolvidos na operacdo do
microscopio sdo controlados utilizando a linguagem LabVIEW®. Como exemplo
de aplicacdo, fabricamos cubos feitos de microparticulas de oxido de ferro e
nanoparticulas magnéticas de magnetita usando o método de coprecipitacdo em
meio alcalino. As propriedades magnéticas destes materiais foram obtidas

utilizando o microscépio construido.
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Abstract

Garcia, Christian David Medina; Aradjo, Jefferson Ferraz Damasceno Félix
(Advisor). Construction of a scanning magnetic microscope using Hall
effect sensors model HG-362A. Rio de Janeiro, 2020. 128p. Dissertacao de
Mestrado - Departamento de Fisica, Pontificia Universidade Catolica do Rio
de Janeiro.

Scanning magnetic microscopy has been an important field of research for
obtaining magnetic properties of different materials and their applications in areas
such as geology, medicine, science, and technology. In this study, a scanning
magnetic microscope, capable of measuring and mapping samples with masses in
the microgram range, was developed and calibrated at the Instrumentation
Laboratory of the Physics Department of the PUC-Rio. This device was developed
using a reading system based on a gradiometric configuration with two 300 pm
Hall-effect sensor elements. The microscope was separated from the sample surface
by a distance of 143 um. The mappings can be performed under an applied magnetic
field of up to 500 mT. The Hall microscope was improved by using a platform made
of acrylic capable of reducing mechanical noise generated during the mapping,
through a system of springs connected to linear actuators responsible for two-
dimensional scanning. A reading system with three low-cost printed circuit boards
was also developed. The Hall microscope has a sensitivity of around
300 nTrms/(Hz)" and was calibrated using a nickel sphere (99% pure). The magnetic
moment sensitivity achieved was of the order of 10712Am?2. All devices used for
operating the microscope were controlled using the LabVIEW® language. As an
application example, cubes of iron oxide microparticles and magnetite magnetic
nanoparticles were made using the alkaline coprecipitation method. The magnetic
properties of these materials were obtained using the microscope developed in this
study.
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superior do microscopio; (c) Vista lateral do microscopio.
Figura 3.2 - Diagrama de blocos do microscépio magnético
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Figura 3.3 - Eletroima marca GMW Inc., modelo 3470.

(a) Vista frontal; (b) Vista lateral. Figura retirada de

[Araujo et al., 2013].
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(a) Coroa com 3 parafusos desde a vista superior do eletroima;
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Figura 3.14 - Sensor Hall da marca Melexis, modelo
MLX90215. (a) Desenho esquematico do sensor com
especificacoes; (b) Tabela de offset (esquerda) e
sensibilidade (direita) para programacéo do sensor. Figuras
retiradas de [Melexis User Manual].

Figura 3.15 - Porta amostra de acrilico. (a) Fotografia do
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da Marca Stanford Research Systems, modelo SR560.
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Figura 3.24 - Placa do gradidmetro INA105. (a) Fotografia da

placa do gradiémetro indicando os canais de saida do
sensor A e B, canal de entrada do sinal de referéncia, cabo
gue alimenta e recebe informacgao do gradibmetro e
alimentacéo da placa através da fonte HP; (b) Grafico com
espectro de ruido em funcéo da frequéncia dos dispositivos
INA105 (verde) e IC LM334 (azul). Figura retirada de
[Araujo et al., 2019a]; (c) Esquema do circuito da placa do
gradiémetro.

Figura 3.25 - Dispositivo de aquisicdo de dados da marca
National Instruments, modelo USB-6210. (a) Fotografia da
placa de aquisicao de dados; (b) Esquema dos canais de
entrada e saida da placa da National. Figura retirada de
[National Instruments User Manual].

Figura 3.26 - Diagrama de blocos do programa principal
LabVIEW do microscépio.

Figura 3.27 - Painel principal do programa do microscopio
em LabVIEW, com numeracéo das funcgdes.

Figura 3.28 - Microscopio Hall com sistema de leitura e
deslocamento aperfeigcoado.

Figura 4.1 - Esquema da distancia entre a amostra e o
elemento sensivel GaAs do sensor Hall HG-362A. Sendo D

a distancia entre a superficie do sensor e a amostra, d a

distancia entre o elemento sensivel e o encapsulamento, zo é

a distancia total D + d, e A é a area sensivel do elemento
GaAs [AKM User Manual, Model HG-362A.

Figura 4.2 - Dipolo localizado na origem de coordenadas, com

momento magnético mz em z positivo e a uma distancia r do

sensor de area A.
Figura 4.3 - Circuito de corrente a uma grande distancia do

ponto p.

Figura 4.4 - Gréfico da curva C formada pelos vetores r” e dr”.

72

74

75

75

i

80

81

82
83


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1813287/CA


PUC-Rio- CertificagcaoDigital N° 1813287/CA

Figura 4.5 - Esfera de niquel com 99% de pureza. (a) Mapa
magneético da amostra de niquel; (b) Fotografia da esfera
de niquel no porta amostra.

Figura 4.6 - Ampliacdo do mapa magnético da amostra

de niquel, com o grid feito em MatLab mostrando os
setores de maxima intensidade.

Figura 4.7 - Resultado do mapeamento da amostra de
niquel. (a) Mapa magnético da esfera com linha que
atravessa o setor de maxima intensidade dela; (b) Grafico
experimental (pontos azuis) do campo magnético
normalizado da amostra em fungéo da posi¢céo X usando
os dados da linha feita no mapa magnético, e gréafico
tedrico (linha negra) feito a partir do modelo te6rico em
MatLab.

Figura 4.8 - Campo magnético da amostra em funcao

da posicdo X mostrando 0s pontos maximo e minimo

de intensidade (linhas vermelhas).

Figura 4.9 - Gréficos de magnetizacao da esfera de niquel
feitos pelo microscépio Hall da PUC-Rio (azul) e pelo
magnetometro SQUID do CBPF (vermelho).

Figura 5.1 - Gréfico de magnetizacédo dos porta amostras
fabricados com vidro, latdo, cobre, quartzo, e acrilico.
Figura 5.2 - Fotografia do cubo de éxido de ferro fabricado
na PUC-Rio.

Figura 5.3 - Esquema do mapeamento magnético do cubo
de 6xido de ferro mostrando a rotagdo da amostra em
cada medicao, o polo norte e sul do eletroima em cor
vermelho e azul, o sensor Hall A do gradidmetro em cor
cinza e a direcdo da magnetizacéo. (a) Mapeamento da
face 1; (b) Mapeamento da face 2; (c) Mapeamento da
face 3; (d) Mapeamento da face 4.

Figura 5.4 - Mapa magnético do cubo fabricado com Epoéxi.
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Figura 5.5 - Mapas magnéticos da amostra 1 (38,077 mg
de yP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa
da face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.6 - Mapas magnéticos a amostra 2 (31,434 mg de
uP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa da
face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.7 - Mapas magnéticos da amostra 3 (22,981 mg de
MP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa da
face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.8 - Mapas magnéticos da amostra 4 (8,839 mg de
MP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa da
face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.9 - Mapas magnéticos da amostra 5 (2,36 mg de
uP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa da
face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.10 - Mapas magnéticos da amostra 5 (2,36 mg de

KUP) com campo externo de 0,5 mT. (a) Mapa da face 1;

(b) Mapa da face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.11 - Mapas magnéticos da amostra 6 (694,8 g
de pP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa
da face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.12 - Mapas magnéticos da amostra 7 (217 ug

de pP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa
da face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.13 - Mapas magnéticos da amostra 8 (57 ug de
uP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa
da face 3; (d) Mapa da face 4.

Figura 5.14 - Mapa magnético da amostra 1 com linha
horizontal que atravessa a regido de maxima intensidade
dela.

Figura 5.15 - Graficos do campo magnético em fungéo da
posicdo X da amostra 1 obtidos a partir do microscopio
Hall (azul) e modelo do prisma retangular (vermelho).
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Figura 5.16 - Mapas magnéticos da face 1 do cubo de
38,077 mg variando o campo entre 500 mT e -500 mT.
Figura 5.17 - Grafico de magnetizacdo em funcéo do
campo aplicado pelo dispositivo.

Figura 5.18 - Cilindro de corrente localizado na origem
de coordenadas, com magnetizacao uniforme mz em z
positivo, raio a, comprimento | e a uma distancia r do
sensor de area A.

Figura 5.19 - Tamanho médio das nanoparticulas em

funcao do pH recém precipitadas (0) e depois de 8 dias

de precipitadas (e). Figura retirada de [Vayssiéeres et al.,1998].

Figura 5.20 - (a) Imagem das nanoparticulas magnéticas

de Oxido de ferro obtida no MET; (b) Histograma do

didmetro das nanoparticulas feito a partir da imagem

do MET.

Figura 5.21 - Mapas variando o campo magnético aplicado
desde 0,5 Taté -0,5T.

Figura 5.22 - Gréafico de magnetiza¢édo vs campo aplicado
das nanoparticulas feito pelos dispositivos microscépio Hall
(azul) e magnetémetro Hall (vermelho).

Figura 5.23 - Gréafico de magnetizacédo vs campo aplicado das

microparticulas magnéticas.
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-Hasta la victoria siempre!! Viviremos y venceremos!!!

Hugo Rafael Chavez Friaz
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1.1.
Introdug&o ao magnetismo

O magnetismo é uma propriedade da matéria relacionada ao movimento de
cargas elétricas, estrutura eletrénica dos atomos e a luz [Jiles, 1991; Serway, 2002].
Ao longo da histéria da humanidade o magnetismo tem desempenhado um papel
fundamental no desenvolvimento e evolugdo de tecnologias [Sinnecker, 2000;
Arauljo, 2009]. As propriedades magnéticas de cada corpo estdo diretamente ligadas
ao movimento dos elétrons dos seus atomos, que desde o ponto de vista classico
sdo dois: 0 momento angular orbital do elétron e 0 momento angular do “spin”
[Chen, 1986; Griffiths, 1999; Kittel, 2006; Cullity, Graham, 2008]. Na natureza
observamos materiais chamados de imas permanentes que possuem propriedades
de atracdo e repulsdo por outros objetos. Seu comportamento é explicado pela
existéncia de dois polos magnéticos, que sao polo norte e polo sul (figura 1.1). A
maioria dos &tomos tém esse comportamento de imas permanentes porque também
possuem polo norte e polo sul, e geralmente sdo chamados de dipolos magnéticos
(figura 1.1 (a)).

A atracdo e repulsdo entre corpos pode ser explicada por meio de linhas
fechadas as quais sdo uma representacdo do campo magnético do material. As
linhas nascem no polo norte do material e entram no polo sul como mostra a figura
1.1. Como as propriedades magnéticas dependem sé do movimento dos elétrons e
da estrutura eletronica de cada atomo, qualquer tipo de corpo pode apresentar as
diferentes caracteristicas magnéticas sem importar o seu estado da matéria (sélido,
fisico ou gasoso) ou temperatura em que ele esta [Kittel, 2006; Cullity, Graham,
2008; Araujo, 2009].
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Figura 1.1: (a) Dipolo magnético; (b) Ima.

1.2.
Unidades e termos magnetismo

O momento magnético m é um vetor. Quando um material é colocado sob a
influéncia de um campo magnético externo H, os momentos magnéticos de um
determinado material desmagnetizado séo influenciados por este campo magnético
externo gerando uma magnetizagdo M no material. O campo externo H e a
magnetizacdo M do material podem ser relacionados com o campo induzido B por
meio da equacdo (1) [Griffiths, 1999; Kittel, 2006; Araujo, 2009; Araujo, 2013]:

B/po=H + M (1)

Onde a quantidade p, é a permeabilidade magnética no vacuo. A quantidade
de dipolos permanentes e induzidos do material que seréo alinhados com o campo
externo dependera tanto da intensidade do campo H quanto de uma caracteristica
propria do material que chamamos de susceptibilidade magnética .t. A quantidade
escalar .t"indica o comportamento magnético do material na presenca de campos
externos e a facilidade com a qual é magnetizado, por tanto materiais mais
susceptiveis do que outros sdo magnetizados mais facilmente [Reitz et al., 1982]. A
susceptibilidade pode ser relacionada com a magnetizagao através da equagéo (2):
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X=M/MH 2)

A magnitude da magnetizacdo se relaciona com a quantidade de momentos

alinhados por meio da equacao (3):

M=Y"mi/V 3

Onde n indica o numero total de momentos magnéticos m e V o volume do
material. A direcdo da magnetizacdo M dependera do tipo de material, por exemplo,
para  materiais  paramagnéticos,  ferromagnéticos,  ferrimagnéticos e
superparamagnéticos, M tem a direcéo de H, e para materiais diamagnéticos M tem
direcdo oposta ao campo aplicado [Jiles, 1991; Moskowitz, 2006; Araujo, 2009;
Araujo, 2013]. Regularmente a magnetizacdo M é dada em funcdo da massa do
material, portanto ¢ usada a magnetizagdo por massa ¢ definida como:

c=nm/m 4)

Onde m é a massa do material. Na tabela 1.1 & mostrado os termos

magnéticos, simbolos e unidades usados neste trabalho:

Tabela 1.1: Tabela de quantidades e unidades magnéticas. A = amperes; g = grama; H = Henry; kg=
kilograma; m = metro; T = tesla.

Termos Magnéticos Simbolo Unidades Sl
Indugdo Magnética B T
Campo Magnético H A*mt
Externo
Magnetizagdo M A*m?
Magnetizagdo por Massa c A*m2*kg?t
Momento Magnético m A*m?2
Susceptibilidade
Magnética
Permeabilidade Lo H*m*
Magnética no Vacuo
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1.3.
Tipos de comportamento magnético

Outra quantidade importante que ajuda a definir o comportamento magnético

de um objeto ¢ a permeabilidade p definida pela equagao (5).

B=uH (5)

Como mencionamos, a maxima magnetizacdo é alcangada quando todos 0s
momentos magnéticos estdo alinhados com o campo externo, porém a
magnetizacdo pode ser alterada pela temperatura por meio da agitacdo térmica, que
é a perturbacdo dos dipolos por varia¢fes de temperatura. Quando a temperatura
cresce, os dipolos sdo desorientados e a magnetizagcdo diminui. Por meio das
quantidades p, po € X" mostramos na tabela 1.2 os principais comportamentos

magnéticos da matéria.

Tabela 1.2: Principais tipos de comportamento magnéticos conhecidos.

Material X W o
Paramagnético >0 >1
Diamagnético <0 <1
Ferromagnético >>0 >>1
Ferrimagnético >>0 >>1
Antiferromagnético >0 >1

Os materiais paramagnéticos possuem dipolos permanentes de orientacéo
aleatoria, portanto a magnetizacdo deles é zero. Quando o material é exposto em
presenca de um campo externo os dipolos séo alinhados gerando uma magnetizagédo
proporcional ao campo magnético externo. Quando o campo externo € retirado a
magnetizacdo volta para o valor zero por causa da agitacdo térmica dos dipolos
[Chen, 1986; Jiles, 1991; Moskowitz, 2006; Araujo, 2009; Aradjo, 2013].

O comportamento diamagnético é identificado pelo sentido contrario da

magnetizacdo com o campo aplicado. Isso acontece porque 0S momentos
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magnéticos dos elétrons de cada atomo se anulam, tendo assim um momento
magnético total igual a zero, entdo através da lei de Lenz, observamos que com o
crescimento do campo externo, sdo geradas correntes circulares que produzem
campos induzidos opostos ao externo [Chen, 1986; Jiles, 1991; Moskowitz, 2006].

Os materiais paramagnéticos e ferromagnéticos tém comportamentos
parecidos, porém as intera¢fes dos dipolos ferromagnéticos com os seus vizinhos
sdo bem mais fortes, por isso eles sdo facilmente magnetizados por campos
externos. A remanescéncia no ferromagnetismo é explicada pela forte interacéo
entre 0s spins e 0s momentos magnéticos dos dipolos vizinhos, motivo pelo qual os
momentos magnéticos ficam alinhados ainda quando o campo externo é removido
[Hsu, Mcguire, 1968; Kittel, 2006; Araujo, 2009; Araujo, 2013; Araujo et al.,
2019c]. Dependendo do tipo de material ferromagnético o valor do campo coercivo
pode ser menor que outros e assim sdo mais faceis de desmagnetizar. A agitacéo
térmica dos dipolos faz o valor da magnetizacdo diminuir, portanto quando a
temperatura sobe o campo remanescente fica menor até ser zero e o material
ferromagnético passa a ser um material paramagnético. Essa temperatura depende
do material e é chamada de temperatura de Curie [Kittel, 2006; Aradjo, 2009].

No ferrimagnetismo a resposta é muito parecida com o ferromagnetismo, mas
com menor intensidade. A maior diferenca entre esses dois tipos de materiais € que
sem campo externo esse tipo de materiais possui dipolos permanentes de alta
interacdo entre eles e orientados em sentidos opostos [Chen, 1986; Jiles, 1991,
Moskowitz, 2006].

Materiais antiferromagnéticos possuem dipolos magnéticos orientados em
sentidos opostos, que ao serem magnetizados eles sdo alinhados produzindo uma
magnetizacdo total, mas quando o campo é removido ele volta para seu estado
original [Araujo, 2009; Araujo, 2013].

1.4.
O conceito de dominio

Segundo a literatura, uma corrente pode produzir efeitos magnéticos no seu
entorno. Esse fendbmeno foi descoberto por Ampére no ano 1831, e depois desse
descobrimento ele propds uma explicacdo para o magnetismo dos materiais.

Ampeére pensava que dentro de um material magnético existe uma grande
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guantidade de correntes microscépicas circulares, que sdo as responsaveis de gerar
0 comportamento magnético do material. Posterior a essa proposta, foi
desenvolvida a teoria dos dominios magnéticos, que sdo as regides que possuem
um magnetismo espontaneo por causa do campo magnético gerado por agrupacgoes
de dipolos magnéticos dentro do material (figura 1.2) [Martins, 1975; Aradjo, 2009;
Aragjo 2013].

