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Resumen y Abstract IX

Resumen

En este trabajo se presenta la obtencién y caracterizacidén de cintas
amorfas de composicidédn Fers,s-x CrxNbsCuiSiiz,sBs, con 0 < X < 10. E1
objetivo de este trabajo es estudiar las ©propiedades de
magnetizacidén, la resistencia, la admitancia, el factor de calidad
e impedancia de materiales en forma de cintas producidas por medio
del método de solidificacidén répida de la rueda fria “melt spining”.
La produccién de las aleaciones fue realizada en el laboratorio de
S6lidos Amorfos de la facultad de ingenieria de la Universidad de
Buenos Aires. En el desarrollo de esta tesis se implementd un
sistema autdénomo para la caracterizacidédn eléctrica y magnética de
las cintas tomando como base un impedanciometro de la marca Wayne

Kerr. Se hace una resefia tedrica de las variables medidas, asi
como su proceso de fabricacidén y la automatizacidén del equipo de
medida Wayne Kerr. Por Ultimo se listan los resultados obtenidos

y las perspectivas surgidas en el desarrollo del trabajo.

Palabras clave: Cintas Amorfas, magnetoimpedancia gigante, Wayne
Kerr.

Abstract

STUDY OF PROPERTIES MAGNETO - ELECTRICAL MAGNETICALLY SOFT MATERIALS IN
RIBBON FORM, BASED ON IRON.

The Aim in this work was the production of amorphous ribbons of
composition Fe7s,s - xCryNbsCuiSiiz,sBg with 0 £ x £ 10 , was conducted
by the method of rapid solidification of the cold wheel " melt
spinning " holding its both electrical characterization magnetic as
few parameters , such as impedance , phase angle , Q factor ,
reactance , resistance , among others. Alloys production was
performed in the laboratory of Solid Amorphous engineering faculty
at the University of Buenos Aires. In developing this thesis a
theoretical review of the measured variables as well as 1its
manufacturing process and automation of the measuring equipment is
Wayne Kerr. Finally the results obtained and the conclusions and
suggested recommendation are presented.

Keywords: amorphous ribbons, giant magneto impedance, Wayne Kerr.
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Introduccion

El avance tecnoldégico mundial se debe en gran parte al estudio de
las propiedades magnéticas y eléctricas de los materiales, debido a
la aplicabilidad de estas en la mayoria de las ciencias y campos
cientificos. En este contexto se destacan las propiedades tales como
la impedancia, la reactancia, la susceptancia, el factor de calidad,
entre otras, las cuales hacen que los materiales conocidos sirvan
para propdsitos industriales y médicos. De igual forma, la aleacidn
de estos materiales con otros puede generar resultados importantes
a la hora de caracterizarlos y mejorar sus propiedades magneto-
eléctricas, para problemas y soluciones especificas.

Los desarrollos tecnoldgicos basados en la caracterizacidn de
materiales amorfos son procesos de largos afios de investigacidn los
cuales apenas estan dando sus resultados. Aplicaciones tales como
el mejoramiento de la fabricacidn de transformadores basados en el
estudio del Factor de Calidad, asi como el posicionamiento de
cabezas de discos duros implementados bajo la técnica de
magnetoimpedancia gigante (MIG) o la fabricacidén de sensores de
posicidén utilizando técnicas de cambios de resistencia debido a
campos magnéticos son solo unas cuantas aplicaciones que surgen en
este momento en el mundo cientifico. De igual forma, surgen
pardmetros magnéticos y eléctricos los cuales no han sido estudiados
a profundidad, haciéndolos interesantes al momento de descubrir
nuevos avances asi como sus posibles aplicaciones tecnolégicas.

El estudio de las propiedades estructurales vy magnéticas de
aleaciones nanocristalinas de FeSiBNbCu es una importante linea de
investigacién y aplicacidén. Estos materiales tiene permeabilidad
magnética de grabacidén y altos valores del efecto magnetoimpedancia
(MI), se caracterizan por propiedades estructurales, eléctricas,
magnéticas y 6pticas inusuales, y su resistencia a la corrosidn.

Nuevas aleaciones a base de la composicidn Fer3.55113 . 5sBgNbsCu; estén
en desarrollo (a través de una ligera variacidédn de la composicidn)
con el objetivo de obtener propiedades funcionales mejoradas. Se
demostrd que la adicidédn de cromo a expensas del hierro, en
comparacidén con la composicién clésica, aumenta la temperatura de
cristalizacidén y la resistencia a la corrosidén de las aleaciones.
El hierro en este tipo de materiales se ha venido reemplazando por
otro tipo de elementos como manganeso, niquel, aluminio, entre otros
para maximizar ciertas propiedades como magnetostriccidn,



2 Introduccidn

magnetoimpedancia, magnetoresistencia, “Exchenge BIAS”, entre
otros.

Un interés en la MI, en este documento, se explica, no sélo por las
capacidades de las aplicaciones para detectar campos magnéticos
débiles, sino también como un método para estudiar las
caracteristicas de la anisotropia magnética y el estado estructural
de los materiales ensayados, la cual no puede ser detectada en
estudios magnetoestaticos.

En este trabajo se estudiaron experimentalmente las propiedades
magneto - eléctricas de materiales magnéticamente blandos en forma
de cintas, basados en Fejs3.5CryNbsCuiSiiz.sBy con 0 £ x £ 10 y para ello
se sistematizo el proceso de medicidén de MI.

La estructura del presente trabajo pretende inicialmente introducir
al lector en el contexto de materiales magnéticos blandos en forma
de cintas de alta permeabilidad nanoestructuradas metdlicas y en la
importancia de la medicidén de la magnetoimpedancia en la actualidad,
asi como de explorar otras propiedades eléctricas y magnéticas que
aun no se han estudiado totalmente. En el primer capitulo se
presentan los fundamentos tedbdricos necesarios para encaminar al
entendimiento de los resultados obtenidos y los procesos de disefio
del sistema de medicién de impedancia en presencia de campo
magnético, asi como de otros pardmetros de medida analizados en este
trabajo. El segundo capitulo refiere los detalles experimentales
que permitieron la construccién de los materiales en estudio. En
el tercer capitulo se describe las caracteristicas relevantes que
permitieron automatizar el sistema de medicidén de las diferentes
variables eléctricas y magnéticas presentadas en este trabajo, asi
como las condiciones en que se realizaron las medidas presentadas.
En el cuarto capitulo se presentan las medidas relevantes y se
comentan los fundamentos tedricos que explican tal comportamiento.
El quinto capitulo presenta las conclusiones obtenidas desde la
discusién de los resultados vy las ©perspectivas en trabajos
posteriores en relacidén a la técnica construida y la aplicabilidad
del conocimiento adquirido entorno a los materiales estudiados. Y
por Ultimo se presentan los anexos con los trabajos presentados en
eventos nacionales e internacionales y un compendio completo de
medidas, ademéds de detalles sobre la programacién e implementacidn
de la técnica.



1. Marco tedrico

En este capitulo se explican los conceptos relevantes que llevan al
entendimiento de la medida de la impedancia y de cada uno de los
paradmetros que la componen; asi como de otras variables medidas con
variacién del campo magnético en materiales nanoestructurados en
forma de cintas metdlicas magnéticamente blandas producidas por la
técnica de “Melt spinning” con composicién de Fe, B, Si, Cu, Nb y
Cr; las caracteristicas de estos materiales que los llevan a
presentar comportamientos ante diversas variables medidas asi como
la descripcidén de la fisica involucrada en estas.

1.1 Impedancia y admitancia

La impedancia, Z, es la oposicién que experimenta un dispositivo o
circuito eléctrico o electrdbdnico a la circulacidédn de corriente
eléctrica alterna o tan solo variable en el tiempo. Esta propiedad
es descrita por un numero complejo cuya parte real es llamada
resistencia eléctrica, R, y la parte imaginaria, reactancia, X. La
resistencia eléctrica se debe a un conjunto de caracteristicas
fisicas y quimicas del material en si, mientras que la reactancia
tiene en cuenta también la variacién temporal de la excitacién
eléctrica. En el presente trabajo se usard como excitacidén eléctrica
una corriente <eléctrica, I, variable en el tiempo de forma
sinusoidal con una frecuencia angular, o y una amplitud, I, (ver
ecuacidén (1.1.1))

’

1(t) = I sin(wt) (1.1.1)

Se pueden considerar dos modelos electrdénicos que simulan el
comportamiento de un material, al realizar una medida de impedancia,
el modelo serie y el modelo paralelo, como se observa en la
figura 1-1. En el primer caso se habla de impedancia y en el segundo
de admitancia, Y (ver ecuacidén (1.1.2), ecuacidén (1.1.3) y ecuacidn
(1.1.4)).

Z(w) =R+ iX(w) (1.1.2)

Y(w) =G +iB(w) (1.1.3)
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Y = (1.1.4)

1
Z

Figura 1-1: Impedancia en serie y en paralelo.

