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RESUMEN

En este trabajo se realiza la caracterizacion de la cinta amorfa. La cual es un material
magnético cuya composicion nominal es Fe;3sBoSiizsMosCu. Esta cinta amorfa fue
obtenida mediante el método de solidificacion ultra-rapida. La caracterizacion se hizo sobre
una cinta sin tratamiento térmico y sobre cintas con tratamientos térmicos durante 10 y 25
minutos a 400 °C. Las cintas amorfas bajo el tratamiento térmico de 10 y 25 minutos fueron
nanocristalizados. Esta caracterizacion se hizo por medio de Espectroscopia de
Inductancias (EI), que nos permitid ver la evolucion de la permeabilidad magnética frente a
las frecuencias. El estado amorfo y nanocristalino de la cinta se comprobo6 con Difraccion
de Rayos X (DRX).

Se realizé el andlisis de la Espectroscopia de Absorciéon Extendida (EAE) a frecuencias de
microondas (9.4 GHz) en la cinta sin tratamiento térmico y en cintas tratadas durante 10 y
25 minutos, utilizando un equipo de Resonancia Paramagnética Electronica Modificado. Se
llevd acabo una variacidn angular de las cintas respecto a un campo magnético DC a 0°,
30°, 45°, 60° y 90°, considerando que 0° corresponde cuando el eje de la cinta es paralelo al
campo DC. Se identificaron dos absorciones diferentes: una absorcion a campos de
alrededor de 900 G relacionada a la resonancia ferromagnética (RFM) y otra absorcion
localizada a campo magnético bajo y centrada alrededor de campo cero (LFA). Esta
variacion angular permitié hacer una comparacion del comportamiento del campo de
resonancia Hg entre la cinta sin tratamiento y las cintas con los tratamientos, y observamos
que existen cambios de estos campos, los cuales estdn relacionados con procesos de
magnetizacion de naturaleza reversible. Se hizo una comparacién de los campos de
anisotropia Hg (relacionado con el ancho de la sefial LFA) entre las cintas sin tratamiento y
las cintas tratadas, que nos permitio ver que estos campos de anisotropia para las cintas
tratadas térmicamente a 25 minutos son menores que para la cinta sin tratamiento. Cabe
mencionar que la naturaleza de la sefial a campo bajo esta actualmente en discusion y es

considerada como un rasgo del estado ferromagnético.
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Las aleaciones amorfas y nanocristalinas poseen propiedades fisicas importantes, tales
como: campo coercitivo bajo, alta permeabilidad (ambas propiedades le dan a la cinta el
caracter de blando) dando sefial en un intervalo amplio de frecuencias. Por esta razon en los
Gltimos afios el interés por el estudio de este tipo de materiales ha ido en aumento. Estos
materiales magnéticos, en particular los ferromagnéticos como es el caso de estas cintas,
tienen una estructura magnética compuesta de dominios y paredes de dominios magnéticos.
Debido a sus bajos valores en los campos coercitivos y altos valores en la permeabilidad
permiten que estos materiales sean vistos como serios candidatos para el desarrollo de
nuevas tecnologias, desde sensores magnéticos, transformadores, interruptores, los cuales
responden a bajas frecuencias, hasta aparatos de medicion, computadores, osciloscopios,
motores magnéticos, que responden a altas frecuencias, vease figura 0 [1,2].

Figura 0, aplicaciones de materiales amorfos: transformadores, sensores, interruptores con conexion a tierra,
computadoras, osciloscopios, motores magnéticos.

Con la nanocristalizacion se mejora las propiedades magnéticas de estos materiales [3], tal
como sus altos valores de permeabilidad [4-6], lo cual nos permite disefiar dispositivos
cuya componente magnética sea de dimensiones pequefias y esto conduce a la produccion
de microtecnologia. Otras aplicaciones de importancia de estos materiales se encuentran en
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los ndcleos de transformadores para fuentes de alimentacion, en transformadores de

corriente de alta precision, interruptores con conexion a tierra, etc. [7].

Existen diversas técnicas de preparacion para la obtencion de materiales con estructuras
nanométricas, entre ellas estdn: la quimica de sol-gel, sputtering, evaporacion,
condensacion de gas, aleacion mecénica y solidificacion ultra-rapida. Esta ultima fue la que

se empleo para la elaboracién de la cinta que estamos estudiando.

En la actualidad existen dos familias de aleaciones a base de Fe que presentan las mejores
propiedades magnéticas suaves. La primera es la aleacion nanocristalina de composicion
(Fe-Cu-Nb-B-Si) conocida como FINEMET, posee un excelente comportamiento
magnético blando (campo coercitivo bajo), debido a la presencia de nanocristales, sin
embargo tiene magnetizacion de saturacion mas baja que las aleaciones amorfas de Fe-M
(M = metaloide), con un contenido en Fe ( ~74 at. % Fe) y la adicién de Nb y Cu para
controlar la cinética del crecimiento del grano y la nucleacion [8,9]. Otra familia son los
Nanoperm que contienen mayores cantidades de Fe (~83-89 at. % Fe), y por tanto

magnetizaciones de saturacion mas altas que las aleaciones de Finemet [10].

En este trabajo la cinta amorfa bajo estudio tiene una mayor cantidad de Fe (=73.5 at. %
Fe) que le da una anisotropia a lo largo del eje longitudinal de la cinta ; tiene Mo para el
control del crecimiento del nanocristal, Cu para la nucleacion; B quien da la caracteristica
de amorfo, el Si evita la oxidacion al hacer los tratamientos térmicos y esta cinta presenta

una magnetostriccion positiva del orden de A =20 x 107, adimensional [11].
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OBJETIVOS

He

Obijetivos particulares:

1.- Ver como cambia la permeabilidad de la cinta en funcion de la frecuencia, usando para
esto la Espectroscopia de Inductancia (EI).

2.- Conocer el Campo de Resonancia, donde la forma de esta sefial es gaussiana-lorentziana
y cuyo ancho de linea nos permite conocer los tiempos de relajacion. Y conocer el Campo
de Anisotropia, el cual esta relacionado directamente con el campo coercitivo Hec. Usando
para este analisis la Espectroscopia de Absorcion Extendida (EAE).

3.- Establecer una correlacion entre las absorciones magnéticas con procesos de
magnetizacion.

4.- Determinaremos que la anisotropia gobierna estos procesos de magnetizacion, es decir,
que estas absorciones son fuertemente dependientes de las distintas variaciones angulares
de la muestra con respecto al campo magnético Hpc. Esta anisotropia se da por la
interaccion del momento magnético con el campo magnético Hpc aplicado en el

laboratorio.

Objetivos generales:

5.- Veremos que la permeabilidad, una de las propiedades magnéticas de la cinta, aumenta
en valor, bajo los tratamientos térmicos. Y veremos que disminuye el valor del campo
coercitivo, via campos de anisotropia, con estos mismos tratamientos térmicos.
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FUNDAMENTOS BASICOS

Nota: Se omite el caracter vectorial de las cantidades fisicas y solo se toma la
magnitud.

1.1 CAMPO MAGNETICO E INDUCCION MAGNETICA.
Un campo magnético se origina cuando una carga eléctrica estd en movimiento. De tal
manera que cuando una carga eléctrica fluye a través de una bobina con n vueltas, se genera

un campo magnético H. La intensidad de campo magnético en este caso estd dado como

nl , .
H :T; donde n es el numero de vueltas, | es la corriente en Amperes (A) y | es la

longitud de la bobina en metros (m). Al aplicar un campo magnético en el vacio se inducen
lineas de flujo magnético. EI nimero de lineas de flujo por unidad de volumen es conocido

como densidad de flujo o induccion magnética B y es definido como: B = u,H . En

muchos medios B es una funcion lineal de H. £y es una constante y es la permeabilidad

magnética en el vacio.

Al colocar un material dentro de un campo magnético, véase figura 1.1, la induccion
magnética se determina por la interaccion de los momentos magnéticos del material con el
campo magnético externo aplicado. La induccion magnética de un material ferromagnético

no es una funcion lineal de H , asi B y H estan relacionadas por: B =z H, donde x ,que

ahora no necesariamente es una constante, representa la permeabilidad del material [12].

Figura 1.1 Un material con permeabilidad g inmerso en un campo magnético externo H se induce un campo
magnético B.
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1.2 ORIGEN DEL MOMENTO MAGNETICO.

El momento magnético de los atomos se origina de la combinacion de dos caracteristicas

del electron en movimiento: la primera es una propiedad cuantica intrinseca del electron
llamada espin y la segunda es el momento angular orbital alrededor del nicleo como se

muestra en la figura 1.2.

Nucleo

Figura 1.2 Propiedad cuantica intrinseca del electrdn llamada espin y movimiento del electrdn alrededor del

nucleo.

1.3 MAGNETIZACION.

Definimos la magnetizacion M, como el momento magnético por unidad de volumen de un

sélido: M =\r;l. La induccién magnética B en un material es: B = x,(H +M), donde

u,Hes la induccion generada por el campo magnético H en el vacio y pg,Mes la

induccion adicional debida a la presencia del material magnético [Ref. 12].

1.4 ORDEN MAGNETICO.

La susceptibilidad magnética se define como: y =M /H , donde M es la magnetizacion y
H el campo magnético aplicado.