Quando o material ndo esta sendo magnetizado por campos externos, 0s
campos de cada dominio ficam desorganizados e assim o campo total do material é
igual a zero (figura 1.2 (a)). Porém, quando o material fica submerso sob a
influéncia de um campo externo H, os momentos magnéticos dos dominios séo
alinhados, e o nimero de momentos alinhados depende da intensidade do campo
externo. Como se observa na figura 1.2 (b), temos teoricamente uma magnetizacdo
total causado pelo alinhamento de todos os dominios presentes no material gerando
um Unico dominio magnético, nesse caso mesmo 0 campo externo crescendo, a
magnetizacdo do material fica no mesmo valor. Experimentalmente o
monodominio é produzido quando estatisticamente a maioria dos momentos
magnéticos estdo alinhados e quando acontece esse fenbmeno dizemos que o
material alcancgou a saturacao.

Quando o campo externo é removido, os dominios magnéticos adquirirdo
direcdes aleatérias novamente, portanto a magnetizacdo do material diminuira e
dependendo do material essa magnetizacéo atingira seu valor original igual a zero.
Para materiais ferromagnéticos e ferrimagnéticos ou desalinhamento dos campos

dos dominios é parcial, portanto apresentam campos remanescentes.
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Figura 1.2: Dominios magnéticos presentes em um material magnético. (a) Material ndo
magnetizado e com dominios organizados de forma aleatoria; (b) Monodomino gerado por
alinhamento de todos os momentos dos dominios individuais teoricamente.

1.5.
Mapas e microscopia magnética

A obtencdo das propriedades magnéticas de um material tem sido um tdpico
de muita relevancia para a pesquisa e desenvolvimento de diferentes areas como:
Tecnologia, fisica, geologia, medicina, ciéncia dos materiais, biofisica,
paleomagnetismo e outros campos [Aradjo, Bruno, Carvalho, 2010; Rondin et al.,
2014; Aratjo et al., 2019a; Araudjo et al., 2019b; Aradjo et al., 2019c; Aradjo et al.,
2020]. Diferentes técnicas foram desenvolvidas nos ultimos anos para a obtengédo
dessas propriedades, porém dois das técnicas mais evoluidas sdo 0os magnetémetros
e microscopios magnéticos [Aradjo, Bruno, Carvalho, 2010; Aradjo, 2013; Aradijo,
Bruno, Louro, 2015; Pereira et al., 2017; Araujo et al., 2019a; Araujo et al., 2019b;
Araujo et al., 2019c; Aradujo et al., 2020].

Essas técnicas conseguem proporcionar informagdes relevantes sobre o
comportamento magnético das amostras como momento magnético, magnetizacao,
saturacdo, campos remanescentes e coercivos e curva de histerese. Cada técnica
possui uma variedade de dispositivos altamente usados e comerciais e sua escolha
dependera de diferentes fatores como: Tipo de amostra, quantidade e tamanho de
amostra, sensibilidade, temperatura, preco do dispositivo e rapidez. Entre os
magnetometros comerciais mais usados temos o VSM, SQUID, efeito Hall, Efeito
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Kerr, bobina buscadora e gradiente alternado [Morello et al., 2005; Teixeira et al.,
2011; Limaet al., 2014; Araujo, Bruno, Louro, 2015; Araujo et al., 2017; Araujo et
al., 2019a; Araudjo et al., 2019b; Aradjo et al., 2019c; Aradjo et al., 2020]. A
diferenca principal entre os magnetdmetros e microscépios, é que por meio dos
microscopios é possivel obter mapas magnéticos em tempo real na superficie da
amostra.

Com o0s mapas magnéticos é possivel obter as propriedades magnéticas ja
mencionadas, e adicionalmente proporcionam imagens que mostram a forma e
intensidade do campo magnético que gera a amostra [Lima et al., 2014; Pereira et
al., 2017; Aratjo et al., 2019a; Araujo et al., 2019b; Aradjo et al., 2019c; Aradjo et
al., 2020]. Os microscopios magnéticos oferecem uma vantagem em preco em
comparagdo com dispositivos comerciais como SQUID, e desde anos recentes ja
ajudaram a resolver diferentes problemas na area da ciéncia e engenharia [Lima et
al., 2014]. Particularmente os microscopios baseados no efeito Hall sdo mais
econbmicos porque utilizam sensores Hall de baixo custo. No nosso trabalho
construimos e calibramos um microscépio magnético baseado no efeito Hall, que

usa um sistema de leitura gradiométrico.

1.6.
Curva de histerese magnética

Os materiais ferromagnéticos possuem dominios magnéticos que
inicialmente tém orientacdo aleatdria. Em presenca de campos externos os dominios
sd0 magnetizados proporcionalmente ao campo. Se todos os dominios ficam
alinhados com o campo externo o material entra na regido de saturacdo. Os
materiais ferromagnéticos e ferrimagnéticos se caracterizam por ter ciclos de
histerese como na figura 1.3, com valores de campo coercivo e magnetizacdo
remanescente. A curva da figura 1.3 mostra a magnetizacdo M do material em
funcdo do campo externo H. A curva parte da origem sendo magnetizada com um
campo H crescente até sua regido de saturagdo. Quando o campo H diminui, a
magnetizacdo também diminui, mas neste tipo de materiais quando H = 0 o valor
de M ¢ diferente de zero, e esse valor no eixo das ordenadas ¢ chamado de

magnetizagdo remanescente.
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Este comportamento é causado porque um nimero consideravel de dominios
magnéticos permanece alinhados mesmo sem campo externo. Quando o campo H
é invertido, a magnetizacdo do material diminui até zero. Esse valor de campo H
onde M =0 é chamado de campo coercivo, e representa 0 campo magnético externo
necessario para desorientar os dominios magnéticos para que o material seja
desmagnetizado. Seguindo a curva da figura 1.3 o campo H cresce no sentido
oposto até a magnetizacdo chegar na saturacdo, e se o campo H diminui a
magnetizacdo alcanca seu valor de remanescéncia invertido. Seguindo o ciclo o
campo H cresce e o material atinge os valores de coercividade e saturacéo
novamente [Sinnecker et al., 1994; Aradjo, 2009; Araujo, 2013]. Dependendo do
volume do material ferromagnético a forma do ciclo de histerese pode mudar, de
modo que para materiais com mais volume sdo mais dificeis de magnetizar do que

materiais com menos volume.

Magnetizagao
Remanescente

Saturagao

N
<\

Coercividade

Saturagao

Figura 1.3: Curva de magnetizacdo M do material em func¢do do campo externo H aplicado
mostrando a coercividade (verde), magnetizagdo remanescente (vermelho) e saturacéo nos
extremos.

1.7.
Superparamagnetismo

O superparamagnetismo é um comportamento magnético que apresentam
materiais com diametros na ordem de dezenas de nanémetros. Esse comportamento

é causado pela diminuicdo da regido dos dominios magnéticos. O tamanho dos
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dominios diminui com o didmetro da nanoparticulas, e para um didmetro
determinado as nanoparticulas possuem um Unico dominio chamado de
monodominio que gera um momento magnético de alta intensidade. A curva de
histerese de uma nanoparticula superparamagnéetica € parecida com a curva de um
material paramagnético pela falta de magnetizacdo remanescente, campos
coercivos e um valor de saturacdo, porém o momento magnético das nanoparticulas
é muito maior (figura 1.4) [Guimardes, 2000; Guimardes, 2006; Araujo, 2009;
Araujo, 2013].

100

Magnetizacdo (Am?/kg)
o

-100 : : : : '
-3 -2 -1 0 1 2 3

Campo Aplicado (T)

Figura 1.4: Curva de magnetizacdo M em fungéo de campo aplicado H de material
superparamagnético.

1.8.
Objetivo

Construir e calibrar um microscépio magnético de varredura, utilizando um
sistema de medida gradiométrico construido com sensores de efeito Hall de baixo

custo para caracterizacdo e mapeamento de amostras magnéticas.
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Para construir o microscopio de varredura com um sistema de leitura baseado
em um gradidometro axial foi necessario fazer um estudo relacionado com o0s
sensores de efeito Hall. Neste capitulo serd mostrado a construcéo e calibracéo dos
sensores Hall HG-362A e gradidmetro axial Hall construido no laboratério de
instrumentacdo e medidas magnéticas da PUC-Rio.

2.1.
Magnetometria

A deteccdo e mapeamento de pequenos campos magnéticos de diferentes
materiais tem sido um tema de muito interesse no campo da ciéncia e engenharia
recentemente [Rondin et al., 2014], por causa das mdltiplas aplicacdes em
diferentes areas e o potencial que tem para dar resposta a um grande nimero de
problemas no mundo da ciéncia e tecnologia [Lima et al., 2014; Pereiraet al., 2017;
Araujo et al., 2019a; Aradjo et al., 2019b; Aradujo et al., 2020]. O desenvolvimento
de tecnologias e técnicas para obter imagens do campo magnético de amostras tem
gerado grandes avangos em uma ampla gama de disciplinas de pesquisa como:
paleomagnetismo, ciéncia dos materiais, magnetismo e biofisica [Pereira et al.,
2017; Araujo et al., 2019a; Aradujo et al., 2019b; Araujo et al., 2020].

Portanto, a comunidade cientifica desenvolveu diversos equipamentos para
a obtencédo de campo magnético através do estudo da magnetometria [Aradjo, 2009;
Carvalho 2010; Araujo, 2013; Araujo, Bruno, Louro, 2015; Aradjo, Bruno, Araujo
etal., 2017, Pereira et al., 2017; Araujo et al., 2019a; Aradjo et al., 2019b; Araujo
etal., 2020], que é a disciplina encarregada de obter a intensidade, direcéo e sentido
do campo magnético de alguma fonte usando diversas tecnologias como
magnetdémetros ou microscopios magnéticos [Aradjo, 2013]. Com os equipamentos
ja mencionados é possivel obter propriedades magnéticas da amostra, tais como:
curvas de magnetizacdo, momento magnético, histerese, saturacédo e suscetibilidade
[Aradjo, Bruno, Louro, 2015; Pereira et al., 2017].
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Para realizar pesquisa na area do magnetismo com alguma amostra, é
necessario escolher o dispositivo adequado ao experimento, porém nao existe uma
Unica técnica ou dispositivo que se adapte para todos os experimentos, entdo a
escolha dele néo é trivial, pois depende de diferentes fatores relacionados com o
tipo de medida. Esses fatores podem ser: tamanho, peso ou quantidade da amostra,
sensibilidade e precisdo do dispositivo, operacdo de diferentes temperaturas, custo
e desempenho do dispositivo, estado fisico da amostra, aplicacdo ou rapidez da
medicdo [Aradjo, 2013; Araujo, Bruno, Louro, 2015]. Como exemplo das técnicas
de magnetometria temos magnetometros que conseguem satisfazer os fatores acima
mencionados para pesquisa, por exemplo: VSM, SQUID, efeito Hall, efeito Kerr,
bobina indutiva, gradiente de campo alternado, chave de spin e magneto-resisténcia
[Sampaio et al., 2000; Morello et al., 2005; Teixeira et al., 2011; Araujo et al.,
2019a; Araujo et al., 2019b]. Os dispositivos mencionados podem ter um eletroima
que gera um campo magnético externo com a finalidade de magnetizar a amostra,
e assim medir o campo induzido na amostra com o sistema de leitura do dispositivo,
porém também podem trabalhar sem eletroimd obtendo leituras s6 de campos
remanescentes na amostra. Apos a coleta de dados de campo induzido para
diferentes campos magnéticos aplicados pelo eletroima, os dados sdo processados
e comparados com 0s modelos teéricos desenvolvidos em diferentes plataformas
para a obtencdo das propriedades de interesse [Aradjo, 2013].

Outro equipamento comumente usado na magnetometria S80 0S
microscopios magnéticos de varredura, 0s quais sdo novos tipos de magnetdmetros
capazes de construir mapas do campo magnético induzido na amostra com
resolucdo espacial sub-milimétrica em presenca de um campo aplicado constante e
uniforme [Aradjo et al., 2019b]. Geralmente 0s microscopios de varredura usam um
eletroimd, um sistema de deslocamento de amostra, um sistema de leitura e um
dispositivo detector [Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a; Araujo et al., 2020].
Normalmente os microscopios de varredura trabalham da seguinte forma: O
eletroima gera um campo magnético uniforme entre seus polos, ao mesmo tempo
que o campo ¢ aplicado a amostra é deslocada no plano XY na regido dos polos e
nesta mesma regido temos um sistema de leitura que fica muito préximo da

superficie da amostra.
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2.1.1.
Efeito Hall

O sensor de campo magnético a ser utilizado no microscopio magnético de
varredura deve obedecer a certos requisitos, como possuir um didmetro de
sensibilidade na escala de um, ter resposta linear com o campo aplicado, ter
sensibilidade de pelo menos alguns mV/mT. Depois de testar varios sensores, 0 que
melhor se adapta ao nosso sistema foi o sensor de efeito Hall [Aradjo et al., 2013].

O efeito Hall é um fendmeno fisico de grande importancia para a microscopia
magnética [Aradjo et al., 2017; Pereira et al., 2017; Araudjo et al., 2019a; Aradjo et
al., 2019b; Aradujo et al., 2019c] e estudado nos ultimos dois séculos, pois é capaz
de descrever a criacdo de uma diferenca de potencial dentro de um condutor de
corrente quando este é submetido a um campo magnético externo. Este efeito foi
descoberto pelo fisico Edwin Herbert Hall em 1879 [Hall, 1879] e, posteriormente,
este efeito foi descrito pelo modelo de Drude, que foi feito pelo fisico aleméo Paul
Drude em 1900 [Drude, 1900a; Drude, 1900b]. Neste efeito os portadores de carga
que viajam dentro de um material condutor ou semicondutor e quando eles entram
em uma regido onde existe um campo magnético externo, estes transportadores de
carga sdo desviados e agrupados em direcdo as bordas do material condutor e
perpendicular a0 campo magnético externo, isso se deve a forca de Lorentz que
desvia a trajetdria dos transportadores de carga conforme ilustra a figura 2.1
[Aradjo, 2009; Araujo, 2013].

Figura 2.1: Configuragéo original do efeito Hall.
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No momento em que isso acontece, um campo elétrico é gerado entre as
bordas, causado pelo gradiente de cargas positivas e negativas em ambas as
extremidades do condutor, o que cria uma diferenca de potencial chamada potencial
Hall, que é possivel medir. Um dos grandes beneficios desse efeito é a possibilidade
de medir a intensidade do campo magnético, pois isso € proporcional a tensdo Hall
que aparece dentro do condutor. Outros beneficios ja estdo relacionados as
aplicacdes, como a deteccdo de regides de campo magnético com diferentes

intensidades e a medicao de campos AC e DC [Araujo, 2009; Araujo, 2013].

2.1.2.
Sensor Hall

O sensor escolhido para o nosso trabalho foi o sensor de efeito Hall HG-362A,
um sensor que efetivamente baseia sua operacdo no que ja foi explicado sobre o
efeito Hall. Os sensores de efeito Hall ja mostraram uma grande vantagem pelo fato
de ndo possuir remanéncia ao fazer medi¢cBes magnéticas [Aradjo, 2009; Aradijo,
2013; Aragjo, Bruno, Louro, 2015; Araujo et al., 2017; Pereira et al., 2017; Araujo
et al., 2019b]. Além disso, foi escolhido por ter uma resposta linear e uma
sensibilidade na ordem de mV/mT, no entanto 0 nosso sensor tem uma diferenca
diante dos outros sensores que é o didmetro da area de detec¢do do sensor, que tem
um valor aproximado de 300 um [Araujo, Bruno, Louro, 2015; Aradjo et al., 2019a;
AKM User Manual, Model HG-362A]. O efeito Hall é possivel em nosso sensor
gracas ao seu elemento de arsenito de galio (GaAs) que permite uma grande
mobilidade dos portadores de carga dentro do material. O sensor HG-362A possui
todas as suas especificacdes na sua folha de dados (tensdo méxima, ganho de tensao,
limites de operacdo, temperatura de trabalho, offset, etc) [AKM User Manual,
Model HG-362A]. Ele é capaz de medir campos magnéticos apenas aplicando uma
tensdo de polarizagdo DC com um valor maximo de 12V a temperatura ambiente.
Como e visto na figura 2.2 este sensor possui quatro terminais, dos quais dois séo
de alimentacdo e dois de saidas da resposta em tensdo na presenca do campo

magnético externo.
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Figura 2.2: Sensor Hall (Escala de 1 mm). Figura retirada de [AKM User Manual, Model HG-
362A].

2.1.3.
Processo de calibracdo do sensor Hall

A caracterizagdo do sensor Hall foi realizada aplicando uma tenséo de
polarizacdo DC (Vp = 6V) fornecida por uma fonte de alimentacdo da marca
INSTRUTHERM, modelo FA-3030, a temperatura ambiente (figura 2.3). O sensor
foi introduzido dentro de uma montagem experimental que inclui um par de bobinas
de Helmholtz, um gaussimetro marca F. W. BELL, modelo 5080, duas fontes de
alimentacdo marca INSTRUTHERM, modelo FA-3030 e um multimetro de alta
precisao marca HP, modelo 34401A. Usando uma das fontes de voltagem foi
alimentado o par de Helmholtz com uma corrente definida para gerar um campo

magnético entre as bobinas, que ¢ medido com o gaussimetro.

mwmiiay  INSTRUTHERM
ALk

Figura 2.3: Fonte de poder marca INSTRUTHERM, modelo FA-3030.
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Entre as bobinas foi colocado o sensor Hall, que foi alimentado com voltagem
através da segunda fonte de alimentag&o, e o sinal de saida do sensor foi detectado
pelo multimetro para observar a resposta em funcdo do campo magnético gerado

pelas bobinas (figura 2.4).

Figura 2.4: Par de Helmholtz com detector do gaussimetro dentro dele.

Para mudar a intensidade do campo magnético foi necessaria uma mudanca
na corrente das bobinas em um intervalo de (3 A, -3 A) com um passo de 0,5 A.
Portanto, para cada valor de campo magnético (medido com gaussimetro) foi
possivel obter o ganho do sensor Hall lendo a medicdo com o multimetro (figuras
2.5(a), 2.5(b)).
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Figura 2.5: Equipamentos. (a) Multimetro marca HP, modelo 34401A,; (b) Gaussimetro marca
F.W.BELL, modelo 5080.