Resisrenci Reactancia G

B

Susceptancia

Donde G es conocida como conductancia y B como susceptancia. Los
planos de medida de la impedancia y de la admitancia se muestran en
la Figura 1-2. En ella se aprecian los distintos modelos y 1los
dngulos que determinan la desviacién del componente respecto del
modelo resistivo y conductivo puro. El radio-vector asociado a un
componente ideal coincide con la direccidén de un eje. Por ejemplo,
si se considera el plano de la impedancia, la parte real es la
resistencia, y la imaginaria se denomina <reactancia. Los
condensadores ideales se encuentran en el semi-eje imaginario
negativo, y las bobinas idéales en el semi-eje imaginario positivo.
Cuanto mas ideal es un condensador o una bobina, menos resistiva es
y por consiguiente, el &ngulo estard prdéximo a -90° y a 90°,
respectivamente. Los dispositivos reales, en cambio, si son
inductivos el radio-vector de la impedancia se ubica en el cuadrante
superior y si son capacitivos en el cuadrante inferior.

Figura 1-2: Planos de medida de la impedancia y la admitancia.
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De la figura se puede deducir la ecuacidén (1.1.5)
9=atan(%); qo=atan(§) (1.1.5)

Con las definiciones anteriores se puede llegar a obtener 1los
factores que deducen y comparan que tan lejos de la idealidad se
encuentran los materiales medidos.

1.2 Factor de calidad y factor de disipacién

Al medir materiales generalmente se encuentra que no son idealmente
capacitivos o inductivos, sino gque se comportan como una mezcla de
estos dos comportamientos. Mucho méds si estos materiales son
muestras de cintas magnéticamente suaves amorfas, al ser construidas
por el método de solidificacién réapida, la inhomogeneidad encontrada
en el estado liquido es congelada creando resistencias y capacitores
en serie y en paralelo dentro del material por la distribucidn de
los elementos en el mismo. Estas cintas aparte de ser conductoras
también son magnéticas y la conductividad eléctrica encuentra nuevas
interacciones, las electrodinédmicas normales y las cuanticas. Se
necesita definir entonces dos factores que indican la idealidad de
los comportamientos, el factor de calidad, O, y el de disipacién,
D. El1 factor de calidad representa las caracteristicas no ideales
del componente; cuanto mayor es O, mejor o mads ideal es el
componente. Q es en general para elementos mayormente inductivos y
D para capacitivos.

El factor de calidad de una admitancia (ver ecuacidén (1.2.1))se
define como la relacidén o cociente entre el promedio de la energia
que almacena un material y el promedio de la energia que disipa
durante el mismo tiempo de medida.

__ Energia almacenada |1 Xs|
Q= e A =tanf = =%
Energia disipada Rg

(1.2.1)

Cuanto mejor es el componente menor es su parte resistiva, menos
energia disipa, por ejemplo cuanto mas pura es una bobina menor es
la resistencia en serie del modelo, R;. En consecuencia, mayor sera
su factor de calidad. Obsérvese que esta definicidédn es originaria
de los modelos serie.

Para los condensadores se suele utilizar la definicidén de factor de

disipacién, definido como el inverso del factor de calidad. Por

ejemplo, considerando un modelo paralelo, Rp, de un condensador

(resistencia en paralelo con un condensador ideal), se tiene la

siguiente expresidn del factor de disipacién (ver ecuacidn (1.2.2)):
1

D=coth =2 = Lo (1.2.2)
|B| wCp
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Como alternativa al factor de disipacidén se emplea a menudo el
factor de potencia, que se define seguin la ecuacidén (1.2.3):

FP=C059=1— D

2= Vet (123)

1.3 Magnetismo en cintas de aleaciones amorfas

Hace cerca de 50 afios se descubrieron ciertas aleaciones que al ser
enfriadas rapidamente desde el estado liquido, solidificaban en
materiales nanocristalinos. A estos materiales se les llamaron
Vidrios Metdlicos (SG por sus siglas en inglés) o aleaciones
amorfas. La forma mas comin de produccidén de estos materiales es
por la técnica de Melt Spinning, donde un chorro de material fundido
sale de un pequefio agujero a presidn de gas sobre una rueda de metal
que gira a alta velocidad, esto causa que se forme una cinta delgada
que se enfria répidamente hasta la solidificacién a ratas de 105 a
106 K/s, estas cintas tienen entre 25 y 35um de espesor, de
milimetros o centimetros de ancho y longitudes variables que pueden
alcanzar kildémetros. En el proceso de produccidén en presencia de
gases controlados o al aire libre, se pueden generar irregularidades
o franjas a lo largo de la cinta por las bolsas de gas gque se forman
entre la rueda y el material fundido, para solucionar esto se puede
realizar este proceso en vacio.

Las aleaciones magnéticamente blandas construidas con la técnica
mencionada en forma de cintas tienen un alto contenido de elementos
magnéticos, cerca del 80% de los elementos pueden ser hierro,
manganeso, niquel, cobalto, etc., o una mezcla de ellos; el resto
en elementos que favorecen el estado amorfo como el boro y el
silicio; y un bajo porcentaje otros elementos que intervienen en el
proceso de cristalizacidn, aumentan la resistencia a la corrosidn,
o que mejoran propiedades magnéticas, eléctricas, térmicas,
mecanicas como cromo, oro, cobre, etc.

En particular, en las cintas de Fe73.55113.5BoNb3Cu; el hierro aporta,
generalmente, magnetismo localizado y magnetostriccidn, el silicio
y el boro favorecen el estado de vidrio metdlico de las cintas, el
cobre influye en la nucleacién de la cristalizacidén y el niobio la
limita, lo cual le da el carécter nanoestructurado. Por estudios
anteriores en el Laboratorio de Magnetismo y Materiales avanzados
sobre la clase de universalidad en las transiciones magnéticas de
estas cintas, cuando se reemplazan adtomos de hierro por &tomos de
cromo en pequeflas concentraciones, aumenta el magnetismo itinerante
y disminuye la anisotropia de ion unico.

Estas «cintas son de Dbaja anisotropia, alta magnetizacidén de
saturacidén, alta magnetostriccidn y, aunque son metédlicas, tienen
alta resistencia eléctrica de cerca 100 uQcm. Sin recocido son
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duras, resistentes a la tensidén y dactiles. Por su contenido de
elementos magnéticos y ser amorfas, se les puede inducir anisotropia
magnética al recocerlas a bajas temperaturas en presencia de campos
magnéticos estéaticos.

La magnetostriccién es el cambio en la longitud en una direccidn
dada de un material magnético cuando se magnetiza a lo largo de esa
direccién. Del mismo modo el esfuerzo en un material ferromagnético
puede alterar la direccidédn de la magnetizaciodn.

La anisotropia magnética es la dependencia de la energia interna de
un sistema en la direccidén de la magnetizacidén esponténea. Un
término de energia de este tipo se llama energia de anisotropia
magnética. En general la mayoria de tipos de anisotropia magnética
estan relacionadas con la simetria del cristal de un material y esto
se conoce como anisotropia magnetocristalina. Anisotropia también
puede estar relacionada con la tensidén mecdnica en el sistema y esto
se conoce como anisotropia magnetostrictivo.

1.3.1 Anisotropia de forma

La anisotropia dipolar magnética o anisotropia de forma, esté
mediada por la interaccidén dipolar. Esta interaccidén es de largo
alcance y por lo que su contribucién depende de la forma de la
muestra. Por lo tanto anisotropia de forma llega a ser importante
en peliculas delgadas y con frecuencia produce la alineacidén en el
plano de los momentos. Al ser en forma de cintas estos materiales
presentan un factor de desmagnetizacidén alto, cercano a 1, en la
direccioén perpendicular a la cinta a causa del campo
desmagnetizante.

1.3.2 Anisotropia de ion Unico

Se determina por la interaccidén entre el estado orbital de un ion
magnético y el campo cristalino circundante, gque es muy fuerte. La
anisotropia es un producto de la extincidén del momento orbital por
el campo cristalino. Este campo tiene la simetria de 1la red
cristalina. Por lo tanto los momentos orbitales pueden ser
fuertemente acoplados a la red. Esta interaccidén se transfiere a
los momentos de espin a través del acoplamiento spin-6rbita, dando
un acoplamiento d-electrdé4n més débil de los espines a la red
cristalina. Cuando se aplica un campo externo los momentos orbitales
pueden permanecer acoplados a la red, mientras que los giros son
mas libres ©para girar. La energia magnética depende de la
orientacidén de la magnetizaciédn con relacién a los ejes del cristal.
Esta anisotropia se evidencia en el exponente critico B gque se
aproxima a 0.33 e indica una clase de universalidad del tipo Ising
en la transicién de fase magnética Ferro-Para.
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El efecto magneto-eldstico surge de la interaccidédn spin-dérbita. Los
momentos de espin estan acoplados a la red a través de los electrones
orbitales. Si la red se cambia por el esfuerzo las distancias entre
los &tomos magnéticos se altera y por lo tanto las energias de
interaccidédn se cambian. Esto produce anisotropia magneto-eléstica.