La permeabilidad relativa de un medio, denotado por u, , esta dado por

He =",
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Donde , es la permeabilidad del vacio. La permeabilidad relativa esté relacionada con la

susceptibilidad magnética cumpliéndose la siguiente relacion:

Me=x+1
Los diferentes tipos de materiales magnéticos son clasificados de acuerdo a su
susceptibilidad magnética. El primer grupo son materiales cuya y es pequefia y negativa
y =~—-10"°. Llamados diamagnéticos. Un segundo grupo de materiales para los cuales y es
pequefio y positivo y tipicamente y =107 a y =107 son los llamados paramagnéticos.
Los materiales magnéticos méas reconocidos son los ferromagnéticos para los cuales su

susceptibilidad es positiva y mas grande que 1, uno puede tener tipicamente valores de

¥ ~50 a 10000, ejemplos de esos materiales son Fe, Ni, Co [Ref. 12]. La aleaciones bajo
estudio en este trabajo son de la familia de los ferromagnéticos con un valor y =~ 1000.

Existen otras clases de ordenamientos (figura 1.3) tales como: el ferrimagnéticos,

antiferromagnéticos y helimagnéticos.

[RERER
IR =

AEREE

Figura 1.3 Ordenamiento de los momentos magnéticos en materiales, a) Orden ferromagnético, b) Orden
antiferromagnético, ¢) Orden ferrimagnético y d) Orden helicoidal.

1.5 ENERGIA DE INTERCAMBIO.

Para entender el origen del ordenamiento magnético se considera un sistema simple: dos
atomos a y b, cada atomo tiene un solo electron en su Orbita, suficie~temente cercano para
generar una interaccion electrénica. La energia de intercambio Jex Se genera de la
probabilidad de intercambio entre electrones, es decir, cuando un electrén en a orbita sobre

el nucleo de b y un electron en b orbita sobre el nucleo de a. Los electrones son
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indistinguibles excepto por su espin. Su orientacion relativa es el factor mas importante, ya

que, espines paralelos nos conducen a Je>0, interaccion ferromagnética y espines

antiparalelos a Jex<0, interaccion antiferromagnética [13].

En 1928, Heisenberg mostrd que la energia de intercambio (ver fig. 1.4) se escribe como
Eex =—2J0S1S, COSH

S1y S, son los espines de los electrones en a y en b respectivamente, @ es el angulo

relativo entre ellos. Jox se define como

(‘] ex )12 - <¢a (1)(”b (2)‘62 /1, ‘ Pa (2)% (1)>

@, Y ¢pson las funciones de ondas para los electrones, 1y 2 son sus coordenadas [14,15].

S2

S1

Energia de Intercambio

Figura 1.4 Interaccion del espin a con el espin b.

1.6 ANISOTROPIA MAGNETICA.
La anisotropia magnética se define como la alineacion del momento magnético a lo largo
de una cierta direccion cristalografica. La direccion de los momentos magnéticos para la
cual se minimiza la energia, se llama direccion facil. La energia necesaria para desviar a los
espines de la direccion facil es llamada energia de anisotropia. Existen diferentes tipos de
anisotropia magnética en los materiales [16]:

1. Magnetocristalina

2. De Forma
3. Inducida
4

Magnetoelastica

1.6.1 ANISOTROPIA MAGNETOCRISTALINA.
La anisotropia Magnetocristalina es originada por la orientacion del orbital d o f que esta

fuertemente acoplada con la red cristalina, por lo que existe un fuerte acoplamiento orbital-
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red. Lo que da lugar a direcciones preferentes del momento angular orbital determinadas

por la simetria del cristal [12,16,17]. En los materiales ferromagnéticos las energias de
intercambio y Magnetocristalina determinan la anisotropia macroscopica total del material.
Para cristales cubicos, y no amorfos como se definirda mas adelante, la energia de
anisotropia se expresa en funcion de una sola constante de anisotropia [Ref. 12 y 16]: El
campo de anisotropia (Hk) es el campo magnético necesario para desviar la magnetizacion

a 90° de la direccién facil.

Magnetostriccion. Este efecto es originado por el acoplamiento espin-Orbita. Los cambios
en la direccion del espin resultan en cambios de la orientacion de la Orbita, como

consecuencia se modifica las dimensiones del material, como se ilustra en la figura 1.5

RERD

H=0 C—X—

L

be — — -

AODOD

Figura 1.5 Representacion esquematica del origen de magnetostriccién como consecuencia del acoplamiento
espin-orbita.

La constante de magnetostriccion A (adimensional) medida en una direccion particular, se

define como:

Lo es la longitud del material en ausencia de campo magnético y L la longitud al aplicar
campo magnético, induciéndose la magnetizacion de saturacion y cambio en la longitud
inicial [18].

1.6.2 ANISOTROPIA DE FORMA.
Debido a las interacciones magnetostaticas (campo de induccion, propiedades del campo y

lineas de fuerza) se establece una direccién facil a lo largo del eje, por ejemplo, de
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particulas alargadas, las cuales presentan la configuracion de minima energia

magnetostatica. También se presenta en materiales de alta geometria que cambia de 3D a
2D, como es el caso de la cinta bajo estudio, pues ésta, por el método de solidificacion ultra
rapida resultan con un grosor de 25,m y 1D donde la forma del material induce a un eje de
facil magnetizacion.

1.6.3 ANISOTROPIA INDUCIDA.

En los materiales ferromagnéticos amorfos es posible inducir anisotropias magnéticas por
medio de tratamientos térmicos, campos magnéticos externos, aplicacién de una tension
mecanica o combinacion de las anteriores. Estas anisotropias son generalmente uniaxiales.
La anisotropia inducida con un campo magnético consiste en el ordenamiento de los
momentos magnéticos [19].

1.6.4 ANISOTROPIA MAGNETOELASTICA

Esta anisotropia magnetoelastica es adquirida por el material debido al método de
obtencion de solidificacion ultra-rapida, que guarda ciertas tensiones mecanicas. En
materiales amorfos como la cinta en estudio, se presenta un fenémeno que no se presenta en
materiales cristalinos Ilamado relajacion estructural. Esto se refiere a cambios en las
propiedades macroscpicas como son densidad, brillo, temperatura de Curie vy
permeabilidad magnética, cuando este material amorfo es tratado térmicamente [Ref. 16].
1.7 DOMINIOS MAGNETICOS.

La energia magnetostatica es la que emana del material magnético, en nuestro caso la que
emana de la cinta. Para minimizar esta energia, el material magnético se divide en pequefios
volumenes, llamados dominios magnéticos. La presencia de dominios magnéticos induce el
estado de minima energia magnetostatica. Las fronteras que separan un dominio de otro se
llaman paredes de dominios magnéticos. En la figura 1.6 se muestra la formacion de

dominios que minimiza la energia magnetostatica mediante dominios magnéticos.

NN NN HI—I\S/;\N’;\S
[
nn

t 4l tly
L
[
lll
| S |

T 5 5 S S ™ 5 N

—

Figura 1.6 Los dominios magnéticos pueden formar diferentes patrones, para minimizar la energia. Los
dominios magnéticos se pueden mover por medio de campos externos.
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La figura 1.7 muestra dominios magnéticos, los cuales estan divididos por las paredes

magnéticas. En un material ferromagnético los dominios estan orientados en diferentes

direcciones y al aplicarles un campo magnético intenso los dominios magnéticos se

orientan en la direcciéon de este campo magnético. Cuando todos los dominios se orientan

en la direccion del campo, decimos que es un arreglo de monodominio, en este arreglo de

monodominio tenemos una saturacién maxima. Las flechas indican los vectores de

magnetizacion.
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Figura 1.7 Se muestran los dominios magnéticos en un material ferromagnético. Donde en cada uno de los
dominios magnéticos los vectores de magnetizacién se alinean en una direccién dada por las flechas.

En la figura 1.8 se muestra la pared magnética, la cual estd compuesta por la rotacion de los

vectores de magnetizacion de un dominio hacia la direccion de los vectores de

magnetizacion del dominio vecino [20]. El ancho de la pared (5, ) esta determinado por la

interaccion de intercambio y por la anisotropia.
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Figura 1.8 Pared de dominio magnético
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1.8 PROCESOS DE MAGNETIZACION Y CICLO DE HISTERESIS.

En un proceso de magnetizacion se pueden distinguir tres mecanismos desde H = 0 hasta el

campo de saturacion Hsy, dependiendo de la magnitud de H:

Caso 1. H < Hc; donde Hc es el campo critico, se induce una region inicial lineal. En esta
region la orientacion de los espines en la direccion del campo, véase figura 1.9, es resultado
de la deformacion elastica o abombamiento de la pared de los dominios magnéticos, sin que
ocurra un desplazamiento, a esto se le denomina, proceso de magnetizacién reversible (de

la pared magnética). En esta region lineal, la permeabilidad es constante (,u =B/ H) y se le
Ilama permeabilidad inicial (,uo), y el punto donde el campo cambia de pendiente se le

conoce como campo critico o de propagacion (Hc).

£ =

—
a) b

\ \
s

LY

[

Figura 1.9 Abombamiento de pared en a) Pared rectangular, b) Grano esférico y c) cinta amorfa.