A finalidade desta caracterizacdo era achar dois sensores Hall que sejam os
mais parecidos possiveis entre eles para construir um gradidmetro baseado no efeito
Hall, por tanto, foram testados 42 sensores Hall diferentes até conseguir achar dois
com um ganho muito préximo. Depois foi necessario verificar se a resposta do
sensor Hall era linear para qualquer voltagem de polarizacéo, entdo foi testado com
voltagens de alimentagdo de 2, 4, 5, 6, 8 e 12 V, e foi obtido que a melhor resposta
é para valores de voltagens intermediarias (5 e 6 V), porque com alimentacGes
muito baixas ou muito altas pertos do limite de operacdo 0 sensor apresenta
comportamentos diferentes.

Este experimento foi repetido 5 vezes para cada sensor testado, iniciando de
3A a -3A e retornando ao valor original, a fim de verificar se 0s sensores
apresentaram algum comportamento com histerese. Feitas as medicGes, os dados
foram analisados construindo a curva caracteristica de cada sensor e foram obtidas
as seguintes sensibilidades; sensor 1 = 0,99 mV/mT e sensor 2 = 0,98 mV/mT
(figura 2.6). E possivel observar que a resposta dos sensores sdo lineares e tém um
ganho da mesma ordem em mV/mT, além disso, eles ndo exibem comportamentos

com histerese.
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Figura 2.6: Curva de caracterizagdo do sensor 1 (azul), sensor 2 (vermelho) e a diferenca entre elas
(Verde).

Olhando os ganhos de 0,99 mV/mT e 0,98 mV/mT de cada sensor é possivel
perceber quanto eles sdo parecidos e que a maior diferenca entre eles é o valor do
offset, que foi: Offset do sensor 1 = 1,96 mV e offset do sensor 2 = 3,29 mV. Apods
a calibracdo dos dois sensores Hall, eles foram testados por uma semana repetindo
0 experimento 4 vezes por dia, assim verificamos que os valores de offset s&o
constantes e independentes do campo magnético externo aplicado sobre os
sensores. Como o offset é constante é possivel elimind-o das curvas de calibracdo
dos sensores e também das curvas de magnetizacdo de alguma amostra. Por tanto,
como os valores do ganho dos nossos sensores sdo tdo proximos e o offset de cada
sensor é constante e independente do campo magnético externo se conclui que eles
sdo candidatos Otimos para construir o gradiébmetro desejado. Outro dado de
interesse obtido da figura 2.6 € a diferenca entre os sinais de cada sensor do nosso
gradiometro e sem offset. Ao subtrair cada sinal se observa que o sinal resultante
tem um valor préximo de zero, que € 0 comportamento que se precisa para o
funcionamento do nosso gradiémetro.

Na figura 2.7 foi feito um gréfico que mostra a diferenca da leitura de
voltagem de cada sensor com barra de erro para os diferentes valores de campo

magnético usados na calibracéo.
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Figura 2.7: Diferenca de voltagem das medidas dos sensores com barra de erro para cada valor de
campo magnético aplicado pelo par de Helmholtz na calibragdo dos sensores.

Com a finalidade de saber a quantidade de campo magnético que 0s sensores
estdo medindo em relacdo com o campo externo, foi construido na figura 2.8 um
gréafico que representa a diferenca do campo magnético lido para cada sensor em
funcdo do campo magnético aplicado pelas bobinas.
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Figura 2.8: Diferenca das medidas de campo magnético dos sensores em funcdo do campo
magnético aplicado pelo par de Helmholtz na calibragdo dos sensores.
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E possivel observar que na figura 2.8 que para os valores de campo aplicado

mais intensos a diferenca dos campos medidos pelos sensores fica entre 0,04 e 0,06

mT. Para um valor constante de campo magnético aplicado de 0,40 mT o fator de

rejeicdo ao campo foi 8.

2.1.4.

Procedimento de calibrag&o dos sensores

Para calibrar os sensores de efeito Hall HG-362A, realizamos o seguinte

procedimento:

2.2.

Fixar o sensor Hall no centro geométrico do par de Helmholtz;

Ligar o gaussimetro, zerar a leitura dele colocando a barra sensivel dentro
da blindagem e depois fixar a barra dentro do par de Helmholtz e muito
perto do sensor Hall,

Conectar uma fonte de poder ao par de Helmholtz e a outra fonte conecta-
la na entrada do sensor Hall;

Conectar a saida do sensor ao multimetro;

Programar a fonte do par de Helmholtz em modo corrente e a fonte do sensor
em modo voltagem;

Ligar fonte do sensor e aplicar 6 V de alimentagdo (recomendado);

Ligas os outros equipamentos;

Aplicar uma corrente fixa no par de Helmholtz e coletar os dados de corrente
aplicada, campo aplicado (lido pelo gaussimetro) e resposta em voltagem
do sensor (lido pelo multimetro);

Trocar a corrente das bobinas e repetir o processo de medicéo;

N&o deixar a fonte do eletroima ligada por muito tempo (o aquecimento das
bobinas altera o valor do campo aplicado);

Usando o programa MatLab para plotar a curva de calibragdo (voltagem do

sensor em funcgé@o do campo aplicado) e calcular sensibilidade em mV/mT.

Gradiometro

Em nosso sistema de leitura utilizamos um gradibmetro, que é uma

configuracdo de sensores que € capaz de ler a diferenca das intensidades de campo
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magnético entre dois pontos do espago. No campo do magnetismo existem
diferentes configuragdes gradiométricas, porém, no nosso projeto foi trabalhado
com um gradibmetro axial que foi construido a partir de dois sensores Hall
localizados em lados opostos de uma placa de circuito que obedecem a equacéo (6)
[Pereira et al., 2017; Araujo et al., 2019a].

AB = Bl - BZ (6)

Este sistema de leitura Ié a quantidade AB, que € a diferenca dos campos
magnéticos B,e B,, medidos pelo sensor 1 e sensor 2 respetivamente. As grandes
vantagens desta configuracdo gradiométrica sdo observadas quando eles sdo
inseridos dentro de um magnetdmetro, o qual consegue gerar campos magnéticos
mais intensos em comparagdo com o par de Helmholtz. No momento da leitura do
campo, o gradidmetro axial j& demonstrou diminuir as contribui¢cbes do ruido
magnético provenientes de fontes externas e campo magnético aplicado pelo
eletroimd [Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a; Aradjo et al., 2020]. A
diminuicdo do ruido e eliminagdo da leitura do campo aplicado pelo eletroima
devido a configuracdo gradiométrico pode ser explicada da seguinte forma: o sensor
1 que fica mais proximo da amostra Ié€ o campo da amostra, ruido e campo aplicado,
ja o sensor 2 que fica mais distante da amostra s6 detecta o campo aplicado pelo
eletroima e o ruido, entdo no momento que é calculado a diferenca das duas
medicBes com a formula (6) se obtém somente o valor do campo induzido da
amostra. Portanto, o gradidmetro melhora consideravelmente a relacéo sinal-ruido
das medic¢6es obtidas pelo magnetémetro [Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a].
Usando os dois sensores que foram anteriormente caracterizados foi possivel
montar essa configuracdo gradiometrica numa placa de circuito como é mostrado
na figura 2.8 (a-c). A distancia entre os sensores foi medida e se obteve D = 1,74
mm entre eles. Os sensores do gradibmetro foram colocados na placa em uma

configuracdo diferencial (as faces dos sensores sdo opostas uma a outra).
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Figura 2.9: Gradi6bmetro axial de sensores Hall. (a) Vista frontal do gradiémetro com sensor ligado
na placa; (b) Vista traseira do gradiémetro sem cabos de ligacdo; (c) Vista lateral com sensor A
(esquerda), sensor B (direita) e separacdo D entre 0s sensores.

Uma vez o gradiémetro ja construido, ele foi testado novamente usando nossa
montagem de calibracdo dos sensores com o par de Helmholtz e também foi testado
dentro do magnetdémetro de baixas temperaturas do laboratério de instrumentagdo
e medidas magnéticas da PUC-Rio [Araujo et al., 2013; Araujo et al., 2015]. O
objetivo de colocar 0 nosso gradidmetro dentro do eletroima era verificar a rejeicao
dos sensores para campos magnéticos mais intensos em compara¢ao com 0 campo
gerado pelas bobinas usadas na calibracdo. O eletroimd@ do magnetémetro (marca
GMW, Inc., modelo 3470) tem 8 mm de espaco entre os polos de 40 mm de
diametro sendo diferente do par de Helmholtz pelas seguintes razdes: o campo
magnético do eletroimd é mais intenso do que o par de Helmholtz, adicionalmente
campo gerado pelo eletroimd é uniforme entre os pdlos dele [Araujo et al., 2013;
Araujo et al., 2015], diferente do par de Helmholtz que gera um campo uniforme s6
no seu centro, mas com pouca intensidade. O gradidmetro foi colocado entre os
polos do eletroima do magnetémetro e este foi ligado adequadamente a uma fonte
de corrente marca Sorensen, modelo DLM40-75E, mais potente do que as fontes ja
usadas (figura 2.10 (a) e 2.10 (b)).
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Figura 2.10: Teste do gradidmetro no magnetdémetro. (2) Magnetémetro de baixas temperaturas.
Figura retirada de [Araujo et al., 2013; Aradjo et al., 2015]; (b) Fonte de corrente marca Sorensen,
modelo DLM40-75E; (c) Curva de calibracéo do gradidmetro dentro do magnetometro de baixas
temperaturas.

Foi medida a resposta do gradibmetro em presenca de campos magnéticos
mais intensos do que na primeira calibracdo, comecando com valores de campo
aplicado de -215 mT até 225 mT. Com os dados de campo aplicado e campo medido
pelos sensores foi desenhada na figura 2.10 (c) as curvas de calibracdo de cada
sensor do nosso dispositivo construido. Neste caso conseguimos as seguintes
sensibilidades para cada sensor; sensor 1 = 0,92 mV / mT e sensor 2 =0,93 mV /
mT. Usando estas sensibilidades e as curvas de calibracdo dos sensores dentro do
eletroima foi possivel construir o grafico da figura 2.11, que mostra a diferenca das
medidas de campo magnético dos sensores do dispositivo em funcdo do campo
aplicado pelo eletroimd. Com os dados da figura 2.11 foi estudada a rejeicao do
dispositivo ao campo aplicado, portanto para um campo constante e uniforme de
225,0 mT o nosso gradiébmetro respondeu com uma medicdo de 0,6 mT, portanto

foi obtido uma rejeicdo ao campo em um fator de 375.
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Figura 2.11: Diferenca das medidas de campo magnético dos sensores em fungédo do campo
magnético aplicado pelo par de Helmholtz na calibragdo dos sensores.
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Embora as sensibilidades dos sensores sejam um pouco diferentes em

comparacdo com as medicdes feitas no par de Helmholtz, eles conseguem manter

0S seus comportamentos lineares e 0 mesmo valor de offset. Por conseguinte, com

0s testes realizados, foi demonstrado que 0 nosso dispositivo baseado em sensores

HG-362A é adequado para ser utilizado como dispositivo de leitura de

magnetdmetros ou microscdpios magnéticos de varredura.
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Microscépio Magnético de Varredura

Geralmente um microscépio magnético € formado por um conjunto de
equipamentos, os quais trabalham simultaneamente para obter o momento
magnético e gerar 0 mapa magnético da amostra [Araujo et al., 2009; Aradujo et al.,
2013; Araujo et al., 2015; Pereiraetal., 2017; Araujo et al., 2019]. Basicamente 0s
componentes do microscopio sdo:

e Eletroimg;

e Sensores de campo magnético;

e Sistema de deslocamento da amostra;
e Sistema de leitura.

Foram criados diversos programas na plataforma LabVIEW que integram e
controlam os diferentes componentes mencionados acima, incluindo um modelo
teorico encarregado de calcular o momento magnético da amostra para os diferentes
valores de campo magnético aplicado [Araujo, 2009; Araujo, 2013; Aradjo, Bruno,
Louro, 2015; Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a; Araujo et al., 2019b]. Abaixo
descreveremos a construcdo, funcionamento e 0s elementos do microscopio

magnético de varredura.

3.1.
Funcionamento do microscoépio

O microscopio magnético de varredura Hall mostrado na figura 3.1 pode ser
descrito da seguinte forma: uma fonte de corrente fornece uma alimentacdo DC
através das bobinas do eletroim4, elas geram um campo magnético uniforme de até
500 mT entre seus polos que é a regido onde fica a amostra (figura 3.1 (c)) [Pereira
etal., 2017; Aradjo et al., 2019a; Aradjo et al., 2020]. Por causa do campo externo
gerado pelas bobinas a amostra € magnetizada e assim ela produz um campo
magnético induzido que é medido pelo sistema de leitura do microscépio. A
amostra é movimentada através de um sistema de motores lineares (figura 3.1 (b) e

(c)) [Pereira et al., 2017; Araujo et al., 2019a], e para cada posicdo é lido o seu


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1813287/CA


PUC-Rio- CertificagcaoDigital N° 1813287/CA

49
Microscépio Magnético de Varredura

campo magnético induzido da amostra. O programa LabVIEW usa os dados obtidos
pelo sistema de leitura e produz uma figura que representa 0 mapa magnético da
amostra. Com os valores de campo magnético da amostra e usando um modelo
tedrico adequado com a geometria da amostra podemos obter o momento magnético
para cada valor de campo magnético aplicado e assim finalmente caracteriza-la.

Os microscopios magnéticos ja tém demonstrado serem muito Uteis para
diversas aplicacdes [Lima et al., 2014; Pereira et al., 2017; Araujo et al., 2019a;
Araujo etal., 2019b; Aradjo et al., 2020], utilizando esta técnica conseguimos medir
diferentes informacdes de interesse sobre a amostra e desta forma podemos estudar
suas propriedades elétricas e magnéticas.

X

; = N\
a) , NIhee =

b)

SENSORES

L.

MOTOR EIXO X

CAMERA

ELETROIMA

_{A

Figura 3.1: Microscépio magnético de varredura mostrando os posicionadores lineares XY,
amostra, sensores, camera, estrutura e eletroima. (a) Desenho do microscopio; (b) Vista superior
do microscopio; (c) Vista lateral do microscopio.
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O microscopio que construimos é baseado em sensores de efeito Hall, entdo
eles transformam as leituras de campo magnético induzido da amostra em sinais
elétricos que séo recolhidos pelo sistema de leitura [Aradjo, 2009; Aradjo, 2013], e
como explicamos acima, através do movimento no espaco XY gerado pelos
motores lineares € construido o mapa magnético da amostra. O sistema
gradiométrico que construimos utilizando os sensores de efeito Hall demonstrou ter
um comportamento adequado para ser instalado dentro do microscépio magnético
e realizar leituras de campo magneético para fazer mapeamentos em diversas
amostras. Apos explicado o funcionamento do microscopio, descreveremos abaixo

a construcdo dele e seus componentes.

3.2.
Construcao do microscopio de varredura

O microscopio de varredura funciona com um sistema de leitura baseado em
uma configuracdo gradiométrica axial de sensores de efeito Hall de baixo custo
[Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a; Araujo et al., 2019b]. Os sensores
trabalham a partir do efeito Hall. No capitulo 2 ja foi explicado o processo de
construcdo e calibracdo do nosso sistema de leitura utilizando um sistema
gradiométrico, agora mostraremos como ele foi instalado dentro do microscopio
magnético. O microscopio magnético foi montado no laboratério de instrumentagao
e medidas magnéticas do departamento de Fisica da PUC-Rio. Para realizar esse
trabalho foram necessarios o0s seguintes equipamentos:

e Eletroima marca GMW, modelo 3470;

e Dois motores lineares marca Zaber, modelo X- LSM100A-S;

e Gradidmetro axial utilizando sensores de efeito Hall;

e Sensor Hall marca Melexis, modelo MLX90215;

e Fontes de corrente marca HP, modelo E3610A;

e Fontes de corrente marca Agilent, modelo E3634A;

e Pre-amplificador Low-in marca Stanford Research Systems modelo SR560;
e Amplificador Lock-In marca Stanford Research Systems modelo SR830;
e Placa de circuito do gradidmetro;

e Placa de circuito do eletroimé;

e Placa de aquisicdo de dados.
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O equipamento que nds construimos foi automatizado utilizando a linguagem
LabVIEW que é encarregado da comunicacdo entre 0s equipamentos e o
computador como é mostrado no diagrama de blocos da figura 3.2. O software
LabVIEW foi programado para fazer as analises dos dados das medicdes. Agora

apresentaremos cada um dos componentes do microscopio.

Sistema de Leitura

(Lock-in)
r 3
Fonte de Corrente N Gradiometro
(HP) +
Computador o Posicionador —»‘ Amostra |
(LabVIEW) (Zaber) W
y
Fonte de Corrente -I Eletroimi |
(Agilent)

Figura 3.2: Diagrama de blocos do microscépio magnético construido.

3.2.1.
Eletroima

Para magnetizar a amostra 0 microscopio usa um eletroima da marca GMW
Inc., modelo 3470. O eletroima gera um campo magnético DC uniforme entre seus
polos. Ele possui dois polos com diametro de 45 mm e cada um deles tem duas
faces com didmetros de 40 mm e 20 mm como é mostrado na figura 3.3 (a). As
bobinas do eletroima estdo ligadas em série e tem uma resisténcia interna maxima
de 8,8 ohm a 25°C [Araujo, 2009; Araujo, 2013; GMW User Manual].
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Figura 3.3: Eletroimd marca GMW Inc., modelo 3470. (a) Vista frontal; (b) Vista lateral. Figura
retirada de [Aradjo et al., 2013].

O eletroima pode gerar campos magnéticos uniformes de até 500 mT entre
suas faces de 40 mm com uma alimentagéo de 3A e uma separagéo de 10 mm entre
os polos [Aradjo, 2009; Araujo, 2013; Araujo et al., 2019a; Aradjo et al., 2019b;
Pereira et al., 2017; GMW User Manual]. Quando o eletroima forma parte do
conjunto de equipamentos do microscopio, 0 eixo que atravessa os polos fica na

direcdo vertical. As especifica¢bes do eletroima sdo mostradas na tabela 3.1.

Tabela 3.1: EspecificagBes do eletroimad [GMW User Manual].