1.4 Magnetoimpedancia

La magnetoimpedancia (MI) fue descubierta hace cerca de dos décadas,
innumerables investigadores han trabajado en este tiempo para
comprender la fisica involucrada en el fendémeno. Al momento se ha
podido descubrir también la magnetoimpedancia gigante (MIG). A la
par con la teoria, la fisica aplicada y la ingenieria han hecho
innumerables avances en la realizacidén y modelacidn de la medida,
se han propuesto diferentes métodos y técnicas més precisas que
pueden caracterizar distintos tipos de materiales. Como la
impedancia es una magnitud extensiva, el pardmetro que sirve de
comparacién entre materiales es el cambio porcentual de la
impedancia o AZ/Z (ver ecuacidén 1.4.1).

AZ _ Z(H)—Z(Hmax)
— = ——=-x% 1009 1.4.1
Z Z(Hmax) 00% ( )

Este término hace referencia al cambio de la impedancia entre un
campo magnético externo, H, y el madximo campo magnético, Hmax, donde
la cinta se considera saturada.

La presente tesis propone el estudio de la magnetoimpedancia en
materiales magnéticos blandos en forma de cintas, producidos por la
técnica de “melt spinnig”. La MI ha sido ampliamente estudiada vy
muchos autores inicialmente presentaron modelos basados en la
minimizacidén de la energia libre para algunas estructuras de
dominios. Aungque estos tipos de modelos no son considerados como
efectos dindmicos relacionados con el rédpido movimiento de la
magnetizacién, ellos son uUtiles para explicar los resultados
experimentales a bajas frecuencias y para obtener importantes
paradmetros magnéticos. (Panina y Mohri) tedbricamente investigaron
la influencia de las microcorrientes parédsitas en los movimientos
de las paredes de los dominios en el efecto MIG. Este modelo es
valido para la regién de baja frecuencia, donde la magnetizacién
circular por los movimientos de las paredes de los dominios todavia
es significante. A altas frecuencias, cuando la rotacidén de 1la
magnetizacién domina completamente el proceso de magnetizacidn, las
caracteristicas dindmicas Jjuegan un importante papel, y un modelo
aun més riguroso debe basarse en la solucidén simultédnea de las
ecuaciones de Maxwell y la ecuacidén de Landau-Lifshitz para el
movimiento de la magnetizacidén. Este proceso es bien conocido por
las teorias de la resonancia ferromagnética. Para alcanzar esta
tarea, la permeabilidad dinédmica efectiva o total p debe ser
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derivada para una cinta con anisotropia planar uniaxial. (Yelon)
demostrd que la teoria de la resonancia ferromagnética en metales,
desarrollado hace mas de cincuenta afos, toma explicitamente en
cuenta el efecto de intercambio, en concordancia con lo observado
en el efecto de MIG a altas frecuencias.

1.5 Efecto piel

En corriente alterna se observa gque hay una mayor densidad de
corriente en la superficie que en el centro. Este fendmeno se conoce
como efecto piel. El efecto piel se debe a que la variacidn del
campo magnético es mayor en el centro, lo que da lugar a una
reactancia inductiva mayor, y, debido a ello, a una intensidad de
corriente menor en el centro del conductor y mayor en la periferia.
Para corriente alterna en un conductor, la profundidad hasta la cual
el 63% de la corriente fluye es llamada longitud de penetracidén, 9,
y estd definida gracias a las ecuaciones de Maxwell (ecuacidn
1.5.1).

6= |— (1.5.1)

wTo
Siendo w la frecuencia angular de la corriente eléctrica, u la
permeabilidad magnética del material y o la conductividad eléctrica

del mismo. En la figura se observa el esquema del Efecto piel.

Figura 1-3: Efecto piel.

Para una cinta, la impedancia estd definida por la ecuacidédn (1.5.2).

(1+0)

Z=RDCikacoth(ika),k=T (1.5.2)

Donde Rpc es la resistencia a corriente continua, k la constante de
propagacién y a el ancho de la cinta. Cuando un campo magnético DC,
Ho, es aplicado sobre la muestra la permeabilidad wu disminuye,
incrementando la profundidad de penetracidn, cambiando la
distribucién de 1la corriente en la muestra y disminuyendo la
impedancia.
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El pardmetro u estd constituido por las contribuciones de los
movimientos de las paredes de dominios y el momento de rotacidédn de
la magnetizacién. Generalmente, el primero domina a frecuencias més
bajas que la frecuencia de relajacidén de los movimientos de las
paredes de dominios, mientras a altas frecuencias la rotacidén de la
magnetizacidén es quien predomina, dado que la relajacidén es mucho
mas rapida en el caso del proceso de rotacidn.

Algunos modelos tedricos intentan encontrar la dependencia de la
permeabilidad total con la frecuencia, el campo aplicado DC, Ho y
otros parédmetros, los cuales describen el comportamiento de un
material en especial a determinadas condiciones experimentales. Por
ejemplo Machado propone para el caso de una cinta (ver ecuacidn
(1.5.3))

— —  .AHg
amye (yu0)24nMS(H0+MS+lT)
— 1+ - 1.5.3
He = Ko ( 10T (g 2 (Ho+ iyt B0) o+ 20) 2 ( )

Donde EE es la magnetizacién de saturacién, Yy es el factor
giromagnético, y Ytla susceptibilidad transversal. El primer término
de la derecha resulta de la dindmica del movimiento de las paredes
de dominios, mientras el segundo término resulta de la rotacidédn de
la magnetizacidén, y es quien domina a frecuencias mayores a la
frecuencia de relajacidn.

Es importante mencionar el hecho de que la magnitud de la MIG no
solo depende de la frecuencia f y las propiedades del material (p vy
P), sSino que también de las dimensiones transversales de la muestra.
Otro fendémeno de alto interés gue presentan algunos de 1los
materiales que poseen el efecto de MIG, es el de Estrés-Impedancia,
el cual consiste en el cambio de la impedancia eléctrica de un
material cuando esté es sometido a cierta presidén o torsién
mecanica, lo que lo hace ideal para el desarrollo de nuevos sensores
magnetoelasticos (sensores de tensidén y evaluacién de la
magnetostriccidn) .



2.Metodologia

La metodologia se presenta de manera individual en cada una de las
experiencias investigativas desarrolladas en esta tesis. Las
cuales son:

”

= Fabricacidén de cintas amorfas por la técnica de “Melt - spining
con composicidén Feqs3.5-XCrXNbsCuiSisz. sBg.

= Tmplementacidén y automatizacidén del equipo de medida.

= Caracterizacidn de las cintas y andlisis de resultados obtenidos.
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3. Resultados

3.1 Sintesis de las muestras (aleaciones)

En este capitulo se describe el proceso de produccidén de las cintas
amorfas utilizadas en esta investigacidén, de composicidn Fers,s5-x
CryNbsCuiSii3,sBy, con 0 < X < 10, por medio del método de
solidificacidén répida de la rueda fria “Melt Spinning” para su
caracterizacidén posterior. La produccidén de las aleaciones fue
realizada en el laboratorio de Sélidos Amorfos de la Facultad de
Ingenieria de La Universidad de Buenos Aires, bajo la direccidén
del doctor Fabio Saccone, entre los meses de septiembre y octubre
del afio 2011, gracias a una pasantia que contdé con la financiacidn
de la DIMA.

3.1.1 Fabricacidn de aleaciones magnéticamente blandas amorfas

Con el fin de 1lograr un estado estructural conveniente en la
composicidén de la aleacidn, ademads del cuidado que se debe tener en
la composicidén de esta, se debe tener cuidado en la forma de su
produccidén, ya que al cumplir con estos dos parédmetros se puede
garantizar el estado estructural mds conveniente en el resultado.
Las aleaciones amorfas, poseen excelentes propiedades
magneticoblandas y por medio de tratamientos térmicos, se pueden
obtener aleaciones ©parcialmente nanocristalinas y totalmente
nanocristalinas partiendo del precursor amorfo obteniendo mejores
propiedades magnéticas. El método usado para obtener aleaciones en
estado amorfo es la Solidificacién Rapida (SR, a partir de diferentes
elementos aleantes desde un gas, i6n o estado fundido, los cuales
son los estados ideales aleatorios a nivel atdémico. De esta forma
se consigue congelar la estructura del 1ligquido en sélida, 1la
cual ©presenta comportamientos electrdénicos y magnéticos muy
diferentes que los materiales cristalinos. Particularmente, las
propiedades magnéticas de los materiales amorfos se afectan
intensamente por los desdérdenes de los enlace gquimicos, los cuales
causan la distribucién de los momentos magnéticos vy de las
interacciones de canje. Por otro lado, el campo electroestatico
generado es desordenado, creando anisotropias locales a través
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del acoplamiento de espin-orbita que conduce a la orientacidn
variable de los momentos magnéticos. Este desorden estructural
introduce unas nuevas estructuras magnéticas asi como el
esferomagnetismo 6 magnetismo circular, que poseen un arreglo non-
alinear de los momentos magnéticos.