Caso 2. H > Hc; la pared presenta el desplazamiento, mecanismo mediante el cual suceden
cambios drésticos en la induccién B para pequefios incrementos de campo AH. Los
dominios en la direccidn del campo externo H crecen a expensas de los otros.

Caso 3. H >> Hc; para lograr el estado de saturacion, se requiere orientar los dominios
restantes en la direccion del campo aplicado, para lograr esto se requiere un mecanismo de
rotacion de espines para su reorientacion, el cual ocurre a valores altos de campo aplicado,

ver figura 1.10.

Rotacion espines

leax-"

Desplazamiento de paredes

_-Hmin

Deformacion de paredes

Hc &

Figura 1.10 Procesos de magnetizacidn tipico de un material magnético.
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Este ciclo completo se le conoce como ciclo de histéresis y describe los mecanismos

magnéticos ya antes mencionados, véase figura 1.11 [21].

Haplicado ¥ 1t

< Hc

M

Mr

Hc

Il

Figura 1.11 Curva de magnetizacion y su curva asociada de histéresis para un material magnético.

&/ \\

N2

-

Haplicado

Cuando los materiales se magnetizan facilmente y presentan campos coercitivos (Hc) muy

pequerios reciben el nombre de materiales magnéticamente suaves Hc < 1kA/m. Materiales

duros o imanes permanentes requieren de campos altos para modificar su estado de

magnetizacion y en consecuencias presentan campos coercitivos grandes Hc > 10kA/m

[12,21,22].

1.9 MATERIALES MAGNETICOS AMORFOS.

Un sélido cristalino se caracteriza por poseer un arreglo estructural periddico de largo

alcance. Sin embargo, los materiales reales siempre presentan imperfecciones debidas a

dislocaciones, defectos estructurales, impurezas, que complican el estudio de éstos. Los

metales amorfos no tienen periodicidad de largo alcance (figura 1.12), ni orden atémico,

por lo que son diametralmente diferentes a los cristalinos.

Eiiiis

)

b)

Figura 1.12 Estructura cristalina a) y amorfa b).
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Las aleaciones amorfas magnéticas han sido consideradas como excelentes materiales

magnéticos suaves, debido a su falta de periodicidad estructural, lo que resulta en valores

muy bajos de Hc¢, consecuencia directa de anisotropias muy pequefias.

Existen diferentes métodos para obtener materiales amorfos y dependiendo del método de
preparacion las muestras amorfas pueden ser peliculas delgadas, discos, hilos o cintas, en
general estos métodos son:
a) Evaporacion térmica.
b) Sputtering.
¢) Solidificacion ultra-rapida [23].
Las aleaciones amorfas magnéticas se clasifican como:
» (MT-M): MT son metales de transicion, M metaloides (B, Si).
» (TR-MT): TR son tierras raras, las cuales generan una alta anisotropia, en
consecuencia los materiales que se obtienen son imanes permanentes [24].
Las aleaciones mas importantes del tipo MT-M son:
¢ Aleaciones de Fe. Poseen los valores mas grandes de induccion de
saturacion, ver tabla | [Ref. 21], y valores altos de magnetostriccion

(4, =30x10°°).
%+ Aleaciones de Fe-Ni. El contenido de niquel controla la formacion amorfa,
reduciendo la magnetostriccion (/13 ~ 10’6).

% Aleaciones de Co. Tienen las mejores caracteristicas como materiales
suaves, magnetostricciones pequefias, permeabilidades altas y campos

coercitivos bajos.

Material 1X10° A/m
Fe 1.71
Co 1.42
Ni 0.48
78 Permalloy (78% Ni, 22% Fe) 0.86
Supermalloy (80% Ni, 15% Fe, 5% Mo) 0.63
Metglas 2605 (FegoB2o) 1.27
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Metglas 2615 (FegoP16C3B1) 1.36

Permendur (50% Co, 50% Fe) 1.91

1.10 CAMPO TOTAL DEL SISTEMA

El origen de la anisotropia viene dado por la interaccion del campo total del sistema Ht con
el vector de magnetizacion M.
H; =H..+H+H,

Exc

donde

H K — H K-FORMA + H K -MAGNETOELASTICA + H K—-MAGNETOCRISTALINA

Hexc €s la energia de intercambio, Hg es el campo de anisotropia que esta en funcion de Hg-
rorma que depende explicitamente de la forma del material (puede ser en forma de cilindro
o esfera) que es una placa plana (en dos dimensiones), Hx-macNeToELASTICA QuUE depende de
las tensiones mecanicas de la cinta, Hx-macneTocrisTALINA Para cristales, sin embargo
tenemos un material amorfo y no tenemos esta anisotropia, Hp es el campo de
demagnetizacion que para la cinta es despreciable, por lo tanto el campo total esta dado por

Hy = Hge + Hiropua + H

Exc K-MAGNETOELASTICA

Escribimos el campo total efectivo como:

HEff = HExt+H +HK—FORMA+H

Exc K-MAGNETOELASTICA

Donde Hext es el campo aplicado en el laboratorio.
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CAPITULO I

PROCEDIMIENTO EXPERIMENAL

2.1 ALEACION AMORFA Fe735Si135B9Mo3Cu.

La aleacion amorfa se obtuvo por el método de Solidificacion ultra-rapida, el cual consiste
en colocar la muestra sélida en un tubo de crisol de cuarzo que tiene unas bobinas de
induccidn a su alrededor, las cuales funden al material, se ejerce presion con gas argdn para
hacer que el material fundido salga por un orificio y llegue hasta una rueda de cobre (con
una velocidad tangencia de 20 m/s), la cual debido al alto coeficiente de transferencia
térmico del cobre y del momento angular de la rueda, debido a la rotacion, resultan en

velocidades de enfriamiento del orden de 1X10° K/s, véase la figura 2.1, permitiendo de

esta manera la obtencion de materiales amorfos o nanocristalinos.

Inyeccion de Ar

Aleacion

Bobina de ’ fundida

induccion

- Melt-Spun
N o~ Ribbon
=
Rueda de

cobre
10-40 m/s

Figura 2.1 Diagrama del la técnica de solidificacion ultra-rapida y el equipo.

La aleacién amorfa tiene una composicién nominal Fe;35Si135BsMo03Cu, donde Cu es para
la nucleacion, es decir, existen zonas en la cinta con minima energia donde hay un
crecimiento de nanocristales, el Fe induce una anisotropia longitudinal, es decir, que el eje
de facil magnetizacion tiende a estar en el eje de la cinta, el B le da el caracter de amorfo, el
Si evita la oxidacién cuando se le hace el tratamiento térmico y el Mo sirve como un
controlador del crecimiento del nanocristal [Ref. 19]. Las cintas amorfas tienen un espesor

de 25um.

Estas cintas fueron tratadas térmicamente con el fin de inducir el crecimiento de
nanocristales, en otras palabras con el tratamiento térmico mejoramos las propiedades

magnéticas de la cinta como la permeabilidad, a una temperatura constante de 400°C para
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tiempos de 10 minutos y 25 minutos. Este tratamiento térmico se realiz6 en un horno

Vulcan modelo 3-550, en el cual se colocd la cinta dentro de un tubo pirex de 31.8 cm de
longitud y 0.9 cm de diametro. Para el proceso de la nanocristalizacion se prepararon todas

las muestras con las mismas dimensiones; 25xm de grosor, 1.12 mm de ancho y 9 mm de

largo. Véase la figura 2.2

Figura 2.2 a) Tubo pirex donde se colocd la cinta amorfa, b) Horno Vulcan donde se hizo el tratamiento
térmico.

2.2 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX).

Los rayos X son una radiacién electromagnética que es capaz de atravesar cuerpos opacos y
esto permite realizar un analisis estructural del material a estudiar. El haz se hace incidir en
varias direcciones, debido a la simetria de la agrupacion de atomos y por difraccién, da
lugar a un patrén de intensidades que pueden interpretarse segun la ubicacion de los &tomos
en el cristal, aplicando la ley de Bragg [Ref. 19]. La difraccion de rayos X también nos
permite conocer el estado amorfo de la aleacion. Este estudio se hizo en un difractometro

de rayos X marca Siemens D-500 utilizando radiacion K_ del cobre desde

a

20 =0 — 26 =70, a una velocidad de barrido de 0.02%seg.

2.3 ESPECTROSCOPIA DE INDUCTANCIAS (El).

Las aleaciones tratadas y las no tratadas térmicamente se caracterizaron mediante El. Se
empled un analizador de impedancias modelo HP4192, en el intervalo de frecuencias de 5 a
13 MHz, registrandose la impedancia compleja de las muestras. Esta técnica mide el
proceso de magnetizacién (abombamiento de la pared y desplazamiento de paredes) por
medio de la permeabilidad compleja, ver figura 2.3, o de la inductancia compleja en
funcion de la frecuencia. La impedancia y la inductancia estan relacionadas por [25]

GL* = g*= L'+ jL"
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Donde G es un factor que depende de las dimensiones de la cinta (ancho, grosor, largo) y

de las caracteristicas del embobinado (nimero de vueltas, longitud de la bobina). L’ o Lr es
la inductancia real, j es el nUmero imaginario, i.e. j = (-1)1’2, L’ o Li es la inductancia

imaginaria.