Modelo Polo Polo Face | Corrente Campo Separacéo
Diametro Maximo Méaximo Polos
(ar) (ar)
3470 45 mm 40 mm 35A 500 mT 10 mm
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O polo superior do eletroima € preso por dois sistemas diferentes. O primeiro
é um parafuso integrado na base das bobinas (figura 3.4 (b)), [GMW User Manual],
e 0 segundo é uma coroa com 3 parafusos feitos de latdo na oficina mecénica do
departamento de Fisica da PUC-Rio (figura 3.4 (a)). A funcdo principal da coroa é
ser um sistema de seguranca, caso o primeiro parafuso da base do eletroima néo
esteja segurando o polo superior, os parafusos da coroa de latdo suportam o polo na
parte superior do eletroima, e adicionalmente ele gera praticidade na hora de tirar o

polo superior quando for necessario.

Figura 3.4: Prendedores do polo superior do eletroima. (a) Coroa com 3 parafusos desde a vista
superior do eletroima; (b) Parafuso incorporado na estrutura do eletroimé fotografado lateralmente.

O sistema que prende o polo inferior do eletroima esta formado por dois
parafusos conforme demonstrado na figura 3.5. O primeiro parafuso esta integrado
na estrutura do eletroimd igual ao polo superior [GMW User Manual], o segundo
foi desenhado como sistema de seguranca caso o primeiro parafuso ndo consiga
prender o polo (figura 3.5 (a) e (b)). O polo inferior precisa ser deslocado no eixo
vertical para aproximar 0s sensores com a amostra, portanto foi desenhado mais um

parafuso que movimenta o polo nessa direcao (figura 3.5 (b)).
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Figura 3.5: Prendedores do polo inferior do eletroima. (a) Parafuso incorporado na estrutura do
eletroima fotografado lateralmente; (b) Parafuso prendedor do polo inferior (parafuso preto) e
parafuso que modifica a posic¢éo vertical do polo (parafuso branco) fotografados desde a base do
eletroima.

Construimos uma estrutura feita de aluminio para adaptar o eletroima para
que o campo aplicado na amostra esteja na direcdo vertical (figura 3.6). Essa
estrutura também foi fabricada na oficina mecanico do nosso departamento,
montada no laboratdrio de instrumentagdo e medidas magnéticas. Para facilitar a
movimentacdo da estrutura de aluminio com o eletroimd foi colocado na base 4
retdngulos de borracha. Montamos uma camera marca Veho modelo Discovery
VSM-001 para facilitar a aproximacéo da amostra e o sistema gradiométrico (figura
3.6 (b)).

Figura 3.6: (a) Fotografia do eletroima e camera dentro da estrutura de aluminio; (b) Fotografia da
regido entre os polos onde a cAmera consegue aproximar.
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A poténcia maxima do eletroima sem nenhum resfriamento é de 0,11 KW e
com uma corrente maxima de 2,7 A. O campo magnético gerado com essa corrente
e sem banho térmico é de uns 400 mT para uma separacdo de 10 mm, porém se as
bobinas sdo ligadas com um sistema de resfriamento, entdo o valor do campo
maximo pode ser acrescentado até 500 mT com essa mesma separacao entre 0
polos. Adaptamos um banho ultratermostatico da marca QUIMIS, modelo Q214S2
mostrado na figura 3.7, a poténcia maxima cresce até 0,22 KW e a corrente maxima

mudaa 3,5 A, s6 quando o banho térmico € ligado a uma vazao de 1 litro por minuto.

Figura 3.7: Banho ultratermostatico da marca QUIMIS, modelo Q214S2.

Com a intengdo de verificar a vazdo de &gua por minuto montamos um
fluxdmetro da marca Brooks Instrument, modelo 1306 mostrado na figura 3.8 (a) e
(b). Portanto o fluxo de agua sai do banho térmico e passa pelo fluxémetro, depois
entra nas bobinas do polo norte e sul do eletroimd e volta ao banho térmico, assim
se mantém a refrigeracdo das bobinas.
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Figura 3.8: Fluxometro da marca Brooks Instrument, modelo 1306. (a) Desenho do fluxémetro.
Figura retirada de [Brooks Instrument Manual]. Fotografia do fluxdmetro do laboratorio de
instrumentacdo da PUC-Rio.

3.2.2.
Sistema de deslocamento da amostra

O dispositivo montado para a movimentacao e leitura da posi¢do da amostra
foram atuadores lineares ambos da marca Zaber, modelo X-LSM100A-S, que sdo
instrumentos de alta precisdo [Araudjo, 2009; Araudjo, 2013; Pereira et al., 2017,
Arauljo et al., 2019a]. A resolucdo do atuador corresponde ao menor passo possivel
que ele pode se mover. Como é mostrado na tabela 3.2 0 passo minimo do atuador

Zaber € aproximadamente 0,05 um [Zaber User Manual].
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Tabela 3.2; Especificagdes do eletroimd [GMW User Manual].

57

Modelo Faixa Resolucdo | Repetitividade Carga Velocidade
Maxima Maxima
X- 101,6 mm | 0.047625 <3um 10 Kg 26 mm/s
LSM100A- Hm
S

O dispositivo Zaber tem a fungdo de movimentar a amostra dentro da regido

de campo magnético fornecido pelo eletroimd. O campo dessa regido deve ser o

mais uniforme possivel, portanto foi verificada essa area de uniformidade através

do uso de um sensor Hall Melexis, modelo MLX 90215, com uma sensibilidade j&

conhecida de 140 mV/mT. O gréfico da figura 3.9 mostra a leitura do campo

magnético entre os polos de 20 mm e 40 mm quando o sensor Melexis é deslocado

nessas regides atraves do atuador linear. Observando o grafico 3.9 determinamos

que a uniformidade entre as faces dos polos é diferente. O polo de 40 mm gera um

campo uniforme num diametro de aproximadamente 30 mm, e o polo de 20 mm

produz um campo uniforme numa area de aproximadamente de 12 mm [Aradjo,

2009; Aradujo, 2013].
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Figura 3.9: Campo magnético das faces de 20 mm e 40 mm do eletroim&@ em func¢&o da posicdo do
sensor Melexis.
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Para a constru¢do do microscopio foram usados dois atuadores Zaber, um
sistema de molas ligado ao suporte do porta amostras e uma plataforma pesada que
suporta todo o sistema de deslocamento da amostra (figura 3.10). Para a montagem
da plataforma fabricamos uma estrutura de aluminio que possui 4 retangulos de
borracha na sua base e tem a funcdo de atenuar o ruido mecénico do sistema
colocado acima da plataforma (figura 3.10 (a)). Acima da plataforma colocamos
uma estrutura metalica que possui duas fungdes: a primeira é suportar o atuador X
o qual é fixo; e a segunda funcéo € servir de trilho para uma estrutura de aluminio
que se desloca no eixo X e que também suporta uma placa feita de latdo (figura 3.10
(b)). Entre a estrutura de aluminio é o atuador X colocamos 3 molas que tem a
funcdo de diminuir as vibragdes mecanicas geradas pelos motores dos atuadores X
e Y (figura 3.10 (c)). A placa de latdo também serve para atenuar o ruido mecéanico
e adicionalmente dois componentes fundamentais do sistema de deslocamento, que
sdo o atuador linear Y e o suporte do porta amostras fabricado de acrilico (figura
3.11).

ol B

2R = - | =
/'W {k"ﬁ] Plataforma

™
=3

de acrilico

—

Borrachas

Atuador X Molas Trilho Plataforma
de latdo

Figura 3.10: Fotografias da plataforma e sistema de deslocamento do microscépio Hall. (a)
Fotografia do microscdpio Hall; (b) Fotografia da plataforma de acrilico e as borrachas
amortecedora (verde); (c) Fotografia do atuador linear X, sistema de molas (vermelho), trilho de
deslocamento da estrutura e placa de latéo
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Na figura 3.11 é possivel observar como a plataforma de latdo da suporte ao
atuador Y e o suporte de acrilico do porta amostra, portanto enquanto a estrutura de
aluminio € deslocada pelo atuador X através do trilho, o atuador Y desloca a
plataforma de latdo no eixo Y. Nosso sistema de deslocamento ja demonstrou
diminuir o ruido durante 0os mapeamentos em comparagdo com uma versdo mais

antiga do microscdpio Hall.

Atuador Y

Plataforma Suporte acrilico
Atuador X de latdo do porta amostras

Figura 3.11: Posicionadores XY (vermelho), plataforma atenuadora de ruido feita de latdo (azul) e
suporte do porta amostras fabricado de acrilico (verde).

3.2.3.
Gradidbmetro Hall

Acima do polo inferior do eletroima encontra-se uma superficie acrilica que
tem a funcdo de dar suporte ao nosso gradiébmetro axial Hall e o sensor Hall Melexis
MLX90215. Como se observa na figura 3.12 o sensor 1 fica mais perto da amostra,
o0 sensor 2 fica do lado oposto da placa de circuito (embaixo do sensor 1), e 0 sensor
3 (Melexis MLX90215) foi montado em cima do suporte de acrilico e afastado dos
sensores da configuracdo gradiométrica. A distancia medida entre os sensores 1 e 2

foi de 1,74 mm (espessura da placa PCB de circuito).
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Figura 3.12: Esquema dos componentes na regido do eletroima. (a) Polos norte e sul do eletroima,
suporte de acrilico dos sensores, placa PCB do gradidbmetro, amostra e porta amostra; (b) Vista
lateral regido do gradidmetro mostrando os sensores 1, 2 e 3: (c) Vista superior da regido do
gradidmetro, mostrando sensor 1 e sensor 3.

O terceiro sensor Hall (sensor 3) é responsavel pelas leituras dos campos

aplicados pelo eletroima.

3.2.4.
Sensor Hall Melexis

Como mencionamos anteriormente, na regidao do gradibmetro existe mais um
sensor Hall de modelo e fun¢do diferente com os sensores do gradidmetro, o sensor
Melexis de modelo MLX90215. O funcionamento do sensor Melexis é baseado no
efeito Hall, e possui resposta linear em presenca de campos magneticos similar ao
sensor HG-362A [Araujo, 2009; Aradjo, 2013], mas a caracteristica diferente do
sensor Melexis é possuir um ganho programavel [Melexis User Manual]. Para
programar o sensor Melexis foi necessario usar um dispositivo programador da
marca Melexis, modelo PTC-01 (figura 3.13 (a)). O programador PTC-01 possui
um software compativel com Windows, portanto ele se comunica com o

computador atraves da interface serial RS232 (figura 3.13 (c)). A calibracdo do
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sensor Melexis é feita através da configuracdo béasica do dispositivo PTC-01 (figura
3.13 (b)), onde o sensor é montado na regido de referéncia magnética do
programador seguindo as instrucbes do manual [Melexis User Manual]. O
programador é alimentado com 24 V através de uma fonte DC e ao mesmo tempo
ligado ao computador, onde o software sera o encarregado de facilitar ao usuério
realizar diferentes tarefas, como carregar as configuracdes de ganho e offset do

sensor, fazer medicoes, calibrar e programar o sensor MLX90215 [Melexis User

Manual].
je PTC-01 i PTCO1
: A ,‘._ a) Programmer for Melexis PTC Devices . b)F'rogr-mmw for Melexis PTC Devices

Features and Benefits
«+ RS-232 serial interface
«  16-bit voltage measurement

« 12-bit voltage adjustment

« Compact design

« Internal or external supply voltage
« 4lead SIP (50mil)

« RJ45 External Connector

« High-level functions in firmware

RS232 Communications Cable

Applications
« Laband prototype use
« Production use

Ordering Information

Part No. Description

PTC-01 Programmer Unit

PTC-SA35 (included) 1A 24VDC supply (auto, 100-240VAC 50/60Hz)

Accessories
PTCO1 software (for windows NT, 95, and later)
MLX90215 Development Kit

Figura 3.13: Programador Melexis, modelo PTC-01. (a) Desenho esquematico do programador
com algumas especificacdes; (b) Esquema da configuracdo basica do programador para calibracdo
do sensor MLX90215; (c) Desenho esquematico da interface serial RS232. Figuras retiradas de
[Melexis User Manual].

O sensor MLX90215 possui 4 pins, um de entrada, saida e aterramento e um
de teste como mostra a figura 3.14 (a), e tem uma regido sensibilidade de 400 pm
[Melexis User Manual]. Como ja mencionamos o valor de offset e sensibilidade do
sensor Melexis pode ser programado com os valores da tabela mostrada na figura
3.14 (b), portanto para 0s nossos objetivos o sensor foi calibrado com um valor de
offset de 2,5 V e sensibilidade de 4,1 mV/mT [Melexis User Manual]. Como foi
explicado anteriormente, os valores de campo magnético do eletroimd sédo
calibrados em funcéo da distancia entre os seus polos, mas o polo inferior precisa
se deslocar na direcdo vertical para aproximar ou afastar o sensor da amostra e assim
evitar acidentes, entdo nédo € eficiente obter a calibracdo do eletroimé& para cada
separacdo entre os polos, portanto entra o sensor Melexis como resposta a esse
problema.

A funcéo do sensor MLX90215 é monitorar as leituras do campo gerado pelo

eletroima para ter certeza do valor do campo para cada afastamento entre os polos
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[Aradjo et al., 2019a; Araujo et al., 2019b; Pereira et al., 2017]. Essas leituras séo
recolhidas através de uma placa de aquisicdo de dados da marca National que forma
parte do sistema de leitura do microscopio e que a0 mesmo tempo se comunica com

0 programa LabVIEW que controla o equipamento.

MLX90215

Position Programmable
Linear Hall Effect Sensor

' a .{* S Ty Table 1 - Programming Offset Voltage (V .} Table 2 - Programming Sensitivity
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Figura 3.14: Sensor Hall da marca Melexis, modelo MLX90215. (a) Desenho esquematico do
sensor com especificagdes; (b) Tabela de offset (esquerda) e sensibilidade (direita) para
programacéo do sensor. Figuras retiradas de [Melexis User Manual].

3.2.5.
Porta amostra

Para mapear uma amostra no microscopio, € necessario fixa-la sobre uma
superficie de caracteristicas especiais (Porta amostra) que sera conectado aos
atuadores para movimenta-la, portanto vamos explicar como estd formado o
conjunto do porta amostra. Inicialmente é preciso verificar qual sera o0 material do
porta amostra, para isso foram feitos testes de suscetibilidade magnética com
diferentes materiais como: cobre, macor, acrilico, latdo, vidro e quartzo. O material
que demonstrou ter o melhor comportamento foi o acrilico por causa de sua baixa
suscetibilidade magnética comparado com outros materiais, além disso possui um
campo magnético induzido uniforme. Depois de escolher o material mais eficiente
para realizar as medicOes, foi fabricado o porta amostra de acrilico. No porta
amostra foram feitos dois furos: o primeiro furo fica no centro da plataforma; o
segundo furo serve para indicar um ponto de referéncia no mapeamento de amostras

com forma irregular (figura 3.15 (a)). O porta amostra possui também um formato
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quadrangular com dimensGes 5 mm x 5 mm como é mostrado na figura 3.15 (b),

ela serve de referéncia para o tamanho das amostras.

Amostra Porta amostra

Furo central e de referéncia

Figura 3.15: Porta amostra de acrilico. (a) Fotografia do porta amostra com acoplamento e amostra
acima; (b) Fotografia superior do porta amostra indicando dimensdes da quadrilha e posi¢édo do
furo central (preto) e furo de referéncia (branco).

Adicionalmente foi construido um acoplamento para 0 porta amostra,
desenhado especificamente para amostras que tenham formato de pd. No porta
amostra da figura 3.15 a amostra é fixada acima, mas no acoplamento mostrado na
figura 3.16 s&o feitos pequenos furos para depositar as amostras em forma de nano
ou micro particulas. A forma do furo do acoplamento por ser escolhida, e
dependendo do modelo tedrico as particulas podem ser depositadas em cavidades

esféricas, cilindricas o em forma de cubo.

Furos

Amostra

Figura 3.16: Fotografia do acoplamento com amostra ja depositada (linha preta) através dos furos
(linha branca).
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Para juntar o porta amostra e 0 acoplamento se usa fita adesiva dupla face
entre eles. Depois que a amostra é colocada no porta amostra é necessario montar
0 conjunto dentro do microscopio, por isso o porta amostras foi desenhado com um
tamanho especifico para encaixar dentro do suporte de acrilico ligado ao Zaber. O
suporte consegue segurar o0 porta amostras através de um sistema de duas ligas, que
adicionalmente reduzir o ruido mecénico gerado pelo Zaber na amostra (figura
3.17). No momento de montar a amostra dentro do microscopio € importante
realizar esse trabalho com muita delicadeza, por causa da fragilidade dos atuadores
lineares. Apds a montagem da amostra, os atuadores comegam a deslocar o suporte,
portanto a amostra fica na regido do campo magnético gerado pelo eletroima.

3.2.6.
Sistema de leitura

O sistema de leitura do microscopio magnético € formado por um conjunto
de dispositivos que desempenham diferentes fungdes (figura 3.17). Os componentes
do sistema de leitura sdo: duas fontes de alimentacdo, um filtro, um amplificador
Lock-in, construimos 2 placas; uma placa para o eletroima necessario para inverter
a corrente no eletroima, outra placa para atenuar a leitura de ruido do sistema
gradiométrico e para a aquisicao de dados utilizamos uma placa da NI modelo USB-
6210. Abaixo descreveremos o funcionamento de cada dispositivo.
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Figura 3.17: Fotografia do sistema de leitura do microscdpio magnético do laboratdrio de
instrumentacédo da PUC-Rio.

O sistema de leitura possui duas fontes de alimentacéo, a primeira fonte é da
marca HP, modelo E3610A (figura 3.18(a)). A fonte HP trabalha em modo
voltagem e é encarregada de alimentar tanto a placa do gradibmetro quanto o sensor
Hall Melexis, portanto a placa e o sensor estdo ligados em paralelo com a fonte. A
fonte fornece uma voltagem DC fixa de 5 V com uma resolucdo de 10 mV nos dois
dispositivos [HP Operating and Service Manual]. A segunda fonte (figura 3.18(b))
é da marca Agilent, modelo E3634A. A funcdo da fonte Agilent é aplicar uma
corrente nas bobinas do eletroimd na configuracdo 25 V, 7 A (figura 3.18 (b))
[Agilent Service Manual]. A fonte Agilent é uma fonte de bancada comercial de
baixo custo que fornece correntes unidirecionais DC, portanto ele ndo consegue
gerar correntes negativas, e como ja foi mencionado o limite de corrente das bobinas
é até +3,5 A.
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Figura 3.18: Fotografias das fontes de alimentacao do sistema de leitura do microscopio. (a) Fonte
HP, modelo E3610A; (b) Fonte Agilent, modelo E3634A indicando modo 25 V, 7 A encerrado em
vermelho.