La SR consiste en obtener velocidades de enfriamiento > 10° K/s 1lo
que requiere una alta transferencia de calor, para conseguir estas
velocidades de enfriamiento, la aleacidén en estado fundido es
expulsada sobre una superficie altamente conductora. A partir de la
fase ligquida, velocidades de enfriamiento del orden de 10° K/s o
mayores, permiten formar aleaciones amorfas. Existen diversas
técnicas para producir enfriamientos réapidos, entre ellas estan
“splat quenching”, “melt spinning”, la atomizacidédn. En todas ellas,
la transferencia de calor se consigue lanzando, aplanando o
pulverizando la aleacidén fundida para que se produzca un contacto
brusco con un medio extremadamente frio. Esto implica, como minimo,
la reduccién de una dimensidén del sédlido enfriado rapidamente, el
cual adquiere forma de polvos, hilos, cintas o trozos [1].

Las técnicas de SR se caracterizan por una velocidad de enfriamiento
en la transicién liquido-sdélido elevada y un intercambio térmico,
por conduccidn, extremadamente rapido, para que se cumplan estas
caracteristicas, se deben tener las siguientes condiciones:

= FEl sustrato sobre el que se efectta el temple ha de ser un
buen conductor térmico, como por ejemplo el Cu.

= El contacto térmico entre el sustrato y el liquido ha de ser
tan perfecto como sea posible (sobrepresidn sobre el fundido).

= TLa altura del liquido en direccidn perpendicular al sustrato
ha de ser tan reducida como sea posible.

De acuerdo a lo anterior, el tiempo transcurrido entre el contacto
inicial del ligquido con el sustrato y el final de la solidificacién
debe ser tan corto como sea posible. Las aleaciones estudiadas en
este trabajo, se fabricaron por medio del método de SR de "“melt
spinning”.

En la técnica Melt Spinning, esquematizada en la figura 3-1, los
componentes de la aleacidén en estado fundido son expulsados bajo
presidén sobre una rueda de cobre en movimiento, la diferencia de
temperatura entre la aleacidén y la rueda ocasiona que la aleacidn
se enfrié a una velocidad tan alta que las moléculas no alcanzan a
reorganizarse, obteniéndose una aleacidén en estado amorfo, con
propiedades muy diferentes a las de los componentes de la aleacidn
en estado cristalino [2].
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Figura 3-1: Modelo de Melt - spinning

Presion de Argon

Bohinas de induccion

Aleacion fundida
Rueda de cobre
Cinta producida

N

3.1.2 Aleaciones amorfas con composicion Fe73,5-x
CrxNb3Cu1Si13,5B9, con 0 < X < 10 en forma de cintas

Se fabricaron cintas amorfas de aleaciones Feqs,s5-x CrxNbsCui1Siiz,sBg,
con 0 £ X £ 10 con diferentes longitudes, 2mm de ancho y 0,2 mm de
espesor, con la técnica de melt spining. Se usaron estas
composiciones  porque segun la Dbibliografia la composicidn
amorfa Fess,sNbsCuiSiis, sBe presenta un buen comportamiento magnético y
una buena respuesta al efecto de magnetoimpedancia gigante. Sin
embargo, a su vez es de interés saber en que afecta el hecho de
agregar a la composicién el Cr, dado que esté afecta negativamente
las caracteristicas magnéticas de la aleacidén, pero mejora
el comportamiento de la magnetoimpedancia gigante en 1la
misma. La presencia del Nb, Si y el B, son para estabilizar
el estado amorfo en la aleacidédn. Las composiciones usadas y el nUmero
de asignacidén de cada cinta se muestran en la tabla 3-1.

Tabla 3-1: Asignacidén para cada cinta

Composiciones valor de # de

X Cinta
Fe7s,5-x CrxNb3Cui1Sii3,s5Bg 0 1
Feqs,5-x CryNb3Cui1Sii3,5B9 2 2
Feys,5-x CryNbsCui1Siiz,sBg 4 3
Fess,s-x CryNbsCuiSiis,sBo 6 4
Fe7s,5-x CrxNb3Cui1Siis,sBo 8 5
Feys,5-x CryNbsCui1Siiz,sBg 10 6
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Los pasos seguidos en el proceso de fabricacidén son descritos a
continuacién:

= Se realiza vacio de aproximadamente de 107 mb en los crisoles
de cuarzo donde se va a depositar los componentes de la
aleacidén a producir, esto con el fin de verificar el estado
de los crisoles.

" Una vez verificado el estado de los crisoles, se procede a la
limpieza de los mismos para el pesado de la muestra.

= Listos los componentes, se depositan en el crisol como se
muestra en la figura 3-2, se realiza vacio de 10 mb, en esta
condicidén se hacen bafios con Argdn sobre la muestra hasta
alcanzar una presién de 1 Atm y se procede con la fundiciédn,
llevando el horno a potencias entre 30 y 35 KW durante 3 a 4
minutos.

Figura 3-2: Crisol con el lingote obtenido
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Figura 3-3: Fundicidén del lingote y obtencidédn de la cinta

"= Con la aleacién fundida, se prepara la rueda de cobre para
producir la cinta. El lingote obtenido anteriormente se
introduce en una boquilla de cuarzo. Esta boquilla posee un
orificio de 0.7 mm de didmetro. La rueda se pone a girar hasta
alcanzar una velocidad tangencial de entre 35-40 m/s. La
aleacién se funde llevando el horno a una potencia entre 60 y
80 KW, el doble de la potencia para la realizacidén del lingote.
Una vez fundida la aleacidén, se libera Argdén a una presidn
entre 28 y 29 mmHg, para conseguir que la aleacién fundida
salga a través del orificio; al hacer contacto con la rueda
de cobre se tiene una velocidad de enfriamiento 107 K/s
produciendo una aleacidén amorfa en forma de cinta, una imagen
del sistema asi como del proceso de fabricacidén de las cintas
son mostrados en las figuras 3-3 y 3-4.

Figura 3-4: Sistema de melt - spinning
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Las cantidades de 1los elementos usados, fueron pesados con un
balanza Mettler Toledo AB204-S, con un grado de sensibilidad de 0.1
mng.

Los compuestos utilizados en la produccidén de las diferentes cintas
amorfas son de la casa productora “Alfa Aesar” y su grado de pureza
seguin el compuesto se muestra a continuacidén en la tabla 3-2.

Tabla 3-2: Compuestos utilizados y grados de pureza dados por el
fabricante.

Compuesto Grado de Pure:za
FeSi 98.9 %
FeB 98.9 %
Nb 99.7 %
Cu 99.7%
Cr 99.3%
Fe 99.5 %

En el proceso de produccidén de las cintas, en primer lugar se prepard
la aleacidén 6 pastilla madre. Para este caso se prepararon 10g por
pastilla, cuyos pesos en gramos calculados [3] de los compuestos
segun la cinta a producir, se muestran en la tabla 3-3.

Tabla 3-3: Peso en gramos de los compuestos segun el valor de X
para la produccién de 10g de aleacidn madre.

Cinta # FeSi (g) FeB (qg) Nb (g) Cu (g) Cr (9) Fe (qg)
1 1,1095 1,0741 0,5661 0,1291 0 77,1214
2 1,1112 1,0757 0,5670 0,1293 0,2115 6,9053
3 1,1129 1,0774 0,5679 0,1295 0,4237 6,6886
4 1,1147 1,0791 0,5687 0,1297 0,6366 6,4712
5 1,1164 1,0808 0,5696 0,1299 0,8501 6,2531
6 1,1182 1,0825 0,5705 0,1301 1,0643 6,0343

3.1.3 Caracterizacion XRD

Culminado el proceso de sintesis de las aleaciones, fue preciso
llevar a cabo la caracterizacidén de las mismas. En este trabajo se
realizdé una caracterizacidn estructural, por medio de la técnica de
difraccién de rayos X (XRD), esta técnica permite corroborar el
proceso de cristalizacidén, partiendo del estado amorfo.
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Esta técnica, aplicada al estudio de la estructura de 1los
materiales, permite obtener en forma no destructiva, importante
informacién sobre distintos aspectos de los mismos como las fases
presentes, orientaciones cristalinas preferenciales, defectos
cristalogradficos y tensiones residuales.

La difraccién tiene como origen un fendmeno de difusidén por un
ntmero grande de adtomos. Estos &tomos estan ordenados en una forma
periddica formando una red cristalina. Esto hace que los rayos X
difundidos por cada uno de ellos tengan una diferencia de fase
definida entre si, que puede ser destructiva o constructiva segln
las direcciones. Las direcciones constructivas corresponden a los
haces difractados y estan definidos por la ley de Bragg, como se
observa en la ecuacidn (2.3.1) [4].