Resonancia
de espines

Relajacién de paredes

L
Contribucitn de paredes

Contribucion de espines

£ (Hz)

£ (Hz)

Figura 2.3 En el plano de la inductancia real en funcién de la frecuencia se muestra el abombamiento de la
pared de dominio (a bajas frecuencias), la relajacion de la pared en el plano imaginario representa la
frecuencia de relajacion.

A bajas frecuencias y campos elevados, estan activos tres procesos de magnetizacion. El de
histéresis representa el mayor valor de permeabilidad, ya que los desplazamientos de
paredes producen los mayores cambios en la magnetizacion; igualmente, estos
desplazamientos dependen del campo aplicado. Se trata, no obstante, del mecanismo mas
lento, pues exige una complicada secuencia de eventos: abombamiento-desanclaje-
desplazamiento-reanclaje-desabombamiento, en cada ciclo. Por eso mismo, desaparece a
las frecuencias mas bajas. En cuanto a la rapidez de respuesta, le sigue el mecanismo de
abombamiento de paredes. Es mas veloz que el de histéresis, pues involucra un menor
namero de pasos; subsiste hasta cerca de 50 KHz. Finalmente, el mecanismo de mas alta

frecuencia es el de rotaciones de espines, ya que éstos poseen la dindmica mas alta. La
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rotacion de espines presenta, en general, un fendmeno de resonancia que aparece en la

gama de los gigahertz, fuera del alcance del sistema aqui utilizado [26].

Para la caracterizacion por medio de EI empleamos dos condiciones geométricas diferentes:

Longitudinal y Transversal.

En la geometria transversal se aplica una corriente AC directamente en la muestra
induciéndose un campo Hac transversal de acuerdo a la regla de la mano derecha como se
muestra en la figura 2.4

Analizador de
0 Impedancias

QOOCOO0C0Q

Figura 2.4 Geometria transversal, para mediciones de EI.

En la geometria longitudinal se aplica una corriente a un embobinado de 50 vueltas con
seccion de 10mm de ancho por 5mm de alto. En este embobinado se induce un campo
longitudinal como se observa en la figura 2.5

Analizador
de Impedancia

OQOOCOOOO0

H€——

PR
fo

Cinta amorfa

Figura 2.5 Geometria longitudinal para mediciones EI.

2.4 MEDICIONES DE ABSORCION A FRECUENCIAS DE MICROONDAS.

Las mediciones de absorcion magnética a frecuencias de microondas fueron realizadas con
un espectrémetro de resonancia paramagnética electronica a banda X (9.4 GHz), en el
intervalo de campo magnético de -1000 Gauss a 5000 Gauss.
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El desarrollo experimental de este trabajo se llevd a cabo en dos etapas: Estudio de la
absorcion magnética a frecuencias de microondas de la aleacion amorfa de composicion
nominal Fez35SiizsBgMosCu en la regién de campo Hpc -1000 G a 5000 G (FMR-
Resonancia Ferromagnética); y estudio de la absorcion magnética de la aleacion en la
region de campo Hpc -500 G a 500 G , LFA- Sefial a Campo Bajo [27].

En la figura 2.6 se muestra el arreglo experimental, en donde se indican los polos del
electroiman que generan un campo magnético DC, identificamos el eje de la cinta como se
indica en la figura y cuando este eje es paralelo al campo magnético DC tenemos una
variacion de 0°, con este sistema de referencia hacemos variaciones angulares, siendo éstas
de 30°, 45°, 60° y 90°.

leac

v o
~ HDEC :

Eje de la cinta |

Figura 2.6 Posicion de la muestra colocada entre los polos del electroiman del equipo EPR, cuando el eje de la
cinta es paralelo a la direccién del campo magnético tenemos la variacién 0°.
Las dimensiones de la cinta para el estudio de la resonancia ferromagnética son de 25 um

de grosor, 1.12 mm de ancho y 2.7 mm de largo.

2.4.1 RESONANCIA FERROMAGNETICA (RFM).

La resonancia ferromagnética [28] ocurre cuando el momento magnético total de la cinta
precesa alrededor de la direccion del campo magnético estatico, ver figura 2.7,
absorbiéndose fuertemente la energia del campo AC transversal cuando su frecuencia (o)
es igual a la frecuencia de precesion. La cual esta dada por la frecuencia de Larmor
(e, )[29,30].
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Figura 2.7 Precesion amortiguada de la magnetizacién M alrededor del campo magnético H.

La ecuacion usada para describir la dinamica de la RFM es

dM /dt = ;/(MXHeff )+ Amortiguamiento

Donde Hes es el campo magnético efectivo que acta sobre el material, M es la
magnetizacion y y es una constante conocida como la razén giromagnética. La potencia
absorbida por una muestra es medida, esta absorcion puede tener uno 0 mas minimos y
maximos, respectivamente, correspondiente a los modos de resonancia. EI campo al que

ocurre la resonancia sera llamado campo de resonancia Hg [31-33].

Se puede calcular la resonancia ferromagnética en todo el espacio, obteniéndose la
condicion de resonancia general [31,32,34,35]. Para el caso que estamos estudiando, el

campo H es paralelo a la cinta, asi

1

o=y[H(H + M)

La frecuencia de Larmor esta dada por

o = yH
Donde y es la razon giromagnética, ., es la permeabilidad en el vacio y H es el campo
total aplicado que actua sobre el espin. Podemos entonces considerar que la orientacion del
vector macroscopico, que representa el espin total del ferromagnético, estd cuantizado en el
campo magnético estatico, estando separados los niveles de energia por las frecuencias

normales de Zeeman.
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2.4.2 ABSORCION A CAMPO BAJO (LFA).

Mide la absorcién de microondas en barridos de ida y vuelta de un campo magnético Hpc

aplicado a un material (en un intervalo de —2500 a 22500 Gauss). Aqui se realiza ciclos de
barrido simétrico desde + 0.1 a + 2500 Gauss y asimétricos de —2500 Gauss <Hpc <22500
Gauss [34-36]. En esta técnica se detecta ademas del perfil de absorcion de microondas
como funcién del campo magnético Hpc aplicado (en una region alrededor de campo cero),
la presencia o ausencia de ciclos de histéresis, sefialando con ello la presencia o ausencia de
una absorcion irreversible de energia a microondas en el material cuando el campo
magnético es muy pequefio. ES una técnica nueva y la interpretacion sobre los mecanismos
presentes para la absorcién de microondas aun se encuentra en discusion [35,37-39].

2.4.3 ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION EXTENDIDA (EAE).

Consiste en capturar simultdneamente la absorcion RFM junto con una absorcion LFA
[Ref. 34].

2.5 ESPECTROMETRO DE RESONANCIA PARAMAGNETICA ELECTRONICA.
El equipo béasico para los experimentos FMR y LFA consta de un espectrometro EPR
(Resonancia Paramagnetica Electronica) JEOL modelo JES-RE3X modificado [Ref. 36], el
equipo se muestra en la figura 2.8

Figura 2.8 Espectrdmetro de Resonancia Paramagnética empleado en las mediciones de FMR y LFA.
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El espectrometro esta compuesto de las siguientes partes principales:

1. Fuente de Microondas. Es una fuente de microondas en banda X (9.5 GHz) y otra banda

Q (35 GHz). Se emplean para generar un campo H , en la region de las microondas. Este

campo es dirigido a una cavidad cilindrica resonante TEqo mediante una guia de ondas (2).
3. Cavidad Resonante. La cavidad es del tipo TEo3, cilindrica y se coloca en el centro del

electroiman, esta cavidad se muestra con mas detalle en la figura 2.9.

Figura 2.9 Cavidad resonante TEg4, (a) Lineas de campo magnético y (b) lineas de campo eléctrico.

4. Fuente de Campo Magnético. Consta de un electroiman capaz de inducir un campo
magnético estatico Hgyc en un rango de 0 a 14000 G, el cual es alimentado por una fuente de
corriente con capacidad de 0 a 200 A.

2.5.1 CONSOLA DE CONTROL DEL ESPECTROMETRO.

Presenta una unidad de barrido de campo magnético. Su funcién es controlar la unidad y
que se pueda ajustar en el centro y barrido de campo magnético. Desde la consola, ver
figura 2.10, es posible controlar los parametros: frecuencia de modulacion, modo de
absorcion (1° o 2° derivada), fase de la sefial, ancho de modulacion, ganancia y rapidez de

respuesta del equipo, osciloscopio y graficador.

Figura 2.10 Consola de control en el espectrdmetro.
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2.6 RESONANCIA PARAMAGNETICA MODIFICADO.

En la figura 2.11 se muestra el diagrama de blogues del espectrometro EPR modificado
para obtener RFM. Aqui se conect6 un voltimetro digital DMM-196 Keithley (sefial Y) a
una PC permitiendo la adquisicion de datos digitales. La lectura de este voltimetro mide la

absorcion de microondas por la muestra [Ref. 36].