O filtro usado no nosso sistema de leitura foi o pré-amplificador Low-Noise
da marca Stanford Research Systems, modelo SR560 (figura 3.19). Ele tem dois
canais de entrada, um canal de saida programavel e diferentes opg¢des de
acoplamento [SR560 Manual]. Na tabela 3.3 podem ser observadas as
especificacbes do pré-amplificador. O filtro tem a funcéo de receber os sinais AC
do sensor A e sensor B que vem da placa do gradidmetro através das entradas
sinalizadas na figura 3.19 das cores azul e verde. Depois os dados dos sensores
passam por um processo de filtragem dentro do instrumento SR560 com o objetivo
eliminar ruidos de baixa frequéncia. Finalmente o filtro envia um sinal através de
sua saida, indicada na cor amarela na figura 3.19, para o dispositivo Lock-In, onde
a saida pode ser s6 o sinal do sensor A, sensor B ou o sinal A-B (figura 3.19
(vermelho)) [SR560 Manual]. Adicionalmente o filtro desenvolve um papel
importante no momento de colocar em fase o sensor A com o ambiente o qual sera

explicado posteriormente.

&5 STANFORD RESEARCH SYSTEMS ’i;’—MODEL SR560 ——=LOW-NOISE PREAMPLIFIER
(RS | TER CUTOFFS (Hz) E— NN S GAIN MODE

H e
kY 300 3 0. 300 |
0% o 3 DYNAMIC RESERVE
HIGH-PASS - B

P COUPLING ey

Figura 3.19: Fotografia do Pre-Amplificador Low-Noise da Marca Stanford Research Systems,
modelo SR560.
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Tabela 3.3: Especificacdes do Pre-Amplificador Low-Noise [SR560 Manual].

Modelo Ruido de Ganho Saida Filtros
entrada Maxima

SR 560 <4nV/NHz a 1 a 50.000 10 Vpp 0.03Hzal
1 kHz MHz

Dentro do sistema de leitura esté incluso outro dispositivo de alta importéncia,
que é o amplificador Lock-In da marca Stanford Research Systems, modelo SR830
(figura 3.20 (a)). O amplificador Lock-In é um instrumento comercial altamente
usado nos laboratérios de pesquisa que oferece diferentes fungdes como:
recuperacdo de sinais submersas em ruido; Filtragem, amplificacdo e medicao
sensivel de fase de sinais; E, voltimetro e analisador de espectro [Nunes, De
Albuquerque, De Albuquerque, 2006; Corréa, 2018; SR830 Manual]. O Lock-In é
formado fundamentalmente por 3 componentes, que sdo: um amplificador de
entrada, um demodulador e filtro passa-baixa na saida. Ele possui diferentes
vantagens, como realizar medi¢Ges com alto indice de precisdo, mas pelo contrério
ele é um instrumento custoso e de dificil operacdo e manutencdo [Corréa, 2018;
SR830 Manual].

O trabalho principal do Lock-In dentro do sistema de leitura é gerar um sinal
de referéncia AC de amplitude 1 V e frequéncia 1 kHz [SR830 Manual] que sera
enviado a placa do gradiémetro. A finalidade desse sinal de referéncia é modular as
leituras do gradidmetro dentro de uma onda senoidal de alta frequéncia e assim
escapar das frequéncias do ruido do ambiente. Depois o amplificador recebe um
sinal AC que vem do filtro SR560 e contém as leituras de campo obtidas pelos
sensores (usualmente o sinal é a subtracdo dos dados dos sensores, configuracdo A-
B do filtro). Os dados chegam no Lock-In passam por um processo de demodulacao
para assim separar o sinal de referéncia do sinal real e recuperar os dados dos
sensores submersos na referéncia e no ruido. Finalmente o sinal real é filtrado para
eliminar ruidos que ficam em outras faixas de frequéncia e € enviado ao computador
para ser processado pelo programa LabVIEW. Se a frequéncia do sinal que volta ao
Lock-In for diferente da emitida na referéncia o sinal de saida passa a ser zero
[Corréa, 2018].
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Quando o microscopio esta desligado pode existir um campo magnético na
regido do gradidmetro, onde esse campo € a mistura do ruido magnético mais o
campo remanente gerado pelo eletroimd, portanto quando o equipamento € ligado
é importante colocar o sensor A em fase (porque ele € quem obtém as leituras das
amostras). Para cumprir essa tarefa o filtro € colocado na configuracdo Source A,
para que o sinal de saida emitido seja s6 do sensor A. Quando Lock-In recebe o
sinal que vem do filtro € necessario apertar o botdo Phase (figura 3.20 (c)) para que
0 sensor A entre em fase com o ambiente. Depois de realizar esse processo se
devolve o filtro para a configuracdo de Source A-B e o equipamento estd pronto
para medir. Durante a medicéo de alguma amostra 0 mapeamento é feito em tempo
real no programa LabVIEW, portanto se a medida da amostra supera a sensibilidade
escolhida no Lock-In, o programa da uma alerta de erro do Lock-In. Para resolver
esse problema é necesséario aumentar a sensibilidade no Lock-In através do painel
mostrado na figura 3.20 (b).

ZERO
| 90 |
—

= SINE
= POS EDGE
= NEG EDGE

Figura 3.20: Amplificador Lock-In da Marca Stanford Research Systems, modelo SR830. (a)
Fotografia do equipamento Lock-In; (b) Painel da sensibilidade sinalizado em amarelo; (c) Painel
da fase sinalizado em vermelho.

Pelas desvantagens de custo, manutencao e operacao do amplificador SR 830,
foi desenvolvido e construido recentemente um dispositivo para sua substituicdo. O

instrumento Lock-In AJE (figura 3.21 (a)), foi desenvolvido e construido pelo
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grupo do prof. Elder Yokoyama do Instituto de Geociéncia da Universidade de
Brasilia (UNB) e aperfeicoado nos laboratérios instrumentagdo do grupo do Prof.
Jefferson Ferraz do departamento de Fisica da PUC-RIio.

O AIJE foi feito numa placa de circuito integrado e dentro do seu circuito
elétrico possui 0s 3 componentes principais do Lock-in comercial substituidos por:
Um amplificador de entrada AD620, um demodulador sincrono AD630 e um
amplificador de instrumentacdo OP27 (figura 3.21 (b)), os quais s@o encontrados
no mercado nacional [Corréa, 2018; Araujo et al., 2020]. O amplificador AJE cobre
uma faixa de frequéncia de 10-100 KHz, possui 3 canais que indicam a entrada,
saida e referéncia, um potenciémetro de ajuste de ganho e pode ser alimentado com
uma fonte de voltagem comercial DC [Corréa, 2018; Aradujo et al., 2019c; Araujo
et al., 2020]. O amplificador AD620 tem a funcédo de amplificar o sinal de entrada
(sinal desejado junto com sinal de ruido e referéncia), depois o demodulador AD630
se encarrega de separar o sinal real e sinal de referéncia e finalmente o amplificador
OP27 ¢ o responsavel de produzir o sinal DC e filtrar o ruido do sinal demodulado
[Corréa, 2018; Aradjo et al., 2019b].

Figura 3.21: Amplificador Lock-In AJE. (a) Fotografia do AJE; (b) Esquema do circuito elétrico
do AJE. Figura retirada de [Aradjo et al., 2019b].

No laboratério da PUC-Rio foi realizado um teste de ruido entre o
amplificador Lock-In comercial SR 830 e o Lock-In AJE com a finalidade de
comparar o desempenho deles, portanto ambos equipamentos foram usados para
medir um sinal de campo magnético alternado de frequéncia 4 Hz e 5 uT de
amplitude. O instrumento AJE foi alimentado através de uma fonte de voltagem DC
de £ 15V, e foi ajustado para ter um ganho de 1,77 V / mT. O Lock-In comercial

foi ajustado com um ganho de 0.228 V / mT. Os dois instrumentos Lock-In foram
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ligados a0 magnetometro para emitir um sinal de referéncia de 1 kHz com uma
amplitude de 1 V. Na figura 3.22 sdo mostrados os graficos de ruido em funcéo da

frequéncia para ambos amplificadores [Corréa, 2018; Araujo et al., 2019b].
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Figura 3.22: Gréfico de ruido em func¢do da frequéncia lido pelo Lock-In AJE e Lock-In SR830.
Figura retirada de [Aradjo et al., 2019b].

Por meio da figura 3.22 observamos que ndo existem grandes diferengas nos
sinais emitidos por cada instrumento, as curvas de ruido sdo muito proximas,
portanto para essas condi¢des os instrumentos possuem desempenhos similares,
mas € importante considerar que o dispositivo AJE tem um baixo custo de operagédo
[Aradjo et al., 2019b]. Conclui-se que o Lock-In AJE é uma 6tima alternativa para
substituir o amplificador Lock-In comercial e pode ser usado como parte dos
componentes do sistema de leitura do microscopio magnético.

A fonte de corrente do sistema de leitura entrega uma desvantagem, ela é uma
fonte comercial que fornece somente correntes em um sentido. Porém esse
problema foi consertado através do desenho e fabricagdo de uma placa de circuito
gue chamaremos de placa do eletroimd. A placa do eletroimd@ construida no
laboratdrio da PUC-Rio e mostrada na figura 3.23, é ligada com a fonte de corrente
Agilent e o eletroim4, e tem a importante funcéo de fornecer correntes negativas no

eletroimfa. A troca no sinal da corrente é automatizada pelo fato que a placa se


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1813287/CA


PUC-Rio- CertificagcaoDigital N° 1813287/CA

71
Microscépio Magnético de Varredura

comunica em tempo real com o programa LabVIEW, portanto no momento de
escolher a opcéo de correntes negativas no programa, o circuito da placa é ativado
e acontece a troca do sinal. Enquanto o sinal da corrente seja positivo no programa

LabVIEW a placa fica em repouso.

Figura 3.23: (a) Fotografia da placa do eletroimd; (b) Esquema do circuito da placa do eletroimd
indicando seus componentes.

O gradibmetro € alimentado com corrente AC por meio de uma placa de
circuito que chamamos placa do gradidmetro, na primeira versao do microscopio
as fontes de corrente que alimentam o dispositivo de leitura sdo baseadas no IC
LM334, que é um circuito controlado com potenciémetros, mas isso produzia
problemas como altos niveis de ruido ou uma forte dependéncia com a temperatura
[Pereiraetal., 2017; Araujo et al., 2019a]. Os problemas que gerava o LM334 foram
solucionados com um novo dispositivo construido no laboratorio da PUC-RIo, esse
dispositivo é a placa do gradiébmetro (INA105) mostrada na figura 3.24 (a).

A placa do gradidmetro é alimentada através da fonte HP, ela se comunica
com o gradidmetro através de um cabo (USB) onde o gradidmetro é alimentado e
ao mesmo tempo séo recebidos os dados de leitura dos sensores. Dentro da placa
existem uma série de filtros que melhoram a qualidade do sinal dos sensores A e B.

Como se observa na figura 3.24 (a) a placa tem dois canais de saida que enviam o
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sinal do sensor A e o sinal do sensor B ja filtrados para o pré-amplificador SR560,
e possui um canal de entrada onde recebe o sinal de referéncia gerado pelo Lock-
In, que é um sinal senoidal de frequéncia 1 kHz e amplitude 1 V. Com a finalidade
de verificar a eficiéncia da placa do gradibmetro em compara¢do com o circuito
LM334, foi feito na figura 3.24 (b) um gréfico que compara os espectros de ruido
em funcdo da frequéncia dos dois dispositivos [Aradjo et al., 2019a]. O teste de
ruido foi feito aplicando um sinal magnético de frequéncia 4 Hz e amplitude 5 uT.
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Figura 3.24: Placa do gradidmetro INA105. (a) Fotografia da placa do gradidmetro indicando os
canais de saida do sensor A e B, canal de entrada do sinal de referéncia, cabo que alimenta e
recebe informacdo do gradidémetro e alimentacdo da placa através da fonte HP; (b) Grafico com
espectro de ruido em funcdo da frequéncia dos dispositivos INA105 (verde) e IC LM334 (azul).
Figura retirada de [Aradjo et al., 2019a]; (c) Esquema do circuito da placa do gradidmetro.
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Analisando o gréafico da figura 3.24 (b) foi obtido que o nivel de ruido do IC
LM334 em 6 Hz foi 1,0 uTrms/(Hz)Y2, e ruido do INA105 na mesma frequéncia foi
300 nTrms/(Hz)Y2 [Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a]. Podemos concluir que
a placa do gradidmetro mostrou ter uma melhor filtragem de ruido do que o circuito
LM334. Outra vantagem além da filtragem do ruido nos sinais dos sensores é a
alimentacdo do gradidbmetro com um sinal AC. O sinal AC é util porque a
alimentacdo DC ¢é ruidosa e também porque o gradidmetro trabalhara realizando
leituras em altas frequéncias (1 kHz gerado pelo Lock-In) em comparacdo com as
frequéncias onde ficam a maioria dos sinais de ruido do laboratdrio. Portanto com
o sinal AC se consegue escapar das leituras de ruido de fontes externas e fazer uma
aquisicdo de dados AC.

O ultimo elemento do sistema de leitura é a placa de aquisi¢do de dados da
marca National. Essa placa tem a funcdo de recolher as leituras do campo do
eletroimd feitas pelo sensor Melexis e transmiti-las ao programa LabVIEW. O
dispositivo Multifuncional da marca National Instruments, modelo USB-6210
mostrado na figura 3.25 (a), € um instrumento multifuncional de aquisicdo de dados.
A placa da National possui entradas e saidas digitais, entradas analdgicas e dois
contadores de 32 bits como se mostra na figura 3.25 (b), ele se comunica com 0
computador via USB e consegue receber e transmitir dados de alta velocidade

[National Instruments User Manual].
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Figura 3.25: Dispositivo de aquisicdo de dados da marca National Instruments, modelo USB-6210.
(a) Fotografia da placa de aquisicdo de dados; (b) Esquema dos canais de entrada e saida da placa
da National. Figura retirada de [National Instruments User Manual].

3.2.7.
LabVIEW

Com a finalidade de ter comunica¢do com os diferentes componentes do
microscopio e automatizar o processo de medicdo foi desenvolvido na linguagem
LabVIEW um programa que é o encarregado de governar as funcbes do
microscopio e recolher os dados de cada experimento. O programa foi construido
no LabVIEW usando diagramas de blocos como é possivel observar na figura 3.26,
porém o usuario se comunica com o aparelho s6 através do painel frontal do
programa. Deste modo com a intencdo de documentar as diferentes funcbes de
controle do programa principal do microscopio, sera feita uma breve descripc¢ao do

painel frontal do programa.
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Figura 3.26: Diagrama de blocos do programa principal LabVIEW do microscopio.

O painel frontal do programa do microscépio estd formado por dois sub

painéis, que sdo o painel principal e ou painel de configuracdo. Comegaremos

explicando cada um dos componentes do painel principal numerados na figura 3.27.

Pana o | Contguntes |

Departamento | Matzbag

v deFisica e 1=
1)' (6) MOVER X MOVER Y
£mo Lockin o o 11)vim =
g s ——
3o E(@8)
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InicloX (um)  StepX(um)  FimXwm)  Modo Corrente automatico

o
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7wz sy wz wi min ez aiy ez sl
Xum)

Figura 3.27: Painel principal do programa do microscépio em LabVIEW, com numerag&o das

1)

2)

3)

4)
5)

funcdes.

Luz que indica erro espacial do Zaber, por exemplo algum obstaculo no
caminho no suporte.

Luz que indica erro no Lock-In (leitura fora da escala de sensibilidade), se
recomenda comecar com sensibilidade mais baixa e se conserta o erro
aumentando a escala no Lock-In.

Leitura do campo magnético do eletroim&@ medido pelo sensor Melexis.
Reset coloca o posicionador XY na posi¢éo zero.

O botdo “Parar” como indica a palavra para a medi¢ao e sai do sistema.
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6) X indica a posic¢ao onde o atuador vai deslocar o suporte no eixo horizontal
X, medido em pm.

7) Posicdo X mostra a posicao atual no eixo X do atuador, medido em pm.

8) Controle que troca a configuracdo do botdo mover (9). Ele tem a opcao
Absoluto (O atuador X vai para a posi¢do indicada em (6) uma vez sé) e
tem a opgéo Relativo (O atuador X se desloca a distancia indicada em (6) as
vezes que o controle (9) seja usado). A recomendacdo € usar 0 modo
absoluto.

9) O controle Mover X desloca o atuador X até a posicdo indicada pelo
controle (6).

10) Zero leva o posicionador X até a posi¢cdo 0 um.

11) Tem a mesma func¢éo que o controle (6) no eixo Y.

12) Tem a mesma fungéo que o controle (7) no eixo Y.

13) Tem a mesma fungéo que o controle (9) no eixo Y.

14) Tem a mesma funcédo que o controle (10) no eixo Y.

15) Indica o0 modo de varredura, ele possui 3 modos, que sdo X, XY e 0 modo
Tabela. Quando ¢ selecionado o modo tabela o microscépio tem a funcao
de magnetémetro, o posicionador XY fica fixo na posi¢do indicada e é feita
uma varredura de campo magnético.

16) S&o os controles que indicam a posicdo inicial X e Y da varredura.

17) Indica o passo do deslocamento X e Y (E recomendado usar 250 pum para o
passo da primeira medigéo para ver a sensibilidade)

18) S&o os controles que indicam a posicdo final X e Y da varredura.

19) Start controla 0 comeco da varredura.

20) Séo controles para a configuracdo do modo Tabela.

21) Grafico que mostra em tempo real o valor de voltagem detectada.

22) Gréafico que mostra em tempo real o0 mapa no espaco XY do campo induzido

da amostra.
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3.3.
Procedimento experimental

Acima foi descrito cada um dos componentes do microscopio Hall, porém
para realizar mapeamentos e caracterizacdo de amostras € necessario seguir um

procedimento padréo para ligar os equipamentos do microscopio Hall (figura 3.20).

Figura 3.28: Microscopio Hall com sistema de leitura e deslocamento aperfeicoado.