2dsend=nA (3.1.3.1)

En la ecuacidn, n es un numero entero, d es la distancia entre los
planos cristalinos, A4 es la longitud de onda de los rayos X y el
haz incidente tiene un angulo 6.

Los haces difractados estédn caracterizados por su posicidédn angular
respecto del haz incidente 1la cual da informacidén para la
identificacién de compuestos cristalinos, medicidén de
macrotensiones residuales y determinacién del valor del pardmetro
de red. También se utiliza el ancho de las lineas que da informacién
del estado de la estructura cristalina. Por Ultimo, las
intensidades proporcionan informacidén cuantitativa de compuestos
cristalinos y mide la textura cristalografica. Esta informacidn se

presenta en un grafico de intensidad en funcién del &ngulo 29,
llamado patrén de difraccién.

La caracterizacidédn de las cintas se puede apreciar desde la figura
3-5 hasta la figura 3-10.

Figura 3-5: XRD para cinta 1
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Figura 3-6: XRD para cinta 2
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Figura 3-7: XRD para cinta 3
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Figura 3-8: XRD para cinta 4
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Figura 3-9: XRD para cinta 5
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Figura 3-10: XRD para cinta 6
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3.2 Detalles experimentales e instrumentacion

Este capitulo detalla los dispositivos electrdédnicos e instrumentos
utilizados involucrados en medida de la MI, la forma en que se
vinculan para realizar medidas sistemdticas y sus limitaciones. Se
describen los algoritmos de programacidén gque se usaron para
controlar los instrumentos, tomar las medidas y almacenarlas con
diferentes condiciones iniciales y variando campo magnético o
frecuencia. También se describen las condiciones experimentales que
permitieron la produccidén de las cintas y las caracteristicas de
las mismas.

3.2.1 Generalidades

Figura 3-11: Diagrama de blogues del sistema implementado
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La implementacidén de la técnica de Magnetoimpedancia (MI) se
realizdé con diferentes dispositivos controlados por computador. EL
componente principal es un analizador de impedancia de precisiédn de
la marca Wayne Kerr, Precision Impedance Analyzers 6500B Series, un
equipo robusto capaz de realizar medidas de diferentes pardmetros
con una alta precisién y amplio rango de frecuencia. Este equipo
cuenta con dos modos de trabajo, uno grafico y otro como medidor.
Para propdésito de medicidédn e integracidén con el computador se
trabajé con el modo medidor, el cual realiza una medida y es
transmitida al computador por el bus GPIB. Las medidas de impedancia
fueron realizadas en presencia de campo magnético estatico, el cual
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fue producido por una corriente DC que fluye a través de unas bobinas
en la configuracidén de Helmholtz, esta corriente es producida por
una fuente Dbipolar de la marca Kepco, BOP 20-5D, controlada
andlogamente por una diferencia de potencial generado por una
tarjeta de adquisicidédn de datos o DAC controlada por el PC a través
del Dbus GPIB, esta tarjeta es de marca Agilent, 34970A Data
Acquisition / Data Logger Switch Unit, por ultimo, el sistema esta
integrado en un entorno de desarrollo llamado LabView de la empresa
National Instruments, la cual también desarrolla el protocolo y
hardware GPIB. La Figura 3-11 muestra el diagrama de bloques del
sistema en el cual se presenta la disposicidén de los equipos.

3.2.2 Software

Como se menciond anteriormente, el programa de instrumentacién fue
realizado en el entorno de desarrollo LabView de la National
Instruments, compatible con el protocolo GPIB. Se construyeron dos
rutinas, la primera permite realizar medidas de dos pardmetros
variando el campo magnético y la segunda permite realizar medidas
de dos parédmetros variando la frecuencia.

3.2.2.1 Procedimiento parala medida variando campo magnético:

Variables de entrada:

" Frecuencia: variable numérica de doble precisidén que indicaré
la frecuencia en Hertz a la que se ajustara el Impedancidmetro,
minimo 20, méximo 1.2ES8.

= Amplitud: Variable numérica de doble precisidédn que haré
referencia al voltaje, en voltios, de la sefial AC que se le
aplicara a la muestra.

= Medida 1 y Medida 2: variables de tipo anillo caracter, en los
cuales se pueden seleccionar cualquiera de 1las siguientes
letras: 7z, R, X, C, L, Y, G, B, D, Q. Las cuales representan
cada uno de los parametros medibles.

= Campo maximo: Variable numérica de doble precisidén que indica
el campo magnético méximo a medir en Oersteds. El valor minimo
aceptado es de 10e y el maximo de 74 Oe.

= Paso de campo: Variable numérica de doble precisidén que indica
el paso de campo magnético en el cual se incrementara cada que
se realice una medida y el minimo paso de campo es 0.050e.
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Promedio: Variable numérica entera que indica el nuUmero de
medidas que se hardn en un campo estdtico para luego ser
promediadas aritméticamente. El minimo numero es 1.

Archivo de texto: Al poner en marcha el programa aparecerd una
ventana de exploracidn que permite crear un archivo con nombre
y ubicacidén arbitrarios. En este archivo se guardaran las
variables de salida en cada ciclo de medicién.

Variables de salida:

Dos graficas XY que visualizan en tiempo real las dos medidas
escogidas graficadas en funcidén del campo magnético.

Archivo de texto: Al inicio del programa en el archivo de
texto creado se escribiran las condiciones de la medida. En
cada ciclo de medicién se guardara una linea de texto que
contenga: Campo magnético, promedio de medida 1 y promedio de
medida 2, separados por una tabulacidén y finalizado con 1los
caracteres Retorno de Carro y Linea Nueva.

Algoritmo:

1.

Lectura de las variables de entrada y creacidén del archivo de
texto con el encabezado que contiene la amplitud y frecuencia
con que se realiza la medida.

. Configuracién del Impedancidémetro con el tipo de medidas,

frecuencia y amplitud leidas.

. Ciclo Para de 6 pasos, el primero para aumentar campo, en Paso

de campo, desde 0 a Campo méximo, el segundo de Campo maximo
a 0, el tercero de 0 a Campo méximo en sentido opuesto, el
cuarto de Campo madximo en sentido opuesto a 0, el quinto de 0
a Campo maximo de nuevo y el ultimo de Campo maximo a 0 para
cerrar el ciclo de histéresis.

a. Ajuste de campo escribiendo un voltaje en la tarjeta DAC
el cual controla andlogamente la fuente de corriente
produciendo asi el campo magnético requerido y se espera
un segundo.

b. Ciclo para de promedio pasos: se lee del Impedancidémetro
la Medida 1 y Medida 2, se guarda en dos vectores y se
espera 30 segundos a que se realice la medida
correctamente y se envien los datos.

c. Se promedian los vectores.

d. Se guardan los datos en forma de texto en el archivo
abierto.
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e. Se envian los datos a los dos graficos XY.

4. Se cierran los dispositivos y el archivo creado y se muestran
los errores.

3.2.2.2 Procedimiento parala medida variando la frecuencia:

Variables de entrada:

= Campo: Variable numérica de doble precisién que indica el campo
magnético en Oersteds el cual estaréd estable en toda la medida.
El valor minimo aceptado es de 10e.

= Medida 1 y Medida 2: variables de tipo anillo carédcter, en los
cuales se pueden seleccionar cualquiera de las siguientes
letras: 7z, R, X, C, L, Y, G, B, D, Q. Las cuales representan
cada uno de los parédmetros medibles.

"= Amplitud: Variable numérica de doble precisidédn que haréa
referencia al voltaje, en voltios, de la seflal AC que se le
aplicara a la muestra.

" Frecuencia inicial y frecuencia final: variables numéricas de
doble precisidén que indicarén la frecuencia en Hertz con la
que se empieza la medida y con la que termina respectivamente,
minimo 20, madximo 1.2ES8.

" Paso de frecuencia: Variable numérica de doble precisidén que
indica el paso de frecuencia en el cual se incrementard cada
vez que se realice una medida y el minimo paso es de 1Hz.

= Promedio: Variable numérica entera que indica el nuUmero de
medidas gque se hardn en un campo estdtico para luego ser
promediadas aritméticamente. El minimo numero es 1.

= Archivo de texto: Al poner en marcha el programa aparecerad una
ventana de exploracidén que permite crear un archivo con nombre
y ubicacién arbitrarios. En este archivo se guardaran las
variables de salida en cada ciclo de medicién.

Variables de salida:

® Dos graficas XY que visualizan en tiempo real las dos medidas
escogidas graficadas en funcidén de la frecuencia.