Work Station
3 " psono
Lockin = 2 @ ,
. + — Oscilloscape
lifier 1:‘
Amy £
sea Wl AV
Voltmeter
KETHLEY | ||  Plother

Figura 2.11 Diagrama a bloques del espectrometro EPR.
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CAPITULO 11l

RESULTADOS Y DISCUSION
En este capitulo se presentan los resultados obtenidos por las técnicas DRX, Espectroscopia

de Inductancia (EI) y RFM-LFA. Para este fin el capitulo se subdividio en tres secciones.
La primera seccion se enfoca en la caracterizacién microestructural, donde se detecta la
presencia de fases nanocristalinas, esto se realizd mediante difraccion de rayos X para
verificar el estado amorfo y el inicio de la nanocristalizacion [Ref. 9,24] de la cinta sin
tratamiento y los cambios microestructurales presentados en la aleacion debido a los
tratamientos. La segunda parte se refiere al analisis de la respuesta de permeabilidad, por
medio de la inductancia, en funcién de la frecuencia. Y la tercera parte se refiere al analisis
de absorcion de microondas de la aleacion. Las mediciones de absorcion de microondas se
realizaron a frecuencia de 9.4 GHz (banda X) en un rango de campo magnético de -1000 a
5000 Gauss. Analizaremos el comportamiento del campo de resonancia, asi como del
campo de anisotropia Hg-Hk (mediciones realizadas correspondientes a RFM-LFA

respectivamente) con los tratamientos térmicos.

La caracterizacion se realiza tanto en la aleacion amorfa como en las muestras con sus
tratamientos térmicos, en cada uno de los analisis se cuidd que las dimensiones de las cintas

fueran constantes.

31 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL MEDIANTE DRX
(DIFRACCION DE RAYOS X).

Se realizaron las mediciones de Rayos X de las aleaciones amorfas sin tratamiento y sus
tratamientos térmicos con el fin de evaluar los cambios en la microestructura de la aleacion.

En lafigura 3.1 a)
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Figura 3.1 Rayos X para la cinta as-cast, 10 min. y 25 min.

se observa el patron de difraccion de la aleacion amorfa sin tratamiento, donde tenemos dos
aspectos interesantes en el difractograma: primero una envolvente que corresponde a la
parte amorfa (I) que es predominante en la region del Fe y un pico que corresponde a una
fase nanocristalina (Il), esto se infiere a que es muy ancho el pico detectado, recordando
que esto ocurre cuando se presentan cristales del orden de nandémetros [Ref. 9,19,24]. Los
patrones de DRX para las aleaciones con tratamientos térmicos de 400 °C para 10 y 25
minutos se observan en la figura 3.1 b), c¢) respectivamente, en donde se aprecia el
crecimiento del pico inicial de la cinta sin tratamiento. Se determiné que el pico
corresponde a una fase cristalina Mo-Si la cual es una fase no magnética que esta presente
desde la aleacion no tratada, esto nos indica que la cinta a estudiar es una aleacion
nanocompuesta, la cual se caracteriza por presentar nanocristales dispersos en una matriz

amorfa. De esta manera la parte amorfa estd mayormente compuesta por el Fe y la parte
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nanocristalina por el Mo-Si. El tamafio del nanocristal se determind mediante la ecuacion

de Scherrer [20,40], siendo este tamafio de 5nm.

3.2 ESPECTROSCOPIA DE INDUCTANCIAS (El)

En este aparato se presenta el comportamiento de la permeabilidad en funcion de la
frecuencia, la caracterizacion se realizd para los diferentes tratamientos térmicos fue
evaluado mediante espectroscopia de Inductancia. El experimento se realizd6 con muestras
de las mismas dimensiones dado que la permeabilidad es proporcional a la inductancia
salvo un factor geométrico G [Ref. 25]. El experimento se realizé en dos geometrias:
longitudinal, la cual corresponde cuando el campo inducido AC es paralelo al eje de la cinta
y transversal, el cual corresponde cuando el campo inducido AC es perpendicular al eje de
la cinta.

Los comportamientos obtenidos se observan en la figuras 3.2 y 3.3, medidas a 1 Volt (lo
mismo se hizo para voltajes mas pequefios, 0.05V y 0.5V), donde los circulos corresponden
a la parte real Lr de la inductancia, con este valor es posible conocer la permeabilidad y los

cuadros a la parte imaginaria Li de la inductancia que me dan la frecuencia de relajacion.

15 0.08 \
NT 1 .\ NT .
. u —.— L
e \ —@—Lr
o Lr 0.06 - E
1.0 \
]

0.04je % & ]

“un

A \,\ ;

®

° ‘I 1
0.0 ,d" Y : 0.00 X -

T T T o T . T T T T T T
10000 100000 1000000 1E7 1E8 10000 100000 1000000 1E7 1E8
Frecuencia (Hz) Frecuencia (Hz)

Figura 3.3 Permeabilidad o inductancia
compleja en funcién de la frecuencia de la
cinta no tratada para el campo transversal.
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Figura 3.2 Permeabilidad o inductancia
compleja en funcién de la frecuencia de la
cinta no tratada para el campo longitudinal.

En la figura 3.2 observamos que Lr presenta, en su forma inicial, una meseta que se

mantiene constante hasta que comienza a disminuir, este comportamiento es tipico de una
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relajacion y se asocia a mecanismos de magnetizacion relacionados con la dinamica de la

pared magneética. Mientras que para la figura 3.3 no se detectan este tipo de

comportamientos, sugiriendo que la permeabilidad en esta direccion es muy pequefia para

observar algiin mecanismo. En lo que sigue, se explican estos comportamientos.

a) Simetria Longitudinal.

Resultados de la inductancia frente a la frecuencia de la cinta no tratada térmicamente.
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En la figura 3.4.1 se observa el comportamiento de la inductancia frente a la frecuencia

para valores constantes de 0.05V, 0.5V y 1V para la cinta no tratada térmicamente.

En la gréafica 3.4.1 a) para 0.05V, se observa un comportamiento anémalo, que parece ser

una resonancia en la regién de los 270KHz, sin embargo no es propiamente una resonancia

de precesion, pues corresponde al comportamiento de la pared magnética excitada con un
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campo AC: esta respuesta solo se ha detectado en ferritas y se explicar en funcion de la

longitud de las paredes de dominio. Para la figura 3.4.1 b) con voltaje de 0.5V, se observa
que el comportamiento es distinto al anterior, aqui la curva de Lr presenta una meseta que
se puede explicar en funcion del abombamiento de pared, del grafico se determina el valor
de la inductancia de 0.78 4H , la curva Li tiene una forma asimétrica y ancha sugiriendo
una distribucion de tiempos de relajacion, por lo que se infiere una superposicion de
tiempos de relajacion, con una frecuencia de relajacion promedio de 200KHz.
Adicionalmente en este mismo grafico se observa que el final de la curva de Lr pasa a
numeros negativos despues de los 500KHz sugiriendo otro mecanismo no es comdn en
metales magnéticos. Para la grafica con valor de 1V tenemos una inductancia de
0.83 uH con una frecuencia de relajacion de aproximadamente 200KHz, observamos la
meseta que corresponde al abombamiento de pared. La curva Li es asimétrica y ancha,
observando la superposicion de tiempos de relajacion.

Resultados de la inductancia frente a la frecuencia de la cinta tratada térmicamente

durante 10 minutos.
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En la figura 3.4.2 se observa el comportamiento de la inductancia frente a la frecuencia,

para la cinta tratada térmicamente a 400°C durante 10 minutos, para los tres voltajes

constantes de 0.05V, 0.5V y 1V.

Para la figura 3.4.2 a) la inductancia es de 1.156 xH , con una frecuencia de relajacion de

aproximadamente 230KHz, el abombamiento de pared es el proceso de magnetizacion

presente, el valor de la inductancia para la cinta tratada durante 10 minutos es mayor que

para el caso de la inductancia de la cinta no tratada. Esto indica que se mejora la

permeabilidad magnética de esta cinta con un tiempo pequefio de tratamiento. EI mismo

comportamiento de abombamiento de pared se observa en la grafica 3.4.2 b) y en la grafica

3.4.2 ¢), cuya inductancia inicial es 1.104 4H y 1.121 ©H respectivamente.

Resultados de la inductancia frente a la frecuencia de la cinta tratada térmicamente

durante 25 minutos.
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En la figura 3.4.3 se observa el comportamiento de la inductancia en funcion de la

frecuencia, para los voltajes de 0.05V, 0.5V.
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Para la grafica 3.4.3 a) vemos el abombamiento de la pared de dominio con un valor de la

inductancia de 0.894 xH , con una frecuencia de relajacion de aproximadamente 230KHz.

Para la grafica 3.4.3 b) se observa que el desplazamiento de pared magnética es el proceso

de magnetizacion dominante con valor de la inductancia es de 1.3 uH y se observa que

decrece de manera casi lineal hasta la region de 120KHz, esto indica que el valor de 0.5V

es suficiente para inducir procesos de magnetizacion, distintos al abombamiento de pared,

la frecuencia de relajacion es aproximadamente 200KHz. Con este analisis de El para la

geometria longitudinal observamos que se mejora la permeabilidad de la cinta bajo estos

tratamientos térmicos.

b) Simetria Transversal. Comportamiento de la inductancia en funcién de la frecuencia

de la cinta no tratada térmicamente.
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Analisis del campo transversal, con voltajes de prueba de 0.03V, 0.1V y 1V, veéase figura

3.4.4.