Abaixo explicaremos o protocolo para ligar e realizar medidas no

microscopio Hall:

e Ligar todos os equipamentos (Zaber, fonte de 5V, fonte de corrente, filtro
SR560 e Lock-In) deixando por ultimo o computador e aguardar por 1 hora
para operar 0 microscopio;

e Abrir no computador o programa LabVIEW que controla o microscopio
(EXE-Painel_V4,6_jeff);

e Pressionar o botdo Run do programa LabVIEW para iniciar o programa
(lado esquerdo e acima);

e Apertar botdo reset do painel principal;

e Tirar polo norte do eletroima;

e Colocar canal de saida do filtro em modo Sensor A;

e Apertar no Lock-In o controle Phase para colocar sensor A em fase com o
ambiente;

e Devolver canal de saida do filtro a0 modo A-B;

e Devolver polo norte do eletroima;

e Colocar a mostra no porta amostra ou acoplamento;
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Afastar o eletroimd para montar delicadamente a amostra dentro do suporte;
Colocar eletroimd no seu lugar, e aproximar o polo sul o mais proximo
possivel da amostra (sem fazer contato);

Apertar 0 botdo Reset no programa e tirar polo norte novamente para
configurar a posicéo inicial e final do mapeamento;

Usando os controles dos posicionadores X e Y se desloca manualmente a
amostra até o ponto inicial do mapeamento (olhando através do buraco do
polo norte). Com a posicao inicial ja definida se inserem os dados dentro do
programa e se repete o procedimento para definir a posigéo final (sempre
comecando com a posicéo Y);

Se pulsa Reset e se devolve o polo norte ao eletroima;

No Lock-In se coloca o offset em modo auto e a sensibilidade na minima
quantidade;

Se define o passo do deslocamento XY em 250 um para primeira medicao;
No programa LabVIEW, no painel de configuracdes se preenche o quadro
de observacdes da amostra (Campo, corrente, tipo de amostra, etc.);
Finalmente se seleciona opcdo de varredura XY e se comeca a medicdo
pulsando START e OK.
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Neste capitulo sera apresentado o desenvolvimento do modelo do dipolo
magnético junto com o processo de calibracdo do microscopio magnético de
varredura e os materiais utilizados. A caracterizacdo de uma amostra é feita por
meio da obtencdo do momento magnético em funcéo do campo magnético aplicado,
porém para conseguir essa quantidade é necessario ter um modelo tedrico
apropriado com a geometria da amostra e também conhecer outras grandezas fisicas
importantes, como a distancia entre a amostra e o sensor, com a finalidade de que a
Unica variavel do modelo tedrico seja s6 0 momento magnético [Araudjo, 2009;
Araljo, 2013; Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a]. A distancia vertical da
amostra ao sensor € uma quantidade desconhecida no nosso sistema, em razéo do
elemento sensivel do sensor (GaAs) ficar dentro de um encapsulamento, conforme
figura 4.1. Embora seja conhecido a distancia D entre a superficie do sensor e a
amostra, ndo temos certeza do espacamento d entre a superficie do encapsulamento
e o0 elemento GaAs.

Portanto, antes de realizar medi¢cGes com o microscopio, foi necessario fazer
a calibracdo do dispositivo a partir da obtencdo do momento magnético de uma
amostra ja conhecida com o intuito de encontrar a distancia d. Usamos como
amostra uma esfera de niquel, onde seu momento magnético é conhecido na
literatura e pode ser achado na literatura. Por intermédio das medi¢des e um modelo
tedrico apropriado com a geometria da amostra fizemos a calibracdo do
microscopio e achamos a distancia d desconhecida. Como modelo tedrico foi
escolhido 0 modelo do dipolo magnético localizado no centro da amostra [Aradjo,
2009; Aradjo, 2013].
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Amostra

— D

A

Figura 4.1: Esquema da distancia entre a amostra e o elemento sensivel GaAs do sensor Hall HG-

362A. Sendo D a distancia entre a superficie do sensor e a amostra, d a distancia entre o elemento

sensivel e 0 encapsulamento, zo é a distancia total D + d, e A é a &rea sensivel do elemento GaAs
[AKM User Manual, Model HG-362A].

4.1.
Modelo utilizado na calibragéo

Conforme mencionamos acima, a calibragdo do microscopio foi feita usando
uma esfera de niquel, sendo assim o modelo tedrico adequado com a geometria da
amostra € o0 modelo de um dipolo magnético, pois 0 campo magnético produzido
por uma esfera uniformemente magnetizada € 0 mesmo do campo de um dipolo
magnético [Griffiths, 1999; Machado, 2013]. Como os campos gerados pelo dipolo
e a esfera sdo iguais, foi escolhido o modelo teérico de um dipolo para realizar a
calibracdo do microscépio [Griffiths, 1999; Aradjo, 2009; Araujo, 2013; Machado,
2013]. O dipolo magnético localizado na origem do centro de coordenadas
encontra-se a uma distancia r (x,y,z) = x i +y j + z k, e possui um momento
magnético m, que aponta na dire¢do do eixo z positivo como se mostra na figura
4.2.
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I
I
I
I
I
m, r(x,y,2) :
I
|
|
I
I
I

Figura 4.2: Dipolo localizado na origem de coordenadas, com momento magnético m, em z
positivo e a uma distancia r do sensor de area A.

Precisamos de uma expressao que relacione o campo magnético da amostra
no eixo z, com 0 seu momento magnético e a distancia desconhecida d (distancia
entre elemento GaAs do sensor e encapsulamento), dessa maneira partiremos das

seguintes equacdes:

B=VxA(r) (7)
A() =E2$(1/ |r — rydr’ ®)

Onde A(r) é o potencial vetor magnético, u,a permeabilidade magnética no
vacuo, r a posic¢do onde sera calculado o potencial vetor e r” a posic¢éo onde circula
a corrente 1. Definimos nosso sistema conforme figura 4.3, um circuito fechado
onde percorre uma corrente | e cada posicéo da linha esté definido pelo vetor r". O
circuito da figura 4.3 simula a circulacdo de corrente da nossa amostra esférica e o
ponto p indica a posi¢do do elemento sensivel do sensor Hall, o qual fica bem

afastado da amostra, dessa forma temos a condigéo r >>r”.
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Figura 4.3: Circuito de corrente a uma grande distancia do ponto p.

Pelo fato de r ser muito maior do que r’, é possivel reescrever a equacgao (8)
usando a seguinte expansdo em serie de Taylor [Aradjo, 2009; Griffiths, 1999;
Machado, 2013]:

1r-r|= %[1 +(r-r) /r2+r?red ] 9)

Como r'<<r, os termos da equacao (9) com ordem maior da primeira sao
despreziveis, portanto inserindo a aproximacao (9) dentro da equacdo (8) para
obter:

AN = L $dr +<6(r - r)dr] (10)

T
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O primeiro termo da equagdo (10) esta relacionada com a existéncia de
monopolios, portanto como ndo ha monopdlios magnéticos é possivel demonstrar
que esse termo é nulo [Griffiths, 1999; Machado, 2013], entdo com essa informacao
a equacdo (10) fica:

AN =5 =g - r)dr (12)

Através de manipulacBes matematicas, a equacdo (11) se transforma na

seguinte expressao:
AN =EEE 6 x dr)] x (r/r?) (12)

Como ¢é mostrado na figura 4.4 os vetores r” e d r" geram um triangulo de
area s, essa area € relacionada com os dois vetores r” e d r” por meio da integral
[Griffiths, 1999; Machado, 2013]:

S=—¢r xdr (13)

Curva C

19 4

Figura 4.4: Gréfico da curva C formada pelos vetores r” e dr’.
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O momento magnético é definido como m = | S [Griffiths, 1999; Machado,
2013], portanto substituindo a rela¢do (13) na definicdo de momento magnético, se

obtém:
m:%gﬁr’xdr' (14)

Inserindo a equacdo do momento magnético (14) dentro da equacdo (12)

conseguimos a relacdo que precisamos para o potencial vetor.
= Kol 1
A(r) = M X (15)

Agora € possivel determinar o campo magnético usando a relacdo (7) e a

equacdo (15), assim conseguimos:
= kol - mi
B(r) =7 -[3(m - nNr= - m =] (16)

Lembrando que m = m,k, a equacgéo (16) fica com a seguinte forma:

_ Holrq Mz (z — Zo)Zo } my
B, (y,2) = By 0 o T T T o2 £ (17)

Calculamos também o fluxo magnético que atravessa a area sensivel A do
sensor Hall [Griffiths, 1999].

— #_01 /2 (/2 mz(z — 2o)Zo _ mz
®.0 2 = Ll B o om ~ v roma
dy (18)

Onde as coordenadas (x,y,z) representam a posicdo do centro do sensor
medida desde a posic¢ao do dipolo. Com ajuda das expressoes (17) e (18) foi escrito
na plataforma MatLab uma sub-rotina que é capaz de simular a curva magnética do
dipolo quando ela é magnetizada pelo eletroiméd e deslocada pelos atuadores

lineares.
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4.2.
Processo de calibracao

No modelo tedrico escrito no MatLab os valores das posi¢cdes X e y sdo
conhecidas, e representam a distancia horizontal do sensor Hall superior do
gradibmetro até a amostra. Mas para obter o momento magnético da amostra por
intermédio do nosso modelo tedrico temos o seguinte problema, a distancia z entre
a amostra e o elemento sensivel do sensor é desconhecida, consequentemente parte
do processo de calibragdo consiste na obtencdo exata da posic¢ao z partindo de uma
amostra de momento magnético conhecido. Para o processo de calibracdo seguimos
0s seguintes passos:

e Selecdo e montagem de uma amostra de momento magnético conhecido no
porta amostra (esfera de niquel);

e Mapeamento magnético da amostra;

e Identificacdo da posicdo de maxima intensidade do mapa magnético;

e Graficagdo do campo induzido da amostra em fungédo da posicao na regido
de maior intensidade do mapa;

e Obtencdo da distancia vertical z por compara¢do com o modelo tedrico;

e Insercdo do valor z e dados experimentais da amostra para obter o momento
magnético;

e Usar os valores de campo magnético de saturagdo da amostra para gerar a

curva de magnetizacao dela.

4.3.
Material usado na calibracéao

Para a calibracdo foi utilizado a esfera de niquel mostrada na figura 4.5 (),
ela possui 99 % de pureza, 3 mm de didmetro e 126x107°Kg de massa
[Goodfellow, 2019]. De acordo com a literatura, o niquel 100 % puro satura em
presenca de um campo magnético de aproximadamente 0,5 T e com um valor de
55,18 Am? /kg a temperatura ambiente [Aradjo, 2009; Araljo, 2013]. A amostra de
niquel foi colocada dentro do porta amostra (figura 4.5 (a)) e foi magnetizada pelo
eletroimd com um campo magnético externo de 20 mT com o objetivo de ser
escaneada pelo gradiémetro Hall. Na figura 4.5 (b) podemos observar o mapa

magnético da amostra obtido pelo microscopio, onde as diferentes cores
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representam a distribuicao de intensidade de campo magnético induzido na amostra
em funcéo das posicdes X e Y e vista verticalmente (eixo Z).

Esfera de Niquel

Figura 4.5: Esfera de niquel com 99% de pureza. (a) Mapa magnético da amostra de niquel; (b)
Fotografia da esfera de niquel no porta amostra.

Como mostra a figura 4.5 (b), no centro da esfera se concentra a maior
intensidade de campo magnético induzido, porém para calibrar o microscopio €
necessario ter a certeza das posicOes das regides de maxima intensidade, sendo
assim foi feito através da plataforma MatLab um “grid” no mapa magnético da

amostra (figura 4.6).
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Figura 4.6: Ampliacdo do mapa magnético da amostra de niquel, com o grid feito em MatLab
mostrando os setores de maxima intensidade.

Mediante o grid conseguimos a posicao onde fica a intensidade méaxima da
amostra, depois foi tracada uma linha horizontal no mapa magnético com a
finalidade de graficar o campo magnético induzido na amostra em fungdo do eixo
X. Na figura 4.7 (a) foi realizado o traco da linha no mapa da amostra, e na figura
4.7 (b) € mostrado o gréafico da intensidade do campo magnético da esfera de niquel

realizado na plataforma MatLab usando os dados experimentais.
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Figura 4.7: Resultado do mapeamento da amostra de niquel. (a) Mapa magnético da esfera com
linha que atravessa o setor de maxima intensidade dela; (b) Grafico experimental (pontos azuis) do
campo magnético normalizado da amostra em funcdo da posi¢do X usando os dados da linha feita

no mapa magnético, e grafico teédrico (linha negra) feito a partir do modelo tedrico em MatLab.
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Ao observamos a figura 4.7 (b) notamos que o valor maximo do campo
induzido da amostra fica na posicdo X = 0 mm. Usando a equacdo (18) foi
construido na plataforma MatLab o modelo de um dipolo magnético com direcéo
de magnetizacdo no eixo Z. Com ajuda do modelo teorico foi realizado o grafico
do campo magnético da amostra em funcéo da posicdo x. Essa curva tedrica foi
ajustada com a curva experimental (Figura 4.7 (b)) de forma que as duas sejam
iguais. Quando o ajuste foi feito a distancia z do elemento sensivel do sensor até o
encapsulamento foi conseguida por meio da equacdo (18) e os graficos da figura
4.7 (b). Através desse processo conseguimos obter o valor z = 143 um. Com o
microscopio magnético ja calibrado, procuramos o momento magnético da amostra
usando o grafico mostrado na figura 4.8. Nesse grafico foi feito a diminuicao do
valor maximo de campo magnético normalizado em relagdo com o valor minimo
da curva, em razdo do valor minimo ndo ser zero, jd que nas proximidades da
amostra existem campos magnéticos remanescentes. O ajuste da figura 4.8 foi feito
com um erro na ordem de 101> Am? e ele foi usado junto com os valores X, y, z,

para calcular o momento magneético.

© Experimental
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Figura 4.8: Campo magnético da amostra em fungdo da posi¢cdo X mostrando 0s pontos maximo e
minimo de intensidade (linhas vermelhas).
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Posteriormente, a amostra foi magnetizada com diferentes valores de campo
externo para repetir o processo de obtencdo do momento magnético, com o intuito

de obter o grafico de magnetizacao da esfera de niquel (figura 4.9).

60
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Figura 4.9: Gréficos de magnetizacdo da esfera de niquel feitos pelo microscépio Hall da PUC-Rio
(azul) e pelo magnetdmetro SQUID do CBPF (vermelho).

Usando a densidade do niquel p = 8900 kg/ m3 e os valores de momento
magnético para cada campo aplicado, construimos o grafico mostrado a cima, que
representa a magnetizacdo da esfera de niquel. Por meio do gréafico identificamos
que a regido de saturacdo da amostra comeca a partir de um campo aplicado de 0,4
T e com uma magnetizagdo de 55 Am? /kg. Foram feitos em torno de 100 repeticdes
do grafico de magnetizacdo com o objetivo de obter o erro do equipamento.
Conseguimos um erro de +0,17 Am?/kg na regido de saturacdo e na regido de
baixos campos (remanéncia) um erro de +0,6 Am?/kg. Adicionalmente, nos
laboratorios do CBPF, foi examinada a mesma amostra de niquel, com o
magnetémetro SQUID da marca Quantum Desing, modelo MPMSXL, e no grafico
da figura 4.9 foi representada a curva de magnetizacdo (vermelho) da esfera.
Examinando as duas curvas de magnetizacdo obtidas pelo microscépio Hall e pelo
magnetdbmetro SQUID verifica-se que as duas tém comportamentos muito
proximos. O erro do valor tabulado da saturagdo da esfera de niquel encontrada na

literatura em relagdo ao erro que conseguimos experimentalmente na regido de
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saturacédo da curva foi de 0,6 %. Adicionalmente foi calculado a sensibilidade de
momento magnético do microscopio através do grafico 4.9 na regido de

remanescéncia, e achamos uma sensibilidade de 2x 10~12Am?.
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5
Sintese e Caracterizacao de Amostras

Como foi visto antes, calibramos o microscopio Hall por meio da
caracterizacdo de uma amostra esférica de niquel padrdo e o modelo de um dipolo
magnético que simula o campo magnético de uma esfera uniformemente
magnetizada, porém nem todas as amostras podem ser caracterizadas através desse
modelo tedrico devido aos diferentes formatos, tamanhos e quantidades que tem
cada uma delas. Para cada amostra de formato diferente é necessario desenvolver
na plataforma MatLab um modelo teérico adequado com a geometria da amostra,
com o objetivo de encontrar o momento magnético dela.

No momento de realizar medi¢6es com o microscopio Hall € importante levar
em consideracdo o tipo de amostra que vai ser medido para saber se 0 equipamento
é 0 adequado para realizar o mapeamento, por exemplo, amostras com resposta
muito intensa ndo conseguem ser lidas pelo sistema gradiométrico do microscépio
Hall, pois tanto o sensor 1 quanto o sensor 2 detectam 0 mesmo campo da amostra,
campo externo e o ruido do ambiente, portanto o sistema de leitura mostrara valores
errados do campo da amostra.

Outra consideracdo importante é a quantidade de amostra que serd mapeada,
ja que para quantidades muito pequenas de amostra o0 campo que elas geram € de
baixa intensidade e o sensor Hall ndo consegue distinguir entre o sinal da amostra
e o ruido ambiente. Ja foi demonstrado atraves de mapeamentos de nanoparticulas
magnéticas de magnetita que a quantidade minima de amostra que o0 microscopio
medir consegue ler é de dezenas de pg [Araujo et al., 2020], mas é importante
lembrar que essa quantidade minima pode ser diferente, pois depende do material
da amostra medida. Para amostras com sensibilidade magnética bastante pequena
(Algo em torno de uT) o porta amostra deve ser levado em consideracgdo, portanto
a escolha do material em que o porta amostra é feito deve ser fundamental para
obter leituras precisas da amostra. A razéo dessa limitacdo do microscopio é porque

0 porta amostra também é magnetizado junto com a amostra pelo eletroima e o
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sistema de leitura do microscopio Hall recebe os dois sinais misturados, portanto
ndo era possivel diferenciar entre o sinal da amostra e o sinal do porta amostra.
Recentemente foi feito um estudo nos laboratorios de instrumentacdo do
departamento de Fisica da PUC-Rio onde foi medida a resposta magnética de varios
porta amostras fabricados com diferentes materiais e foi determinada qual é a mais
adequada para realizar mapeamentos de amostras menos sensiveis. Para esse
trabalho foram mapeados pelo microscopio Hall porta amostras fabricados de vidro,
Latdo, Cobre, quartzo e acrilico, em presenca de campos externos de 500 mT e 100

mT e obtiveram os resultados mostrados na tabela.