= Archivo de texto: Al inicio del programa en el archivo de
texto creado se escribirdn las condiciones de la medida. En
cada ciclo de medicién se guardara una linea de texto que
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contenga: frecuencia, promedio de medida 1 y promedio de
medida 2, separados por una tabulacién y finalizado con los
caracteres Retorno de Carro y Linea Nueva.

Algoritmo:
1. Lectura de las variables de entrada y creacidédn del archivo de
texto con el encabezado que contiene la amplitud y el campo

magnético con que se realiza la medida.

2. Configuracién del Impedancidmetro con el tipo de medidas y la
amplitud de la corriente gque pasard por la muestra.

3. Configuracién del DAC con el voltaje apropiado para producir
el campo magnético requerido en todo el experimento.

4. Ciclo Para que aumentara la frecuencia desde la frecuencia
minima hasta la méxima con incrementos de paso de frecuencia:

a. Ajuste de frecuencia en el Impedancidmetro.

b. Ciclo para de promedio pasos: se lee del Impedancidémetro
la Medida 1 y Medida 2, se guarda en dos vectores y se
espera 30 segundos a que se realice la medida
correctamente y se envien los datos.

c. Se promedian los vectores.

d. Se guardan los datos en forma de texto en el archivo
abierto.

e. Se envian los datos a los dos gréficos XY

5. Se cierran los dispositivos y el archivo creado y se muestran
los errores.






3.3 Analisis de resultados

Los resultados mas relevantes obtenidos con esta técnica de medicidn
son presentados vy discutidos a continuacién. Inicialmente se
muestran los resultados de la medida del mébdulo del cambio de la
impedancia, AZ/%Z, los cuales son los referentes en todo trabajo de
MI. A continuacidén de impedancia se presentan la resistencia, R,
como pardmetro dominante en la impedancia, siguiendo después con la
parte imaginaria, reactancia X, capacitancia, C, e inductancia, L.
Se analiza también el &ngulo de la impedancia para dos frecuencias
diferentes en todos los contenidos de cromo de las cintas. Por
tltimo se presentan el factor de calidad, Q, y de disipacién, D, la
admitancia, Y, y la susceptancia, B, para completar las medidas
teorizadas con modelos de configuracién serie y paralela.

3.3.1 Magnetoimpedancia

El compendio de medidas de los pardmetros de la impedancia y la
admitancia fue realizado con el sistema de medicidén de magneto-
impedancia desarrollado en el presente trabajo. Para cada medida se
escogieron dos parametros y se varid el campo magnético desde -740e
a 74 0Oe en incrementos de 0.50e y en secuencias de ciclos de
histéresis. El impedanciémetro fue operado con 10mV para todas las
medidas presentes. Se organizaron las medidas segun los dos modelos,
serie y paralelo, para cada cinta.

En las graficas siguientes se comparan el cambio de la impedancia
al variar el campo magnético estdtico en direccidén de la corriente
alterna aplicada para las cintas Fe7s3.5-xCrxNbsCuiSiiz.sBs con x: 0, O,
4, 6, 8, 10 y a frecuencias de 5, 10, 15, 20, 25 y 30MHz

3.3.1.1 Cromo 10%

De las figuras 3-12 y 3-13 se puede concluir que a medida que aumenta
la frecuencia aumenta AZ/Z, esto es consecuente con el efecto piel
y la permeabilidad transversal modificada por el campo magnético
(Egs 1.5.3). Ademés, se puede notar que la cinta con 10% de contenido
de cromo presenta irreversibilidad en su impedancia a medida que
varia el campo magnético externo estdtico. Lo cual es méds notorio
a baja frecuencia. Por ultimo, se nota un aumento de la dispersidn
en la medida para mayor frecuencia, esto puede deberse a fendmenos
de autoinducciédn.

En el comportamiento de dos picos (TP), los maximos se presentan
cuando el campo externo aplicado iguala al campo de anisotropia de
la muestra se iguala con el campo magnético aplicado a la muestra,
indicando diferencias en la formacién de dominios magnéticos y su
permeabilidad con respecto a 10% de cromo.
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Figura 3-12: Incremento de la impedancia variando campo magnético
para la cinta Fe63.5Crl10Nb3CulSil3.5B9 y frecuencias de 5, 10 vy
15MHz
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Figura 3-13: Incremento de la impedancia variando campo magnético
para la cinta Fe63.5Crl0ONb3CulsSil3.5B9 y frecuencias de 20, 25 vy
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3.3.1.2 Cromo 8%

El efecto de magnetoimpedancia en la figura 3-14 resulta ser menor
que en la cinta con 10% de contenido de cromo. A partir de los 10
MHz empiezan a aparecer dos picos con maximos cercanos a los 10 Oe.

A bajas frecuencias, se observa la apariciédn de un pico en la medida
de magneto-impedancia, este comportamiento denominado “de un solo
pico (SP)” se debe al movimiento de las paredes de dominio [27].
Para Altas frecuencias (a partir de 20MHz aproximadamente) se
observa la aparicidén de dos picos (TP) por la ausencia del movimiento
de las paredes de dominio debido a las corrientes de pérdida de
Eddy. En este caso, el proceso de rotacidén de los dominios es el
dominante [28] El campo donde se presenta los maximos en el
comportamiento TP, se denomina campo de anisotropia. En este caso,
el comportamiento TP ocurre cuando el campo externo aplicado a la
muestra es igual al campo de anisotropia.

Figura 3-14: Incremento de impedancia variando campo magnético
estdtico para la cinta Fe65.5Cr8Nb3CulSil3.5B9 y frecuencias de 5,
10, 15, 20, 25 y 30MHz
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3.3.1.3 Cromo 6%:

La figura 3-15 a diferencia de las deméds, ilustra que la cinta con
6% de contenido de cromo tiene una fuerte irreversibilidad. Esta
se puede asociar a un cambio en la permeabilidad del material.

Figura 3-15: Incremento de impedancia variando campo magnético
estdtico para la cinta Fe67.5Cr6Nb3CulSil3.5B9 y frecuencias de 5,
10, 15, 20, 25 y 30MHz
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3.3.1.4 Cromo 4%:

En la figura 3-16 se observa que el cambio en la impedancia, aungque
pequefio, aumenta con la disminucidén de cromo. Se aprecia un solo
pico para todas las frecuencias utilizadas y el mayor cambio de
impedancia aparece para las tres frecuencias més altas. De nuevo se
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aprecia un aumento en la dispersidén para frecuencias mayores, 1lo
cual puede deberse al bajo voltaje de la sefial de excitacidn.

Figura 3-16: Incremento de impedancia variando campo magnético
estatico para la cinta Fe69.5Cr4Nb3CulSil3.5B9 y frecuencias de 5,
10, 15, 20, 25 y 30MHz
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3.3.1.5 Cromo 2%:

En la figura 3-17 se observa que disminuyendo el contenido de cromo
al 2%, empiezan a aparecer dos picos en la curva de MI desde 10MHz.
Asi mismo, se reduce una disminucidén en la dispersidén de los datos
y los picos alcanzan un valor médximo alrededor de los 20 Oe y son
mas pronunciados. La MI aumenta hasta casi el 2% en cada medida.
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Figura 3-17: Incremento de impedancia variando campo magnético
estédtico para la cinta Fe71.5Cr2Nb3CulSil3.5B9 y frecuencias de 5,
10, 15, 20, 25 y 30MHz
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3.3.1.6 Cromo 0%:

En ausencia de cromo (ver figura 3-18) se eleva la MI al 3.7% para
10 MHz y empieza a disminuir hasta desaparecer a 30 MHz, dividiéndose
en dos picos para 20 y 25MHz. Este comportamiento presenta
concordancia con resultados previamente reportados [30].

Figura 3-18: Incremento de impedancia variando campo magnético
estédtico para la cinta Fe73.5CrONb3CulSil3.5B9 y frecuencias de 5,
10, 15, 20, 25 y 30MHz
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3.3.2 Angulo

En las figuras 3-19 y 3-20 se presenta el angulo de la impedancia
para las frecuencias 5 y 20MHz respectivamente, este &angulo esté
relacionado con la cercania del comportamiento con un resistor
normal, si es positivo se acerca a un inductor y si es negativo a
un capacitor. En la figura 3-19 se observa que la grafica con el
contenido de 4% de cromo presenta un pico agudo a bajo campo pero
hay dos cambios de concavidad a cada lado del lazo de histéresis,
sefialando quizéds que puede presentar el fendmeno de tres picos ya
antes reportado. La concentracidén con comportamiento mas capacitiva
es 6% contrario a la de 0% que es evidentemente mas inductiva.
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materiales magnéticamente blandos en forma de cintas basados
en hierro.

Figura 3-19: Angulo vs campo magnético estatico para la cinta 10,
8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 5MHz
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Figura 3-20:

8,
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4,

2y

Angulo vs campo magnético estatico para la cinta 10,
0% contenido de cromo y frecuencia de 20MHz
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materiales magnéticamente blandos en forma de cintas basados
en hierro.