La gréfica 3.4.4 a) tenemos una inductancia de 0.0079 uH (muy pequefio el valor en
comparacion al caso del campo longitudinal), la frecuencia de relajacion es de
aproximadamente 150KHz, el comportamiento de la curva Lr es complejo y eso se debe a
la composicion de la cinta, pues ésta contiene Fe en un 73.5% que le da una anisotropia
preferentemente longitudinal, entonces no se esperaba que hubiese una contribucion en la

direccion transversal.

Para la grafica 3.4.4 b) la inductancia es de 0.704 uH la cual decrece rapidamente hasta los

50KHz, siendo el desplazamiento de las paredes de dominios, el proceso de magnetizacion,

aqui no es posible determinar la frecuencia de relajacion.

Para la grafica 3.4.4 c) la inductancia de 0.0475 ;/H empieza a decrecer rapidamente y no es

posible conocer la frecuencia de relajacion, el proceso de magnetizacion es el
desplazamiento de paredes.

Es importante mencionar que en esta parte, no se ve el comportamiento, que si se observo

anteriormente en la region de los 500KHz.

Con esto confirmamos que existe una mayor contribucién en la anisotropia longitudinal que

en la anisotropia transversal.
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Resultados de la inductancia frente a la frecuencia de la cinta tratada térmicamente

durante 10 minutos.
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En la figura 3.4-e el comportamiento de la inductancia frente a la frecuencia es casi una

constante, el valor de la inductancia es cercano a cero, y esto también sucede para las
gréaficas 3.4.5 b) y ¢), no se conoce la frecuencia de relajacion. Sin embargo no pasa lo
mismo donde tenemos un valor de 1V, la inductancia es 0.136 «H , la cual decrece
rapidamente, la frecuencia de relajacion es de 1.2MHz y el proceso de magnetizacion que

se observa es el desplazamiento de pared.
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Resultados de la inductancia frente a la frecuencia de la cinta tratada térmicamente

durante 25 minutos.
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En la figura 3.4.6 tenemos los valores de la inductancia inicial de 0.031 xH , 0.041 xH y
0.156 xH para las graficas 3.4.6 a), b) y c) respectivamente. Es dificil determinar la
frecuencia de relajacion para 0.03V, sin embargo para los otros dos valores de0.1V y 1V

son 3.5MHz y 500KHz respectivamente, en los tres casos el proceso de magnetizacion es el
desplazamiento de paredes.

En la figura 3.4.a se observa el comportamiento de la frecuencia de relajacion en funcion
del tiempo de tratamiento térmico para los voltajes 0.5V y 1V. Esto nos indica que con
estos tratamientos térmicos no estamos afectando la fase nanocristalina (no magnética) de
la cinta.
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Figura 3.4.a Comportamiento de la frecuencia de relajacion en funcion del tratamiento térmico para los
voltajes 0.5V y 1V.

3.3 RESONANCIA FERROMAGNETICA (RFM)

3.3.1 ALEACION AMORFA SIN TRATAMIENTO TERMICO

En la figura 3.5 se muestra el espectro extendido EAE para la aleacion amorfa sin
tratamiento térmico. Se observan dos sefiales, denotadas por las letras ¢ y S que
corresponden a un modo de absorcion centrado a campo cero (« ) y un modo de absorcion

a campos més altos (4. En esta seccion nos centraremos en el analisis de la sefial S.
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Figura 3.5 Espectro de la sefial extendida EAE para la cinta sin tratamiento.
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En el espectro EAE a 0° (angulo entre el eje de la cinta y el campo DC), figura 3.5, se

observa que la sefial B estd centrada en un campo de 900 Gauss, no presenta histéresis al

hacer barridos en campo magnético Lo cual indica que este modo de absorcion corresponde
a procesos de magnetizacion reversible [40,41] y estd relacionado con la precesion

coherente del espin que caracteriza a la Resonancia Ferromagnética RFM.

Se realiza el andlisis angular para determinar el eje de facil magnetizacion en funcion del
campo de Resonancia (HR) y de los anchos de linea (AHpp), donde el ancho de linea es
proporcional a la respuesta de los tiempos de relajacion de la RFM, de tal forma para
anchos grandes el tiempo de relajacién es muy rapido, mientras que para anchos pequefios

el tiempo de relajacion es mas lento.

En la figura 3.6, se observa la dependencia angular de la sefial de resonancia
ferromagnética para la cinta amorfa sin tratamiento. Las variaciones angulares son de 0°,
30°, 45°, 60° y 90°. La forma de linea mas compleja se presenta a 90° corresponde a la
direccién dificil de magnetizacion. Dado que la aleacidn en estudio es a base de Fe, el cual
presenta la tendencia a generar anisotropias longitudinales, originada por la anisotropia de
forma y la magnetoestriccion inducida por la composicion. De tal forma la direccion
transversal (90°) es un eje de dificil magnetizacion; dado que el campo aplicado es
perpendicular al eje de la muestra, entonces requerira de mayor energia para satisfacer la
condicion de resonancia y en consecuencia la resonancia ferromagnética ocurrird a mayor

campo aplicado.

Es necesario notar que la intensidad de la absorcion de la LFA es mayor que la RFM, esto
se puede explicar en funcion de la anisotropia que presenta la cinta. Cabe hacer notar que
la region donde se presenta la LFA se extiende hasta campos cercanos a la RFM por lo que
es posible que parte de la complejidad de la linea de la RFM consista en la superposicion
de las dos sefales. Este efecto se observa aumentado para 90° donde la contribucién de la
anisotropia de forma hace que se ensanchen tanto LFA como RFM y en consecuencia la

superposicion entre las sefiales tenga mayor efecto.
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Figura 3.6 Espectros extendidos EAE donde se muestra las variaciones angulares.
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En la figura 3.7 se presenta el comportamiento del ancho de linea AH,, para la sefial RFM

en funcion del angulo, recordando que el AH_, es la distancia en campo magnético de

pico a pico de la sefial RFM.
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Figura 3.7 Variacion angular del Ancho de los campos de resonancia.

El minimo de este ancho de linea se encuentra en 0° (lo cual confirma la tendencia a
presentar anisotropia magnetica longitudinal), con un valor de 394 G. y aumenta a 30°, 45°
y 60°, para luego disminuir a 90°. Por lo que se presentan dos minimos locales: a 0° y a
90°. En la figura 3.8 se ve el comportamiento de los campos de resonancia Hg en funcién
del angulo. Donde el campo de resonancia Hg es el campo en el cual esta sefial cruza con el
eje cero. Se tiene un minimo en 0° con un valor de 869 G. aumenta hasta 60° y vuelve a
disminuir en 90° con un valor de 1013 G. Se observa que el comportamiento angular del

Hrg es similar al encontrado en el ancho de linea.

La presencia del minimo local a 90° en el campo de resonancia puede explicarse como la
presencia de una contribucion pequefia en la magnetizacion en la direccion transversal
como se observo en las mediciones de permeabilidad realizadas con EI. Encontrando que la

direccidn dificil se encuentra a 90°.
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Figura 3.8 Comportamiento de los campos de resonancia con las variaciones angulares.

3.3.2 ALEACION AMORFA CON TRATAMIENTO TERMICO DE 10 MINUTOS

En la figura 3.9 se muestran los espectros de resonancia ferromagnética para la cinta tratada
térmicamente durante 10 minutos a 400 °C. Se observa el mismo comportamiento
inhomogéneo en la forma de linea de la RFM, originado por tensiones inducidas durante la
obtencion del material. De igual forma se evalto el comportamiento angular para establecer
el eje de facil magnetizacion. En la Figura 3.10 se observan los espectros EAE para
diferentes angulos. Se observa el mismo comportamiento encontrado para la aleacion sin

tratamiento. De tal forma el espectro mas complejo se observa nuevamente a 90°.
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Figura 3.9 Espectros EAE para la cinta tratada térmicamente a 400°C durante 10 minutos.
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En la figura 3.10 y 3.11 se muestran los comportamientos de estos campos con las

variaciones angulares. Sin embargo los comportamientos son distintos al caso de la cinta

sin tratamiento térmico.
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Figura 3.10 Comportamiento de los anchos de las sefiales de resonancia a las variaciones angulares.
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Figura 3.11 Comportamiento de Hg con las variaciones angulares.

3.3.3 ALEACION AMORFA CON TRATAMIENTO TERMICO DE 25 MINUTOS.

En la figura 3.12 se observan las sefiales de EAE para cada variacion angular, observando

que las formas de lineas de estas sefiales son mas simples que para las sefiales de las cintas

sin tratamiento y con el tratamiento a 10 minutos. Esto se debe a que con el tratamiento
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térmico estamos relajando la microestructura de la cinta y en consecuencia disminuyendo

las tensiones mecénicas.
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Figura 3.12 Sefiales FMR para la cinta tratada térmicamente a 400°C durante 25 minutos.
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A pesar de haber eliminado las tensiones mecanicas inducidas con el tratamiento térmico,

observando nuevamente una compleja forma de linea a 90°, lo cual indica que se continda

superponiendo las absorciones LFA y RFM. En la figura 3.13 y 3.14 se muestran los

comportamientos de los anchos de linea AH,, y los campos de resonancia Hgr

respectivamente. Para ambos casos se presenta un comportamiento similar. Observando que

los anchos disminuyen debido a la eliminacién de las tensiones mecénicas inducidas en la

obtencidon del material y responsables de las inhomogeneidades magnéticas.
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Figura 5.13 Anchos de la sefial RFM con las variaciones angulares.
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Figura 3.14 Comportamiento de los campos de resonancia con la variacién angular.
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Cabe hacer notar que a pesar de los tratamientos térmicos no se observa un corrimiento

dréstico en el Hg, los cambios predominantes son en el ancho de linea.