Tabela 5.1: Campo magnético induzido em porta amostras de diferentes materiais.

Material Resposta a 500 mT Resposta a 100 mT
Vidro 3,0mT 0,80 mT
Latdo 2,1mT 0,66 mT
Cobre 1,8mT 0,54 mT

Quartzo 1,5mT 0,43 mT

Acrilico 1,0mT 0,25 mT

Adicionalmente, usando um modelo tedérico adequado com a geometria de
cada porta amostra foi feito o grafico de magnetizacdo para cada material (figura
5.1). Baseado nos resultados da tabela 5.1 e a figura 5.1 foi concluido que o acrilico
demonstrou ter a susceptibilidade mais baixa e a resposta mais uniforme em
comparagao com 0s outros 2 materiais, portanto ele é o melhor material disponivel

para ser usado como porta amostra do microscopio Hall [Araujo et al., 2020].
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Figura 5.1: Gréafico de magnetiza¢do dos porta amostras fabricados com vidro, latéo, cobre,
quartzo, e acrilico.

Nos laboratérios de instrumentacdo do departamento de Fisica da PUC-Rio
fabricamos, mapeamos e caracterizamos diferentes amostras feitas de 6xido de ferro
usando o microscopio Hall. Ao longo deste capitulo sera apresentado o processo de
fabricacdo de cada amostra, 0 modelo tedrico usado, a caracterizacdo e resultados

obtidos atraves do mapeamento de cada uma delas.

5.1.
Modelo do prisma retangular

Anteriormente, mencionamos que a caracterizacdo de uma amostra depende
basicamente da obtencdo do seu momento magnético em funcdo do campo
aplicado, porém para esse trabalho foi feito um estudo do ajuste da curva obtida das
medigcOes experimentais de amostra com formato diferentes e composic¢oes
diferentes com modelos teodricos. A escolha do modelo tedrico depende
fundamentalmente da geometria da amostra e sua homogeneidade. No caso do cubo
feito por microparticulas de éxido de ferro, foi escolhido o modelo tedrico de um
prisma retangular magnetizado uniformemente no eixo vertical [Pereiraetal., 2017,

Araujo et al., 2019a; Aradjo et al., 2020]. Na plataforma MatLab foi escrito a
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componente B,(X,y,zZ) do campo magnético produzido por um prisma com

magnetizacdo uniforme M, por meio da equacéo (19):

B,(X, Y, 2) = LEE[F(-x, Y, 2) + F(-X, ¥, -2) + F(X, Y, 2)
+ F(_Xv -y, _Z) + F(Xv Y, Z) + F(X’ Y, _Z)
+ F(X’ _y’ Z) + F(Xv -y, _Z) ] (19)

Onde pu, é a permeabilidade no vacuo e a funcdo F se define através da

seguinte férmula:

(x+a)(y+Db)

Fix.y,2) = arctar‘.(z +oOJx+a)2+ (Y +b)2 + (z + )2

(20)

Na equacéo (20), os termos 2a, 2b e 2c representam as dimensdes do prisma
nas direcdes X, y e z. Por meio das equacdes (19) e (20) foi desenhada a sub-rotina
que sera de ajuda para obter o0 momento magnético da amostra de formato

retangular [Pereira et al., 2017; Araujo et al., 2020].

5.2.
Fabricacdo de cubos de 6xido de ferro

No laboratério de bioquimica do departamento de Fisica da PUC-Rio
fabricamos 9 amostras com formato de cubo e utilizamos como material de
fabricacdo EpoOxi e diferentes quantidades de microparticulas magnéticas. A
fabricagdo dos cubos foi feita com o intuito de serem mapeadas e caracterizadas
pelo microscopio Hall e assim observar propriedades de remanescéncia. Para o
processo de fabricacdo dos cubos foi necessario usar 0s seguintes materiais:
Microparticulas de 6xido de ferro (Supermagna RW222); molde de formato cubico;
fita adesiva; base para amostras; Epoxi (endurecedor e resina) e uma balanga
eletrébnica (marca A&D company, modelo FX-40). A baixo descreveremos o

procedimento geral para elaboracdo dos cubos:

e Primeiro é preparado o molde colocando fita adesiva preta nas bordas da
sua abertura, isto facilita a extragdo do cubo no final do procedimento;

e Mede-se 0 peso da base e do molde individualmente;
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Na base sdo colocados a resina e 0 endurecedor em quantidades iguais
(aproximadamente uma gota de cada um), e novamente é medido o peso da
base com o conteldo;

Coloca-se as microparticulas de 6xido de ferro dentro da base, porém
afastadas da cola, e mais uma vez se mede 0 peso;

Usando uma pequena espatula mistura-se o contetdo da base por
aproximadamente 1 minuto até ter uma textura de creme bem homogénea.
Apds a mistura é colocada dentro do molde;

Uma vez verificado que a cavidade do molde esteja totalmente cheia, se
mede o peso do molde e da base com os residuos separados;

O molde deve repousar por 4 ou 5 dias. Passado esse tempo, delicadamente
retira-se o cubo de éxido de ferro do molde e se mede a massa do cubo e do

molde afim de conhecer as proporcdes de ferro e cola no cubo.

Usando o método mostrado acima, foram feitas 8 amostras com diferentes

proporcOes de Epdxi e microparticulas. Adicionalmente, fabricamos mais um cubo

usando sé Epdxi. Como a mistura de Epoxi e microparticulas € homogénea durante

a fabricacdo, entdo é possivel calcular as propor¢cdes de cada um deles. As

guantidades de microparticulas de 6xido de ferro, Epdxi e peso total do cubo de

cada amostra podem ser vistas na tabela 5.2.
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Tabela 5.2: Especificagdes dos cubos de 6xido de ferro feitos na PUC-Rio.

96

Amostra Microparticulas + Massa de Massa de Epoxi
Epoxi - massado | Microparticulas (mg)
cubo (mg)
0 70,0 0 70
1 95,9 38,1 mg 57,8
2 90,7 31,4 mg 59,3
3 83,5 22,9 mg 60,5
4 86,5 8,83 mg 717
5 81,9 2,36 mg 79,5
6 72,3 695 ug 71,6
7 60,9 217 ug 60,7
8 61,2 57 ug 61,1

Para cada amostra medimos o comprimento das suas aristas e conseguimos

que cada cubo tem aproximadamente as mesmas dimensdes, de 4,20 mm X 4,20
mm X 4,20 mm (figura 5.2)

4,20 mm—=<

4,20 mm

Figura 5.2: Fotografia do cubo de dxido de ferro fabricado na PUC-Rio.

Cada amostra foi mapeada pelo microscépio Hall com a finalidade de

observar a influéncia da quantidade de material magnético dentro da amostra sobre
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0 mapa magnético. A medicdo foi feita da seguinte maneira: Antes de fazer o
mapeamento, o cubo foi montado no porta amostra de acrilico e colocado dentro do
eletroima. Ele foi magnetizado com um campo externo de 0,5 T que é o campo
magnético maximo que produz o eletroima, isso foi feito com a finalidade de
magnetizar a amostra até a saturacdo. Depois de magnetizar o cubo, o eletroimé é
desligado e a amostra fica com um campo remanente. Sem campo externo e sem
trocar de posicdo o cubo, é mapeada a face do cubo mais proxima ao sensor, que
chamamos de ‘face 1’ (figura 5.3). Depois de ter o primeiro mapa, a posi¢do do
cubo é trocada fazendo uma rotacdo de 90 graus como se mostra na figura 5.3, e
mantendo as mesmas condi¢des da medicdo anterior € mapeada a face 2. Repetindo
o procedimento de rotacdo do cubo, foi mapeada a face 3 e face 4 do cubo, tendo
em total 4 mapas magnéticos por cubo onde o gradidémetro I&€ o campo magnético

remanente do cubo.

m
Face 1 * Face 2 Face 3 Face 4

Figura 5.3: Esquema do mapeamento magnético do cubo de 6xido de ferro mostrando a rotagéo da
amostra em cada medicdo, o polo norte e sul do eletroima em cor vermelho e azul, o sensor Hall A
do gradidmetro em cor cinza e a direcdo da magnetizacdo. (a) Mapeamento da face 1; (b)
Mapeamento da face 2; (c) Mapeamento da face 3; (d) Mapeamento da face 4.

O processo de magnetizacdo do cubo foi feito para cada cubo incluindo o
cubo de Epoxi. Cada mapeamento foi feito usando os pardmetros mostrados na
tabela 5.3.

Tabela 5.3: Parametros inseridos no microscopio Hall para mapeamento das amostras cubicas.

Passo X (um) Passo Y (um) Distancia entre | Campo magnético
sensor Hall e do eletroima (mT)
amostra (um)

100 100 150 0
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Como mencionamos acima, para cada cubo com material magnético
mapeamos 4 das faces dele. Abaixo vamos apresentar 0S mapas que conseguimos

para cada amostra seguindo a mesma ordem da tabela 5.2 (figura 5.4 - 5.13).

Amostra O B_(mT)
z
0.015
0.01
0.005
0
-0.005
-0.01
-0.015
X (mm)
Figura 5.4: Mapa magnético do cubo fabricado com Epoxi.
Amostra 1
0 0
a) b)
. g BZ(mT)
: .
=4 =4
6 6 2
0 2 4 6 8 10 12 14 0 2 4 6 8 10 12 14
X (mm) x (mm)
0
0 0
c) d)
P ) -2
>4 =4
4
6 6| h -_— |
0 2 4 6 8 10 12 14 2 4 6 8 10 12 14
X (mm) X (mm)

Figura 5.5: Mapas magnéticos da amostra 1 (38,077 mg de pP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da
face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.
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Amostra 2

y (mm)

y (mm)

_

6 8
X (mm)

X (mm)

Figura 5.6: Mapas magnéticos a amostra 2 (31,434 mg de uP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da
face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.

Amostra 3

y (mm)

B

0 2 4 6 8 10 12 14 0 2 4 6 8 10 12 14
X (mm) X (mm)

Figura 5.7: Mapas magnéticos da amostra 3 (22,981 mg de pP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da
face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.
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Amostra 4
‘B " b)
a
e y B,(mT)
£ £
E E
a = 05
6 6
0 2 4 6 8 10 1 14 o0 2 4 6 8 10 12 14
X (mm) X (mm)
0
0 0
0) d)
=2 g2
£ £ 0.5
>4 >4
6 6
o 2 4 6 8 10 12 14 0 2 4 6 & 10 12 14
X (mm) X (mm)

Figura 5.8: Mapas magnéticos da amostra 4 (8,839 mg de uP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da
face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.

Amostra 5
: ; B,(mT)
2 a) 2 b) 1
3 £
Ey Ey
> ™ >
& 3 0.5
0 2 47 6 8 ;0 12 14 0 2 4 6 8 10 12
X (mm) X (mm) 0
2 0
c) ,d)
4
Ees Eq
> >
8 6 _1
10
0 5 10 15 0 2 4 6 8 10 12 14
X (mm) X (mm)

Figura 5.9: Mapas magnéticos da amostra 5 (2,36 mg de puP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da
face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.
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Amostra 5 (0,5 mT)

05 0
a) b) BZ(mT)
2 - 2 0.5
- £
Ea E, $
> ’ > :
6 6
0 2 4 6 8 10 12 18 o , 4+ & 8 10 12
(mm) x (mm)
0
2 0
. ©) . d)
£ 3
Es i Ey
= =
8 ’ 6
" -0.5
0 5 10 15 0 2 4 6 8 10 12 14
x (mm) x (mm)

Figura 5.10: Mapas magnéticos da amostra 5 (2,36 mg de 1P) com campo externo de 0,5 mT. (a)
Mapa da face 1; (b) Mapa da face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.

Amostra 6

. 'b) t

|

0.05

B,(mT)

0 2 4 10 12 1

X (mm)

Figura 5.11: Mapas magnéticos da amostra 6 (694,8 g de pP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da
face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.
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Amostra7/

y (mm)

y (mm)

X (mm) X (mm)

Figura 5.12: Mapas magnéticos da amostra 7 (217 pug de pP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da
face 2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.

Amostra 8

4
x (mm) x (mm)

Figura 5.13: Mapas magnéticos da amostra 8 (57 g de pP). (a) Mapa da face 1; (b) Mapa da face
2; (c) Mapa da face 3; (d) Mapa da face 4.
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Examinando os mapas das amostras 1 até 8, podemos observar que a
intensidade do campo magnético remanescente dos cubos diminui com a
quantidade de material magnético dentro de cada um deles. No mapa da amostra 0
(cubo sé de Epdxi) podemos ver que mesmo que o cubo foi submerso sob um campo
externo, nem toda a superficie do cubo possui remanéncia, e as regides da superficie
do cubo que foram magnetizadas ndo apresentaram campos magnéticos
remanescentes em comparagao com as outras amostras. Das 8 amostras analisadas,
escolhemos a amostra 1 para ser caracterizada pelo microscopio Hall porqué esta
amostra possui a maior resposta magnética em comparagdo com as outras amostras.
A intensidade do campo magnético da amostra 1 esta entrono de 38,1 mg. Com o
objetivo de obter o momento magnético do cubo contendo 38,1 mg de
microparticulas magnéticas seguimos o mesmo procedimento utilizado na
calibracédo do dispositivo. Colocamos o cubo novamente no porta amostra para ser
mapeado a face 1 dela pelo microscopio, sé que neste caso foi aplicado um campo
externo de 300 mT pelo eletroima e utilizamos um passo de 50 pm no atuador linear
no espaco XY para o deslocamento da amostra. Depois de obter o mapa foi feito
um grid para conhecer as regides de maior intensidade magnética e foi tracada uma

linha horizontal que atravessa essa regido (figura 5.14).
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300 mT

Y (mm)

4 5 8 10
X (mm)

Figura 5.14: Mapa magnético da amostra 1 com linha horizontal que atravessa a regido de méaxima
intensidade dela.

Da figura 5.14 construimos o gréafico mostrado na figura 5.15, que representa
0 campo magnético da amostra 1 em funcdo da distancia X. Para achar o momento
magnético do cubo desenvolvemos um modelo tedrico utilizando o programa
MatLab que se adapta bem com a geometria do cubo, portanto usamos o modelo de
um prisma retangular uniformemente magnetizado [Pereira et al., 2017, Aradjo et
al., 2020]. Na figura 5.15 também se observa a curva que obtivemos usando o

modelo tedrico.
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10 T T T
© Microscépio Hall
8t ——Modelo Tedrico

Bz (mT)

2 . ' '
20 30 40 50 60
X(mm)

Figura 5.15: Gréficos do campo magnético em fung¢éo da posicdo X da amostra 1 obtidos a partir
do microscopio Hall (azul) e modelo do prisma retangular (vermelho).

Examinando a figura 5.15 podemos notar que a curva experimental obtida no
microscopio Hall apresenta uma regido “plana” em torno da posicdo X = 40 mm
que corresponde com a superficie do cubo e nas bordas de ambos lados a curva
possui valores negativos de campo, fendmeno causado pela proximidade do sensor
Hall com a superficie da amostra. Observando a curva do modelo teérico podemos
determinar que se adapta bem com a forma da curva obtida das medi¢bes do
microscopio, sendo assim o modelo do prisma retangular é adequado para nossa
amostra de formato cubico. Repetimos esse procedimento 15 vezes com diferentes
valores de campo magnético entre 500 mT e -500 mT, e para cada valor foi achado
0 seu momento magnético. Na figura 5.16 mostramos os mapas magnéticos da face

1 do cubo para cada campo aplicado pelo eletroima.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1813287/CA


PUC-Rio- CertificagcaoDigital N° 1813287/CA

Sintese e Caracterizacdo de Amostras
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106
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10

Figura 5.16: Mapas magnéticos da face 1 do cubo de 38,077 mg variando o campo entre 500 mT e

-500 mT.

De cada mapa magnético da figura 5.16 foi extraido o momento magnético, e

usando a massa do material magnético do cubo construimos o grafico de

magnetizacdo em funcdo do campo aplicado mostrado na figura 5.17.
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Figura 5.17: Gréfico de magnetizacdo em funcdo do campo aplicado pelo dispositivo.

Por meio da figura 5.17 podemos observar que a curva de histerese do cubo
possui valores de coercividade (14,9 mT), remanéncia (11,7 Am?/kg) e saturacio
(63,1 Am?/kg), com isso o comportamento do cubo segundo a literatura
corresponde com um material ferromagnético [Kittel, 2006; Aradjo, 2013, Araujo
etal., 2019c]. Por meio desse método foi possivel realizar mapeamentos magnéticos
e fazer caracterizacGes de amostras, porém sé contempla uma das faces da amostra,
sendo assim no caso do cubo a figura 5.17 representa a curva de magnetizacao so

da face 1 da amostra.

5.3.
Modelo do cilindro de corrente

Para amostras liquidas ou amostras sélidas que tenham formato em p6, micro
ou nanoparticulas foi necessario desenvolver um modelo tedrico que esteja
diretamente relacionado com a geometria da cavidade do porta amostra. O
fundamento de criar um modelo tedrico novo para esse tipo de amostras é pelo
seguinte motivo, as amostras liquidas ou granulares necessariamente tém que ser
depositadas numa cavidade para serem medidas pelo microscopio, logo a amostra
adquirira a mesma geometria da cavidade [Aradjo, 2009; Aradjo, 2013; Araujo,
Bruno, Louro, 2015; Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a; Araujo et al., 2020].

Para o nosso caso, foi feito uma cavidade cilindrica de dimensdes conhecidas no
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acoplamento do porta amostra. Em fungédo do formato cilindrico do porta amostra,
foi feito na linguagem computacional MatLab o modelo teérico de um cilindro de
corrente magnetizado uniformemente ao longo do seu comprimento. Como se
mostra na figura 5.18, o centro da cavidade cilindrica do porta amostra esta

localizada na origem de coordenadas e tem comprimento | e raio a.

Figura 5.18: Cilindro de corrente localizado na origem de coordenadas, com magnetizacdo
uniforme m, em z positivo, raio a, comprimento | e a uma distancia r do sensor de area A.