3.3.3 Resistencia y reactancia

La resistencia lleva la informacién del efecto piel, cuanto menos
longitud de penetracidén més resistencia a la corriente presenta por
la reduccidén del &rea transversal del conductor, sin embargo,
también es una variable extensiva y por tanto depende de la longitud,
ancho y espesor de la muestra, de esta forma analizando las gréaficas
desde 1la figura 3-21 a 3-26, se puede decir que la cinta con
contenido de cromo de 6% presenta la resistencia més alta y es
seguida por la de 8% de cromo. Se debe resaltar el hecho que la
frecuencia de 25MHz sea la que més resistencia presenta en estas
cintas. Otro resultado importante es que solo la cinta con 2% de
cromo presento comportamiento de dos picos en esta variable. Se debe
tener en cuenta la posibilidad de que estas muestras presenten el
fenbmeno de magnetorresistencia.

Figura 3-21: Resistencia vs campo magnético estdtico para la cinta
de 10% de contenido de cromo y frecuencias de 5, 10, 15, 20, 25 vy
30MHz
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Figura 3-22: Resistencia vs campo magnético estdtico para la cinta
de 8% de contenido de cromo y frecuencias de 5, 10, 15, 20, 25 vy
30MHz
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materiales magnéticamente blandos en forma de cintas basados
en hierro.

Figura 3-23: Resistencia vs campo magnético estdtico para la cinta
de 6% de contenido de cromo y frecuencias de 5, 10, 15, 20, 25 vy
30MHz
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Figura 3-24: Resistencia vs campo magnético estdtico para la cinta
de 4% de contenido de cromo y frecuencias de 5, 10, 15, 20, 25 vy
30MHz
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Figura 3-25: Resistencia vs campo magnético estatico para la cinta
de 2% de contenido de cromo y frecuencias de 5, 10, 15, 20, 25 vy
30MHz

Fen.sCerbsCulSi B

13579
13,0 T T T T T T T T T T T
L 5MHz ]
* 10MHz
12’8 L 4+ 15MHz |
v 20MHz
L 25MHz 4
— <« 30MHz
(2] - -
8 126
£
£ 124
o)
& 122
o
g
g 120
°
3
S 18
11,6

Campo (Oe)



40 Estudio de las propiedades magneto - eléctricas de
materiales magnéticamente blandos en forma de cintas basados
en hierro.

Figura 3-26: Resistencia vs campo magnético estdtico para la cinta
de 0% de contenido de cromo y frecuencias de 5, 10, 15, 20, 25 vy
30MHz
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Por otro lado, la reactancia, que es la parte imaginaria de la
impedancia, lleva informacidén sobre la induccidn y polarizacidén que
pueda presentar la muestra. De las figuras 3-27 y 3-28 se puede
observar que la cinta con 6% de cromo por sSu resistencia presenta,
en cierta medida mayor aporte por polarizaciédn que por induccidn y
su corriente de desplazamiento no se ve muy afectada por el campo
magnético para corrientes con frecuencia de 5MHz pero si se puede
notar una ligera dependencia del campo magnético para la frecuencia
de 20MHz y ademéds presenta irreversibilidad.

De la muestra con 4% de cromo se puede oObservar que termina en un
pico agudo con cambios de concavidad que pueden llevar indicios de
comportamiento de tres picos. Para 20MHz las seis muestras presentan
dos picos en la reactancia, lo cual demuestra la existencia de
pequefios dominios magnéticos, que por la forma de los picos, la
profundidad a campo cero y lo alejados que se encuentran del origen
y la ecuacidén 1.5.3 (machado et al) uno puede intuir que los dominios
mas grandes o con mayor supermomento los tienen las muestras con 2
y 0% contenido de cromo.



Capitulo 3

41

Figura 3-27: Reactancia vs campo magnético estdtico para la cinta
10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 5MHz
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materiales magnéticamente blandos en forma de cintas basados

Estudio de las propiedades magneto - eléctricas de

en hierro.

Figura 3-28:

Reactancia vs campo magnético estatico para la cinta

10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 20MHz
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A la reactancia aportan positivamente la inductancia y negativamente
el inverso de la capacitancia. En las figuras 3-29 y 3-30 se observan
valores positivos para capacitancia en la muestra con 6% de cromo y
las demas presentan valores negativos indicando inductancia. Lo
mismo para las figuras 3-31 y 3-32 donde esta misma muestra presenta
inductancia negativa indicando, nuevamente, su caracteristica
capacitiva.

Figura 3-29: Capacitancia vs campo magnético estdtico para la cinta
10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 5MHz
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materiales magnéticamente blandos en forma de cintas basados
en hierro.

Aunque la inductancia y capacitancia en las cuatro imégenes (ver
figuras 3-29 a 3-32) muestran dependencia del campo magnético, los
saltos en la medida denotan que el equipo estd en el limite de la
resolucién o de la digitalizacidén de los datos. Esto se puede deber
al uso de voltaje muy pequefio en la sefial de excitacidédn. Aunque es
de resaltar que el comportamiento es reproducible y puede tener una
explicacidén fisica, la cual en el momento se desconoce. Sin embargo,
una posible explicacién podria ser la absorcidn de energia por parte
del material, fendémeno que ocurriria en forma discreta (escalonada).

Figura 3-30: Capacitancia vs campo magnético estatico para la cinta
10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 20MHz
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Figura 3-31: Inductancia vs campo magnético estdtico para la cinta
10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 5MHz

2,50E-007

B Cr:10%
0 Crd8%
2,00E-007 A Cr 6%
Vv Crd%
1,50E-007 O Cr2%
4 Cr0%
~  100E-007
7))
e
E 5,00E-008
T
= Wt 2
0
C
@
]
(@)
o)
go)
T -195E:006
-2,00E-006 L | L | L | L | L | L
-5 -50 -25 0 25 50 75



46

Estudio de las propiedades magneto - eléctricas de
materiales magnéticamente blandos en forma de cintas basados

en hierro.

Figura 3-32:
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3.34  Factor de calidad y disipacion

El factor de disipacidén debe dar como resultado un valor muy cercano
al inverso del factor de calidad en un experimento bien llevado a
cabo. Por tanto se presentan las dos medidas en las figuras 3-33 a
3-36 tomando como modelo de aproximacidén el circuito en serie y el
circuito en paralelo para el Q y D respectivamente.

Se observa que los valores son inversos, por tanto el sistema realiza
medidas coherentes con la modelacidén electrénica adoptada. Teniendo
esto claro, al observar frecuencias de 5 MHz vemos que el factor de
calidad muestra de mejor forma la caracteristica de irreversibilidad
de las cintas, pues al ser menor que la unidad para todas las cintas,
indica que se pierde mas energia que la que se gana y ésta pérdida
se debe a la resistencia eléctrica, por el efecto piel. Sin embargo
se sabe que las corrientes manejadas son del orden de decenas de
microamperios, por tanto no representan efecto Joule sino
posiblemente interaccién magnética, es decir, cambio en la dinémica
de magnetizacidédn transversal.

Para 5 MHz las muestras tienen a perder factor de calidad con el
aumento de campo pero para 20 MHz sucede lo contrario.

Figura 3-33: Factor de calidad vs campo magnético estédtico para la
cinta 10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 5MHz
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Estudio de las propiedades magneto - eléctricas de
materiales magnéticamente blandos en forma de cintas basados

en hierro.

Figura 3-34:
cinta 10, 8,

Factor de calidad vs campo magnético estatico para la
2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 20MHz
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Figura 3-35:

Factor de disipacidén vs campo magnético estéatico para

la cinta 10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 5MHz
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Figura 3-36: Factor de disipacién vs campo magnético estdtico para
la cinta 10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de
20MHz
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3.3.5 Admitanciay susceptancia

Por ultimo para completar el compendio se realizaron las respectivas
medidas de los paradmetros Y y B, el primero es el inverso de 7 y el
segundo es su parte imaginaria.

En este sentido solo se presentan las figuras 3-37, 3-38, 3-39 y 3-
40 para su apreciacidédn pero las conclusiones se pueden obtener de
la impedancia y sus parametros.

Figura 3-37: Admitancia vs campo magnético estatico para la cinta
10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 5MHz
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Figura 3-38: Admitancia vs campo magnético estdtico para la cinta
10, 8, 6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 20MHz
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Figura 3-39: Susceptancia vs campo magnético estdtico para la cinta

10, 8, 6,

4,

2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 5MHz
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Figura 3-40: Susceptancia vs campo magnético estdtico para la cinta

10,

Susceptancia (B) (Siemens) Susceptancia (B) (Siemens)

Susceptancia (B) (Siemens)

8,

0,0685

0,0680

0,0675

0,0670

-0,0590

-0,0595

-0,0600

0,0560

0,0555

0,0550

6, 4, 2 y 0% contenido de cromo y frecuencia de 20MHz.