3.4 SENAL A CAMPO BAJO (LFA)
3.4.1 ALEACION AMORFA SIN TRATAMIENTO TERMICO
La sefial a se encuentra a campo bajo y centrada en un campo magnético cero con una fase

inversa a la sefial gB. En la figura 3.15 se observa el espectro EAE para la cinta sin

tratamiento y se muestra una pequefia histéresis en la LFA alrededor de campo cero, lo cual
indica que esta absorcién magnética corresponde a procesos de magnetizacion irreversibles
relacionados con los cambios de los volumenes de las paredes de los dominios magnéticos.
Cabe enfatizar que, a pesar de que se observa una dindmica de cambio de los volumenes de
los dominios, los mecanismos que se presentan en esta técnica no son los mismos que
ocurren a campos magnéticos DC y AC a frecuencias menores de GHz, donde se observa
que los procesos de magnetizacion presentes bajo estas condiciones son asociados al

abombamiento y desplazamiento de pared magnética.
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Figura 3.15 Espectro de la sefial extendida EAE para la cinta tratada térmicamente.
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Sin embargo es posible establecer que el ciclo observado es resultado de la variacion en los

volimenes de los dominios a frecuencia de microondas y que posiblemente la rotacion de

espin es el proceso predominante.

Cabe sefialar que el modelo tedrico de esta absorcion adn se encuentra en discusion [24,35].
En trabajos anteriores [23,42,43] se ha mostrado que la presencia de esta sefial esta
asociada con propiedades intrinsecas magnéticas del material, como es el caso del campo
de anisotropia Hk. Este campo de anisotropia depende de la anisotropia de forma del
material y de la magneoestriccion resultado de la composicion de la aleacién. En dichos
trabajos se establece que el ancho de linea de LFA corresponde al campo de anisotropia del
material y este campo se puede relacionar directamente con los campos coercitivos Hc. Sin
embargo para hacer esa correlacion es necesario considerar que las condiciones para este
hecho son en materiales magnéticos suaves.

La figura 3.16 muestra en detalle las absorciones a campo cero (LFA) para las variaciones

angulares. Se observa que el ancho de pico a pico (AH ;) de LFA aumenta con las

variaciones angulares, ademas de presentar cambios en la forma de linea, sin embargo
centrada siempre en campo cero, contrario a lo que ocurre con la RFM donde si hay
corrimientos en el campo de resonancia. La naturaleza de la sefial LFA esta correlacionada
con procesos de magnetizacion antecesores al estado de saturacion y estan delimitados por

Hk. Actualmente se establece que el AH o, indica el valor de Hg [42,44], por lo que la

dependencia angular de pico a pico de LFA esta relacionada con la dependencia angular del
campo de anisotropia magnética, cuyas componentes en forma mayoritaria son la

anisotropia de forma y magnetoelastica.



Resultados y Discusion

46

dP/dH (u.a.)

dP/dH (u.a.)

081 o CANT-LFA-0°

0.6
0.4
0.2

0.0
021
0.4-
0.6
0.8

L L L L L L L L
-500 -400 -300 -200 -100 O 100 200 300 400 500
H (Gauss)

0.84—0—CANT2-LFS-45°

0.6
0.4

0.2+

0.0
0.2
0.4
-0.64

-0.8

dP/dH (u.a.)

0.2+

L L B B B — T T T T T
-500 -400 -300 -200 -100 0 100 200 300 400 500
H (Gauss)

dP/dH (u.a.)

dP/dH (u.a.)

—O— CANT1-LFS-30¢9

-1.0 — 7T T T T L
-500 -400 -300 -200 -100 O 100 200 300 400 500
H (Gauss)

0.64—°— CANT3-LFS-601

0.4

0.2

0.0

-0.24

0.4

-0.6 — T T T T L B B B B
-500 -400 -300 -200 -100 O 100 200 300 400 500
H (Gauss)

0.34—0— CANT4-LFS-909

.
-0.34

—T T T T T T T T T T
-500 -400 -300 -200 -100 O 100 200 300 400 500

H (Gauss)

Figura 3.16 Sefiales LFA para las distintas variaciones angulares.
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Otra caracteristica de estas sefiales es que se observa una compleja forma de linea debido a

la presencia de estas tensiones, como sucede en el ancho de linea de la RFM.
El comportamiento de los anchos de linea en funcion de las variaciones angulares se

muestra en la figura 3.17
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Figura 3.17 Comportamiento de los campos de anisotropia a las variaciones angulares.

El ancho de la sefial a campo bajo (AH PP(SCB)) en 0° es de 81 G, aumenta a 45° en un valor

de 100 G observando un maximo a 60° con 124 G y disminuir a 90° con un valor de 93 G.

Al correlacionar los AH . o5 Y el Hk con el comportamiento angular sugiere que los
minimos en AH o, presentes corresponden a valores minimos en la anisotropia, lo cual

indica que el eje de facil magnetizacién se encuentra a 0° ya que aqui el campo de
anisotropia muestra el minimo. EI comportamiento del campo de anisotropia es similar al
campo de resonancia para la cinta sin tratamiento. Tenemos una mayor contribucién en la
anisotropia longitudinal y una pequefia contribucion a la anisotropia transversal. Estos

resultados coinciden con los de El.
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3.4.2 ALEACION AMORFA CON TRATAMIENTO TERMICO 10 MINUTOS.

En la figura 3.18 se observan las variaciones angulares de la LFA de la aleacidn tratada 10

minutos a 400°C.
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Figura 3.18 LFA para las distintas variaciones angulares.
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Todas las sefiales muestran un comportamiento similar, y en esta sefial se magnifica las

inhomogeneidades de la muestra, debido a que las formas de linea son mas complejas. Se
observan ciclos de histéresis, que como ya se ha dicho anteriormente, son debidos a
procesos de magnetizacién mayores por el cambio de volumen de los dominios magnéticos.
Este comportamiento de linea también lo podemos entender en términos de que estamos
cambiando la anisotropia tanto magnetoelastica y de forma de la cinta mediante las
variaciones angulares. EI comportamiento de los campos de anisotropia con las variaciones

angulares se muestra en la figura 3.19.
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Figura 3.19 Comportamiento de los campos de anisotropia a las variaciones angulares

Aqui el ancho de linea de LFA (AHPP(SCB)) a 0° es de 51 G, disminuyendo ligeramente a

450 con un valor de 49 G, finalmente el ancho de linea aumenta a 90° con un valor de 65 G.

Al correlacionar los (AH PP(SCB)) y Hk con el comportamiento angular nos sugiere que el

minimo en el ancho de LFA corresponde al valor minimo de la anisotropia Estos resultados
no coinciden con el caso de la cinta sin tratamiento puesto que estamos variando la

anisotropia de la cinta.

3.4.3 ALEACION AMORFA CON TRATAMIENTO TERMICO 25 MINUTOS.
En la figura 3.20 se muestran los espectros LFA de las variaciones angulares de la cinta
amorfa con el tratamiento térmico a 25 minutos, y lo mas interesante de esta parte es que la

forma de linea de LFA es méas simple que para la cinta tratada térmicamente durante 10



Resultados y Discusion

50

minutos, y este comportamiento se debe a que con estos tratamientos se estan

disminuyendo las tensiones mecanicas adquiridos por el método de obtencidn, en otras

palabras estamos haciendo con el tratamiento térmico que la microestructura se relaje, es

decir, que tenga un reacomodo y en consecuencia cambie la respuesta magnética.
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Figura 3.21 Evolucién angular del campo de anisotropia

En la figura 3.21 tenemos el comportamiento angular de la sefial a campo bajo y se
observan dos aspectos importantes. La primera es que el ancho de LFA presenta un minimo
de energia a 0° con un valor de 46 G, observando un maximo a 60° con un valor de 114 G,

disminuyendo a 90° con un valor de 49 G, nuevamente correlacionando los AH g scq) Y Hi

con el comportamiento angular, sugiere que el minimo en el ancho de LFA presente
corresponde al valor minimo en la anisotropia, lo que indica que el eje de féacil
magnetizacion se encuentra a 0°. La segunda cosa interesante es que el valor del campo de
anisotropia en 0° para la cinta sin tratamiento térmico es de 81 G casi el doble que para el
caso de la cinta tratada térmicamente, que es de 46 G, esto nos indica que estamos
disminuyendo el campo de anisotropia con el tratamiento, en otras palabras estamos
disminuyendo los campos coercitivos, es decir, estamos mejorando esta propiedad
magnética del material. Adicionalmente se establece que la fase nanocristalina no-
magnética no afecta las propiedades magnéticas y los cambios mas importantes se observan
por la eliminacion de tensiones, que se deben a la energia magnetoelastica debidos al
método de obtencidn, observandose esto en la disminucién de la anisotropia. La presencia
del Mo ayuda a controlar la nanocristalizacion de Fe dado que nanocristaliza primero con el
Si que es la primera fase magnética.
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3.5 Resumen del trabajo

Tiempo| Inductancia %
(min) (xH)
NT 0.8
10 11 37.5%0
25 1.3 62.5%
TABLA 1

En la tabla 1 tenemos el comportamiento de la inductancia frente a los tratamientos
térmicos y vemos que este valor de la inductancia aumenta de 0.8 xH a 1.1 uH (valores
para la cinta sin tratamiento térmico y la tratada durante 10 minutos respectivamente),
teniendo un aumento del 37.5%, y de 10 minutos a 25 minutos, el valor de la inductancia
aumenta a 1.3 xH con una ganancia del 62.5%.