Para a construcdo do modelo teorico, calculamos a componente z do campo
magnético B,(x,y,z) do sistema mostrado acima na figura 5.18, e conseguimos obter
a seguinte equacdo por meio da lei de Biot-Savart [Araujo et al., 2009; Araujo et
al., 2013; Araujo, Bruno, Louro, 2015; Pereira et al., 2017; Aradjo et al., 2019a;
Araujo et al., 2020]:

_ Uomgp l/2 21 xacose
Bz(x' YV Z) - Z_n[f—l/z fo 73

dodx]/ma? (21)
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Onde pu, € a permeabilidade no vacuo e m, 0 momento magnético no eixo
z. Por meio deste modelo é possivel caracterizar amostras que possuam geometria

cilindrica.

5.4.
Fabricacdo de nanoparticulas magnéticas

Além dos cubos de oxido de ferro, também fabricamos nanoparticulas
magnéticas de éxido de ferro usando o método de co-precipitacdo [Aradjo et al.,
2013; Araujo et al., 2015; Aradjo et al., 2020]. Este método ja demonstrou ser muito
atil por conta das multiplas vantagens que ele tem, por exemplo, € um método
rapido, versatil e de baixo custo; produz grandes quantidades de nanoparticulas com
pouca aglomeracdo; o tamanho e distribuicdo das nanoparticulas pode ser
controlado por meio da mudanca de alguns parametros, como pH por exemplo
(figura 5.19) [Araujo, 2013; Araujo, Bruno, Louro, 2015; Aradjo et al., 2020]. A
baixo sera descrito passo a passo como fabricamos as nanoparticulas com o método

de co-precipitacdo.
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Figura 5.19: Tamanho médio das nanoparticulas em funcdo do pH recém precipitadas (0) e depois
de 8 dias de precipitadas (®). Figura retirada de [Vayssiéres et al.,1998].
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Para a fabricacdo das nanoparticulas precisamos dos seguintes materiais e

produtos quimicos:

e FeCl;-6H,0;

e FeSO,-7H,0;

e NH.OH (Hidréxido de Amonia);

e NaNOs;

e Agua destilada;

e Etanol.

Usando os materiais mencionados acima foi feito o seguinte procedimento.
Com os sais de ferro FeCl3-6H,0 e FeSO,-7H,0O preparamos duas solu¢des com
concentracdes 2 mol/l e 1 mol/l respetivamente. Depois foi recolhido de cada
solugdo 0 mesmo volume e misturamos na proporcdo (2Fe*3 : Fe*?), assim
conseguimos uma solucdo que contém so ions de ferro com uma relagédo de 2:1. Na
solugdo de ions foi adicionado 0,5 M do sal NaNOs com a finalidade de ter controle
sobre o tamanho das nanoparticulas [Araujo, 2013, Araujo, Bruno, Louro, 2015].
Adicionalmente foi preparado 25 ml de solucdo de hidroxida de ambnia com uma
concentracdo 4,0 mol/l. Da solucdo de ions de ferro recolhimos 2,5 ml que foram
injetados nos 25 ml de NH4OH para obter um precipitado na cor preta de
nanoparticulas de 6xido de ferro. A precipitacdo de nanoparticulas s6 acontece em
solucdes de pH alto [Aradjo, 2013; Araujo, Bruno, Louro, 2015], em torno de 11-
12, isso € conhecido através de varios testes realizados com solu¢des de NH+OH de
concentracfes diferentes, onde se tentou produzir nanoparticulas com
concentracdes de NH4sOH que variam desde 0,15 mol/l até¢ 4 mol/l.

Por meio desses testes foi possivel concluir que a melhor concentracéo de
NH4OH possivel para a precipitagdo de nanoparticulas ¢ de 4 mol/l por causa que a
amonia é absorvida durante a reagdo e o hidroxido fica na solugdo mantendo o pH
alto e constante [Aradjo, 2013; Araujo, Bruno, Louro, 2015]. A injecé&o dos 2,5 ml
de ions de ferro dentro dos 25 ml de NH4sOH pode ser feita através de duas formas
diferentes: da primeira forma os ions de ferro sdo adicionando lentamente em gotas
e a solucdo final é misturada com agitacdo continua; Da segunda forma os ions de
ferro s@o agregados na solucdo de forma abrupta e a solugcdo € misturada

rapidamente. A forma recomendada para agregar os ions de ferro é por meio de
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gotas e de agitacdo lenta, esta forma j& demonstrou ser eficaz para manter a
uniformidade da solugcdo durante a reagdo e assim manter o pH constante
(aproximadamente em 11) e o tamanho das nanoparticulas uniformes [Aradijo,
2013; Araujo, Bruno, Louro, 2015].

O precipitado preto foi recolhido do recipiente e submerso por um processo
de ressuspensao e centrifugacdo, onde o precipitado foi lavado com 20 ml de agua
destilada e 20 ml de etanol de forma alternada. Repetimos o processo de lavagem
por 5 vezes com uma centrifugacdo de 2500 rpm com a finalidade de tirar a base e
0s produtos quimicos que ndo reagiram do precipitado de nanoparticulas.
Finalmente as nanoparticulas foram separadas magneticamente e analisadas no
microscopio eletrénico de transmissdo (MET) (figura 5.20). Por meio do estudo
feito com microscopia eletrénica conseguimos a fotografia apresentada na figura
5.20 (a), que mostra as nanoparticulas preparadas usando a solucéo de concentracao
4 mol/l de NH+OH.

Através da analise da imagem 5.20 (a) foi possivel obter a distribuicdo de
tamanho das nanoparticulas (figura 5.20 (b)), e revelou que a maioria delas tem um

diametro entre 10 e 15 nm.
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Figura 5.20: (a) Imagem das nanoparticulas magnéticas de éxido de ferro obtida no MET; (b)
Histograma do didmetro das nanoparticulas feito a partir da imagem do MET.

Posteriormente estudamos a resposta magnética das nanoparticulas que
fabricamos usando o microscopio Hall. As nanoparticulas foram colocadas no porta

amostra de cavidade cilindrica para serem escaneadas pelo microscopio. Foram
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feitos diferentes mapeamentos variando o campo magnético desde 0,5 T até -0,5T
(Figura 5.21).
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Figura 5.21: Mapas variando o campo magnético aplicado desde 0,5 T até - 0,5 T.

Para caracterizar nossa amostra de nanoparticulas foi necessario desenvolver

no MatLab um modelo tedrico adequado com a geometria do porta amostra, sendo
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assim usamos 0 modelo de um cilindro de corrente uniformemente magnetizado
[Aradjo, 2009; Aradjo, 2013; Araujo, Bruno, Louro, 2015; Pereira et al., 2017;
Araujo et al., 2019a, Araujo et al., 2020]. Com ajuda do modelo tedrico foi possivel
obter a magnetizacdo da amostra para cada campo aplicado e assim construimos o
gréafico mostrado na figura 5.22, onde se observa a curva de magnetizagao vs campo
aplicado das nanoparticulas obtidas por meio de dois dispositivos diferentes.

© Microscopio Hall
——magnetéometro Hall

H
o

N
o

Magnetizacdo (Am?/kg)
B o

-0.5 0 0.5
Campo aplicado (T)

Figura 5.22: Gréfico de magnetizacdo vs campo aplicado das nanoparticulas feito pelos
dispositivos microscopio Hall (azul) e magnetdmetro Hall (vermelho).

Por meio das figuras 5.21 e 5.22 podemos extrair a seguinte informacdo, a
curva obtida pelo microscépio Hall foi comparada com outro dispositivo disponivel
nos laboratérios de instrumentacdo do departamento de Fisica da PUC-Rio, que é
0 magnetdémetro Hall, dispositivo que ja tinha demonstrado ser capaz de realizar
medicdes em diferentes amostras incluindo nanoparticulas [Araudjo, 2013, Aradijo,
Bruno, Louro, 2015], comparando as duas curvas é possivel notar que elas sdo
muito proximas e portanto o microscopio Hall tem a capacidade de realizar
medicOes em amostras de tamanho nanometrico. Adicionalmente, atraves da curva
522 determinamos que as nanoparticulas possuem comportamento
superparamagnético. Esse ultimo resultado é fundamentado na forma da curva de

magnetizacdo, pelo fato que as nanoparticulas superparamagnético ndo possuem
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valores de coercividade e remanéncia, fendmeno que acontece usualmente em
nanoparticulas de didmetro entre 2-14 nm [Aradjo, 2009; Aradjo, 2013; Araujo,
Bruno, Louro, 2015].

5.5.
Microparticulas magnéticas

Além das nanoparticulas e os cubos de éxido de ferro, também fizemos
medi¢Bes usando como amostra as microparticulas magnéticas (Supermagna
RW2220), que foi o mesmo material de fabricacdo dos cubos. O processo de
caracterizacdo das microparticulas foi idéntico com a caracterizacdo das
nanoparticulas. Usando o porta amostras com cavidade cilindrica, as
microparticulas foram depositadas dentro dela para ser escameada pelo microscépio
Hall. Foram feitos multiplos mapeamentos usando diferentes valores de campo
externo e com ajuda do modelo cilindrico que desenhamos foi possivel conseguir o
momento magnético para cada valor de campo externo. Na figura 5.23 é mostrada
a curva de magnetizacdo das microparticulas magnéticas que conseguimos por meio
do microscopio Hall.

Magnetita 99,9%
100 v

50

Magnetizacao (Am?#/kg)
o

-100 :
-0.5 0 0.5

Campo Aplicado (T)

Figura 5.23: Gréafico de magnetizacéo vs campo aplicado das microparticulas magnéticas.
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Na figura 5.23 observamos que a curva de histerese tem o comportamento de
um material ferromagnético por conta dos campos remanescentes e COercivos
diferentes de zero que ela apresenta [Aradjo, 2009; Aradjo 2013]. Também
podemos notar que tanto as microparticulas magnéticas como os cubos feitos com
ela tém comportamento ferromagnéticos nas suas curvas de magnetizacao.
Comparando as curvas de magnetizacdo das figuras 5.17 e 5.23 é possivel notar que
possuem pequenas diferencas nos valores dos campos remanescentes e COercivos.
O motivo dessas diferencas entre as curvas pode ser causado pela agitacdo térmica
das microparticulas de oxido de ferro, j& que na cavidade cilindrica as
microparticulas tém mais liberdade de movimento, enquanto as microparticulas

dentro do cubo ficam fixas por conta da mistura com o Epoéxi.
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Construimos um novo microscopio magnético de varredura, que utiliza 2
sensores Hall de baixo custo em configuracdo gradiométrica como sistema de
leitura e é controlado por médio da plataforma LabVIEW®. Conseguimos diminuir
0 ruido mecénico produzido durante a movimentacdo da amostra por meio de um
sistema de molas ligada ao atuador X, uma placa de latéo ligada ao atuador Y e uma
plataforma de acrilico que da suporte ao sistema de deslocamento. Aperfeicoamos
0 microscépio Hall desenvolvendo 3 placas de circuito impresso, 0s quais
conseguem substituir as funcdes do sistema de leitura descrito no capitulo 3
(amplificador Lock-In e filtro Low-In), portanto nosso microscopio € independente
de outros instrumentos. Calibramos o microscépio Hall usando uma esfera de
niquel com 99%. Através da calibracdo conseguimos uma distancia de 143 pum entre
0 elemento detector GaAs do sensor 1 e sua superficie. Conseguimos para o
microscopio Hall uma sensibilidade de 2x 10712Am? e um erro de 0,6% na
saturacdo da esfera em comparacdo com a literatura. Adicionalmente encontramos
0 ruido de 300 nTrms/(Hz)%2 no sistema de leitura gradiométrico.

Desenvolvemos modelos tedricos na plataforma MatLab para a obtencdo do
momento magnético de cada amostra mapeada pelo microscopio Hall. Fabricamos
nanoparticulas magnéticas de 6xido de ferro usando o método de co-precipitado e
cubos de oxido de ferro feito de microparticulas de magnetita. Caracterizamos
cubos, nanoparticulas e microparticulas de oxido de ferro usando o microscopio
Hall. Identificamos comportamento superparamagnético nas nanoparticulas e

comportamento ferromagnético nas microparticulas e nos cubos de oxido de ferro.
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Apéndices

8.1.

Fungdes em MatLab

Desenvolvemos 2 modelos tedricos adequados com a geometria da esfera de

niquel e cubo de oxido de ferro caracterizado neste trabalho para a obtencdo do

momento magnético de cada um.

8.1.1.
Modelo do dipolo Magnético

9909

o

$MODELO DIPOLO MAGNETICO%%%%%%

Q

$5%%%%%Funcdo Principal%$%%%%%

clear

clc

format long

$campos magneticos nos eixos x,y,z

o°

B x = 'campoB x(x,y,z,m X,m y,m z)'
B y = 'campoB y(x,y,z,m x,m y,m z)'

- oo

B z = 'campoB z(x,y,z,m x,m y,m z)'
$type campoB z
%posicdes X,Y,Z da esfera de niquel
X = (-12.0 : 0.05 : 12.0); %X em mm
XX = X';
Y = 1.5; %Y em mm
Z = 3; %72 em mm
gmomento magnetico so em eixo Z em A*m"2
M x = 0;
My = 0;
Mz = 3*10"4;
medidas = [XX Y*ones(481,1) Z*ones(481,1) M x*zeros(481,1)

M y*zeros(481,1) M z*ones(481,1)];

save

("medidas.txt', 'medidas', '-ascii')
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$Dados de entrada da funcdo da sub-rotina x,y,z,M-x,m y,m z

= load('me
(:,1);
(:,2);
(:,3);

|
I oo

D(:,4)
= D(:,5)
D(:,0)

38 8 NK X UO
|

N X
|

%Chama

o\

B x

o

By =

B z = campoB
plot(x,B z,'
title('Grafi
xlabel ('x (m
ylabel ('B (T
legend('B_z'

dados = [XX
save ('dados
9990000000000
O O0OO0OO0OOODOOODODO™O

didas.txt');

do da sub-rotina B z
campoB X (x,y,z,m _X,m y,m z);
campoB y(x,y,zZ,m_xX,m y,m z);
- z(X,y,z,m _X,m _y,m z);
r');
co de B vs x');
) ')

) ') ;
)7

B z];

.txt', 'dados', '-ascii');
9990000000000

O O0OO0OO0OOODOOODODO™O

Sub-rotina do dipolo magnético

o)

%$%$%%%%$Funcao

function B z
format long
Scampo magne
mO0=4*npi

A=m0 / (4

o°

o°
3N KX

oe

oe

R = sqgrt (x.

o)

do dipolo%$%%%%%
= campoB z (X,y,z,m x,m y,m z)

tico no eixo z
* 10.7=7;

* pi);

1:1:10;

= 1:1:10;

1:1:10;
10 : 10 : 100;

"2+ yLN2 + z2.02)

P X = X.*z.*m x;

= * * .
Py =y.*z.*m y;
Pz =2z.%z.*m z;
B z =

A*(3*(p x + py +p z)./R."5) - A*(m_z./R."3);
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8.1.3.

$%%%%%%%%%%SMODELO PRIMSA RETANGULARS%%%%
$%%%%%%%%%%%FUNCAO PRINCIPAL%%%%%%%%%%%
clear

format long

B z = 'prismaB z(x,y,z,m _z)'
$type campoB z

$posicdes do sensor (x,VY,2z)

X = (-30.0 : 0.05 : 30.0); %X em mm
XX = X';

o

o9

990900900

Y = 2.1; %Y em mm
SYY = Y';
Z = 2.22; %1.64*10"-3; %Z em mm
$Magnetizacdo no eixo Z em A/m do cubo de ferro
Mz = 3.0%10"4;

medidaprisma = [XX Y*ones (1201,1) Z*ones(1201,1)

M z*ones (1201,1)];

save ('medidaprisma.txt', 'medidaprisma'’
%type medidas.txt

'—-ascii'")

%dados de entrada da funcédo do prisma

= load('medidaprisma.txt');
(:,1);
(:,2);
(:,3)7

3 NN X O
|
IO oo

D(:,4);

%Chamado da sub-rotina B z
B z = prismaB z(x,y,z,m _z);

plot(x,B z,'r'");
title('Grafico de B z vs x');
xlabel ('x (mm) ') ;

ylabel ("B z (T)');

legend('B z');
dados = [XX B z];

save ('dados.txt', 'dados','—-ascii');

(x,¥,2,m_z)

127
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8.1.4.
Sub-rotina do prisma retangular

09009090090900900 Q

$%%%%%%%%%%%Funcdo do prisma retangular$$s

function B _z = prismaB z(x,y,z,m_z)
format long

$campo magnetico no eixo z
mO0=4*pi* 10.7-7;

A=m0 / (4 * pi);

9900090000000

%$dimensdes (x,y,z) do prisma dividido 2a,2b,2c

a = (2.20);
b = (2.10);
c = (2.10);

999

128

Fl1 = atan((-x + a).*(y + b)./((z + ¢c).*sqgrt (((-x + a).”2) + ((y +
b).*2) + ((z + c)."2))));

F2 = atan((-x + a).*(y + b)./((-z + ¢).*sqgrt (((-x + a)."2) ((y
+ b)."2) + ((-z + ¢c)."2))));

F3 = atan((-x + a).*(-y + b)./((z + c).*sgrt (((-x + a)."2) ((-y
+ b)."2) + ((z + ¢c).”2)))):

F4 = atan((-x + a).*(-y + b)./((-z + ¢c).*sgrt (((-x + a).”2) + ((-
y + b).%"2) + ((-z + ¢)."2))));

F5 = atan((x + a).*(y + b)./((z + c).*sgrt (((x + a).”2) + ((y +
b).%2) + ((z + ¢c)."2)))):

F6 = atan((x + a).*(y + b)./((-z + ¢).*sqgrt (((x + a).”2) + ((y +
b).*2) + ((-z + ¢)."2))));

F7 = atan((x + a).*(-y + b)./((z + ¢c).*sqgrt (((x + a).”2) + ((-y +
b).%2) + ((z + ¢c)."2)))):

F8 = atan((x + a).*(-y + b)./((-z + c).*sgrt (((x + a).”2) + ((-y
+ b).%2) + ((-z + ¢)."2))));

B z=-A."m z.*(F1 + F2 + F3 + F4 + F5 + F6 + F7 + F8);

end
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