T T T T T T T T T T T T T T T T T

00426 _
a
I 00425 1
00424 _
L]

00423 .

1 1 1 1 1 1 1 L 1 L 1 L 1

5 50 25 75 50 2 0 % 50 75

T T T T T T T T T 01164 T T T T T T T T
0,163 y .

’ w
A ‘ v
L 1 Y,
\4
&‘ 0,162 Mg 1
Yy
4 W

0,61 |

1 1 1 L 1 1 L 1 L 1 1 1 1 1 L 1 L 1 L 1

5 50 25 0 % 50 75 75 50 2 0 % 50 75

T T T T T T T T T T T T T T T T T
L {00650 .
L {00645 .
- {00640 _

< Crd

1 1 1 N 1 1 N 1 N 1 1 1 1 1 N 1 N 1 N 1

75 50 25 0 % 50 7 75 50 25 0 i) 50 75

Campo (Og) Campo (Oe)



4. Conclusiones y recomendaciones

4.1 Conclusiones

= Se automatizdé un sistema capaz de medir magnetoimpedancia
(MI), en cintas magnéticas amorfas conductoras utilizando un
medidor de impedancia especializado y vinculado a un sistema
de produccién de campo magnético de baja intensidad.

= Se produjeron cintas magnéticamente Dblandas amorfas de
composicién Fess.5sCriNbs;CuiSiiz.sBg con 0 £ x < 10 a través de la
técnica de solidificacidén répida denominada “Melt Spinning”
con propiedades magnéticas y eléctricas de gran utilidad en la
industria y la fisica aplicada.

= Se realizaron medidas de MI a baja corriente, ademds, se
midieron todos los pardmetros que involucran la impedancia,
estos fueron, resistencia, reactancia, capacitancia,
impedancia, factor de calidad, factor de disipacién,
admitancia y susceptancia, en presencia de campo magnético
estatico externo en direccidén longitudinal de las cintas.

= Se encontrdé que las cintas producidas tienen diferentes
resistencias debidas a parédmetros como forma, espesor, ancho
y contenido de cromo. De esto se resalta la alta resistencia
de la muestra que contenia 6% de cromo con respecto a las otras
concentraciones. Esta cinta en particular presento mayor
comportamiento capacitivo més que inductivo.

= Se visualizé un posible comportamiento que apunta a la
aparicidén de los tres picos en la MI en la cinta con 4% de
cromo.

= TLas muestras mostraron tener irreversibilidad magnética a
bajas corrientes.

"= Se demuestra concordancia con las medidas tomadas y sus
inversas con las encontradas en la bibliografia.

®= Es de resaltar la coherencia encontrada en las medidas, por
ejemplo el factor de calidad que es inverso al factor de
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disipacidén, al igual gque la concordancia entre la admitancia
y la susceptancia,

4.2 Recomendaciones

= TInvolucrar una sonda de Corriente en el circuito de medida con
el fin de poder monitorear todas las variables eléctricas en
las cintas construidas.

= Aunque se realizdé medidas con acceso remoto sobre el equipo
automatizado, se debe fortalecer esta aplicacién ya que
permite un manejo mas 6ptimo del dispositivo, asi como un mejor
manejo del tiempo por parte del usuario.



A.  Anexo: Manual de operacion

5. Equipos a tener en cuenta

En las figuras 5-1 a 5-4 se pueden observar los equipos que
componen la técnica.

* TImpedancidémetro: Wayne Kerr, Precision Impedance Analyzers 6500B
Series.

= DAC: Agilent, 34970A Data Acquisition / Data Logger Switch Unit.
= Fuente de corriente: Kepco, BOP 20-5D.

" Bobinas de Helmholtz

Figura 5-1: Impedanciometro
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Figura 5-2: Data Logger Switch Unit.

Figura 5-3: Fuente de corrriente Kepco.

BRI DFSITATIEINAL POWEN BUFPLY /A b &

Figura 5-4: Bobina de Helmholtz




Anexo A. Manual de operaciédn 59

5.1 Antes de encender el equipo

Importante: Aseglrese gque las conexiones se encuentren bien
realizadas, tanto los terminales de wvan del Impedanciémetro a la
muestra, como los que van de la tarjeta a la fuente de corriente y
los que van de la fuente de corriente a las bobinas de Helmholtz.

5.2 Encender el sistema

1. Antes que nada encienda el PC para evitar datos inesperados
en el puerto GPIB.

2. Encienda el DAC y asegUrese que el voltaje de salida este en
0V, antes de encender la fuente de corriente.

3. Encienda la fuente de corriente y verifique que las dos
pantallas se encuentren 0.00.

4. Encienda el Impedancibémetro. Espere a que termine de cargar el
sistema operativo propio del Impedancidémetro y active el modo
METER.

Figura 5-5: Accesos directos a los programas. El de la derecha se
usa para realizar medidas de MI variando campo magnético estatico
y el de la izquierda se usa para hacer medidas de MI variando
frecuencia de la corriente de excitacidn

Impedanciometr Impedanciom...
0 con curva de variando frecu...
histeresis.vi -

Acceso directo

5.3 Uso de los programas de medicion

Ingrese al programa Impedanciometro con curva de histéresis.vi (ver
figura 5-5) y a continuacién verd el panel de control de dicho
instrumento virtual (ver figura 5-6). Ajuste cada una de las
variables como se ve en la figura 5-7, de la siguiente forma:

e Frecuencia (Hz): Ingrese la frecuencia a utilizar con un numero
entre 0.1Hz y 30000000Hz, puede usar el formato ingenieril
para ingresar esta frecuencia, por ejemplo, para ingresar
30MHz puede escribir, 30000000 o 3e7.
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e Amplitud (V): escriba un numero flotante no superior a 0.1 que
indica 100mV, no negativo y mayor que cero.

e Promedio: use un numero entero mayor a cero e inferior a 100
preferiblemente, para indicar cuantas medidas seréan
promediadas en cada campo magnético.

e Medida 1 y Medida 2: escoja algun parametro a medir, tenga en
cuenta que ambos deben ser parametros de modelo serie o
paralelo, evite mezclarlos.

e Campo max(Oe): escriba el médximo valor de campo magnético que
se usara en la medicidén usando un numero mayor a 0 e inferior
a 74 preferiblemente un numero con solo dos decimales.

e Paso de campo (Oe): use un numero mayor a cero e inferior a
74 para indicar el incremento de campo magnético, el cual sera
el paso para recorrer la curva de histéresis a lo largo de la
medida.

Figura 5-6: Panel frontal del software de medicién de MI wvariando
campo magnético estatico aplicado.

ﬂ_lnvdm«m urve de Ssteresizvi Frant Pane
e At Yiew ogect  Coeratt Jools WWincdow Help
Bile K Broy o 1
P 11| 15pt Daleg Fomt o | Sav oy ||t aDe
Frecuencia (Hzi, ATpI~LS ™ Promedbo etror tut
A +4 000939451 g aatus  code
» o .J' l} ~ -
Mesdids 1 Medica 2 X
A ' Canmpo max (Ol ource
4 ' ; it L e e
g v o l -
v
{ -
Paso de campo (De)
20.08
Medids 1 Potd BEM  Medids2 Ploct M

1001434

!7323 1 | 1 1 '
50000 -25000 0000 25000 50000 75000
Compo (Oe) Campo (Ce)

+En |




Anexo A. Manual de operacidn 61

Figura 5-7: Variables de entrada del software de MI variando campo
magnético estdtico aplicado.

E Impedanc'iometro con curva de hW {3 Impedanciometro con curva de "W

File Edit View Project Operate Tools Window Help Eile Edit View Project Operate Tools Window Help
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¥ zdida 1 Plot0 H Medida vy Blot0
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Después de ingresar las variables iniciales y asegurarse los pasos
anteriores, puede correr el programa y este le solicitard el nombre
del archivo donde se guardaran los datos, en esta ventana también
puede escoger la ubicacidén de dicho archivo. Use nombres cortos con
solo caracteres alfanuméricos. No reescriba los archivos, es decir,
no use nombres de archivos ya existentes.

Importante: Se debe estar pendiente en todo momento de la
alimentacién eléctrica asi como evitar un encendido diferente de
los equipos con respecto al indicado.






B. Anexo: Articulos y trabajos
relacionados con esta tesis.

En el siguiente apartado se enumeran algunos de los trabajos
realizados en el marco de las actividades cientificas del grupo de
Magnetismo y Materiales Avanzados de Manizales en los cuales he
participado activamente y que sin duda han construido los cimientos
para la elaboracién de esta tesis. Algunos de estos trabajos han
sido presentados en la modalidad de ©poster en congresos
internacionales como el X-LAW3M 2013 realizado en Buenos Aires
(Argentina) y el LAW3M 2010 realizado en Manizales (2010). En
congresos nacionales tales como: XXV Congreso Nacional de Fisica
realizado en el ano 2013 en Armenia (Quindio).
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