Tiempo| Hk (Gauss) %
(min.)
NT 814
10 50.5 37%
25 46.1 43%

TABLA 2

En la tabla 2 tenemos el comportamiento de los campos de anisotropia frente a los
tratamientos térmicos y vemos que los valores de estos campos disminuyen, es decir, de la
cinta sin tratamiento térmico a la tratada durante 10 minutos el valor del campo de
anisotropia disminuye de 81.4 G a 50.5G con una pérdida del 37%, y de la cinta tratada
durante 10 minutos a la tratada durante 25 minutos el valor del campo disminuye a 46.1 G
con una pérdida del 43%.
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES
1. Con DRX detectamos dos fases: una amorfa rica en hierro y una fase nanocristalina a
base de Mo-Si.

2. Detectamos con El, el proceso del abombamiento reversible de las paredes de dominio.
Observamos que existe una mayor inductancia o permeabilidad en el eje de facil

magnetizacion (0°) y una pequefia contribucidn en la direccién transversal (90°).

3. Se identificé una sefial de naturaleza reversible RFM, debido a la rotacion de espines y
otra sefial de naturaleza irreversible a campo bajo LFA, que se debe al desanclaje-

desplazamiento-reanclaje de las paredes de dominios.

4. Con RFM y LFA vimos que para la cinta sin tratamiento térmico, como para la cinta

tratada térmicamente durante 25 minutos el eje de facil magnetizacién se encuentra a 0°.

5. Aumentamos el valor de la inductancia y disminuimos el valor del campo coercitivo de
la cinta con los tratamientos térmicos, en otras palabras con el tratamiento térmico
blandamos el material.

6. Es importante notar que la sefial LFA es asimétrica para el caso de la cinta sin
tratamiento térmico y para las cintas con tratamientos térmicos durante 10 y 25 minutos
como ya se ha reportado en trabajos recientes [45].



Referencias 54

® ®
REFERENCIAS

[1] H. R. Hilzinger, IEEE Trans. Magn. MAG-21, 2020 (1985).

[2] R. Hasegawa, JMMM, 215-216, 240-245 (2000).

[3] P. Quintana, E. Amano, R. Valenzuela and Irvine, J. Appl. Phys. 75, 6940 (1994).

[4] J. Gonzalez, N. Murillo, J. Blanco P. Quintana, E. Amano, and R. Valenzuela, IEEE
Trans. Mag. 4812,30, (1994).

[5] G. Herzer, Mater. Sci. Eng. A. 133,1 (1991).

[6] Y. Yoshizawa, S. Oguma and K. Yamauchi, J. Appl. Phys. 64, 6044 (1988).

[7] R. Hasegawa, J. Mag. Mag. Mat. 215, 240, (2004).

[8] I. Betancourt and R. Valenzuela, IEEE Trans. Magn. 33(5), 3973 (1997).

[9] Tesis de maestria, “Propiedades magnéticas en aleaciones nanoestructuradas”, J. .
Betancourt, UNAM-IIM, (1997).

[10] A. Makino, A. Inoue, T. Hatani and T. Bitoh. Meterial Science Forum, 723, 235,
(1997).

[11] G. Herzer, “Nanoestructured and Non Crystalline Materials Ed. World Scientific
Singapur (1994).

[12] D. Jiles, “Introduction to Magnetism and Magnetic Materials” Ed. Chapman and
Hall, (1991).



Referencias 55

° °
[13] T. G. Salvador, C. G. Norma A., S. T. Martha E., Z. U. Rafael, J. Chem. Soc., Dalton

Trans.,2431-2435 (1998).

[14] W. Heisenberg, Z. Phys., 49, 619 (1928).

[15] J. Crangle, ““Solid State of Magnetism™, Ed. Edward Arnold, (1991).

[16] Valenzuela R. Chemistry of Solid State Materials No. 4 “Magnetic Ceramics”, Ed.
Cambridge, (1994).

[17] R.C. O"Handley en “Modern Magnetic Material”’. Ed. John Wiley and Sons, Nueva
York, (2000).

[18] G. Herzer, IEEE Trans. Magn. 26, 1397 (1990).

[19] Miguel Chévez G. “Estudio de la nanocristalizacion de aleaciones amorfas mediante

resonancia ferromagnética”, Tesis de Maestria, UNAM-IIM (2006).

[20] C. Kittel, “Introduction to Solid State Physic”’, Ed. John Wiley and Sons, Nueva York,
(1996).

[21] B. D. Cullity, “Introduction to Magnetic Materials”, Ed. Addison-Wesley Publishing
Company, (1972).

[22] H. Morrish, “The Prysical Principles of Magnetism™, Ed. John Wiley and Sons, Inc,
(1965).

[23] J. Israel Betancourt, Tesis de Maestria ““Propiedades magnéticas en aleaciones
nanoestructuradas™, IIM-UNAM, (1997).



Referencias 56

° °
[24] H. Montiel, ““Nanocristalizacion y Estudio a Frecuencia de Microondas en aleaciones

Amorfas Ricas en Co”, Tesis de Doctorado, [IM-UNAM, México (2004).

[26] R. Valenzuela, Investigacién y Ciencia, Scientific American, Agosto (1994).

[27] Guillermo Alvarez Lucio, “Caracterizacion de la Absorcién de Potencias en

Materiales Ferroeléctricos a muy Altas Frecuencias™ Tesis de Doctorado, IPN-ESFM

(2006).

[28] J.H.E. Griffiths, Nature, 158, 670 (1946).

[29] C. Kittel, Phys Rev., 73,155 (1948).

[30] J. H. Van Vleck, Phys. 15, 197 (1949).

[31] L. Landau and E. Lifshitz, Phys. 8, 153 (1935).

[32] O. Kohmoto, J. Mag. Mag. Mat. 280, 262 (2003).

[33] C. Kittel, Phys Rev. 76, 743 (1949).

[34] Guillermo Alvarez Lucio, Tesis de Maestria “Estudio MAMMAS, LFS y EPR de
materiales superconductores ceramicos de alta Tc”’, IPN-ESFM (2000).

[35] H. Montiel, G. Alvarez, M. P. Gutiérrez, R. Zamorano and R. Valenzuela, J. Alloys
comp. 369, 141 (2004).

[36] G. Alvarez y R. Zamorano, J. Alloys. Comp. 369,231(2004).

[37] A. Yelon, D. Ménard, M. Britel and Ciureanu, App. Phys. Lett. 69, 3084 (1996).



Referencias S7
° °
[38] T. Ovari, H. Chiriac, M . Vasquez and A. Hernando, IEEE Trans. Mag. 3445, 36

(2000).

[39] D. P. Makhnovskiy, L. V. Panina and J. Mapps, Phys. Rew. B. 63, 144424, (2001).

[40] L. Wang, F.S. Li, J. Magn. Magn. Mater, 223, 233-237 (2001).

[41] R.S. Beach and A.E. Berkowitz, J. Appl. Phys. 76, 6209 (1994).

[42] M. Dominguez, J.M. Garcia-Beneytez, M. Vazquez, S.E. Lofland and S.M. Baghat, J.
Magn. Magn. Mater, 249, 117 (2002).

[43] H. Montiel, Appl. Phys. Lett. 86, 072503 (2005).

[44] H. Montiel, G. Alvarez, E. Mata, |. Betancourt, R. Zamorano, J. Saniger and R.
Valenzuela, VIII International Workshop of Non-crystalline Solids, Gijon, Spain, June
(2006).

[45] H. Montiel, G. Alvarez, R. Zamorano, R. Valenzuela, J. Non Crystalline Solids, 353,
908 (2007).



	                            ESCUELA SUPERIOR DE FÍSICA Y MATEMÁTICAS 
	                       Estudio de Absorción de Microondas en la Aleación  
	 
	                         
	 
	                           T            E            S            I            S 
	 
	 
	                                
	 
	                             QUE PARA OBTENER EL TÍTULO DE 

	                         
	 
	                       LICENCIADO  
	                       EN FÍSICA Y MATEMÁTICAS 
	                             
	                       P R E S E N T A: 
	                          
	                        Director: Dr. Rafael Zamorano Ulloa  
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	ÍNDICE 
	RESUMEN 
	 
	INTRODUCCIÓN 
	 
	OBJETIVOS 

	FUNDAMENTOS BÁSICOS  
	2.4.3 ESPECTROSCOPÍA DE ABSORCIÓN EXTENDIDA (EAE). 
	Consiste en capturar simultáneamente la absorción RFM junto con una absorción LFA [Ref. 34]. 
	 
	CAPÍTULO III 

	RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
	 
	3.5 Resumen del trabajo 
	CAPÍTULO IV 

	 
	REFERENCIAS 








