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RESUMEN

El presente documento muestra los avances logrados en la obtencion de los pri-
meros diagramas FORC de micro-hilos magnéticos, describiendo un sistema de me-
diciéon capaz de conseguir los datos necesarios para su realizacién, indicando las
partes que lo componen y el uso que tienen dentro del instrumento.

También, expone cualitativamente efectos de la temperatura mediante el trata-
miento térmico realizado a distintas intensidades de corriente a un micro-hilo rico
en hierro fabricado por medio del método de Taylor-Ulitovsky detallando el proce-
dimiento experimental, ademads de indicar los problemas que se han presentado en
el mismo. Asimismo, se presentan y discuten los resultados del recocido a través de
graficos de histéresis y FORC haciendo hincapié en los cambios del campo coercitivo
para cada una de las corrientes.

Por tltimo, se presentan los trabajos por realizar a futuro con respecto a la
calibracién del sistema y el tratamiento de datos para poder adecuarlos a software
comercial.



ABSTRACT

The present document will address the presentation of some of the advances
achieved during the experimental process of obtaining the first FORC diagrams of
magnetic micro-wires. In addition, it will describe a measurement system capable of
obtaining the necessary data for its realization, as well as indicating the parts that
compose it and their use within the instrument.

Qualitative effects of temperature will also be discussed through the thermal treat-
ment carried out at different current intensities on an iron-rich micro-wire fabricated
using the Taylor-Ulitovsky method. The experimental procedure will be detailed,
and some problems that have arisen will be indicated.

The results of annealing will also be presented through hysteresis and FORC graphs,
emphasizing the changes in coercive field for each of the currents, as well as a dis-
cussion regarding these results and future work to be done regarding the calibration
of the system and data processing to adapt them for commercial software.



GLOSARIO

Ciclo de Histéresis: Curva que representa la magnetizaciéon con respecto al
campo magnético aplicado.

FORC (First Order Reversal Curves): Curvas de magnetizacién produ-
cidas por inversién del campo magnético a partir de un punto de histéresis.

Magnetémetro de induccién: Instrumento que permite medir la magneti-
zacion de un material a partir de su voltaje inducido.

Bobinas pick-up: Bobinas formadas por dos solenoides iguales conectados,
que permiten medir un voltaje inducido.

Bobina flotante: Solenoide de pequenas dimensiones utilizado para medir la
fase de un campo magnético oscilante.

Ferromagnetismo: Fenémeno fisico en el cual se produce ordenamiento magnéti-
co en todos los momentos magnéticos de la muestra, en la misma direccién y
sentido.

Paramagnetismo: Fenéomeno en el cual un material presenta alineacion en
algunos de los momentos magnéticos al estar bajo un campo magnético.

Superparamagnetismo: Fenomeno donde un material presenta caracteristi-
cas tanto ferromagnéticas como paramagnéticas.

Permeabilidad magnética: Medida de magnetizacién que un material ob-
tiene en presencia de un campo magnético.

Permeabilidad relativa: Razén entre la permeabilidad magnética de un
determinado material con respecto a la permeabilidad del vacio.

Dominios simples: Regién individual dentro de un material donde los mo-
mentos magnéticos estan alineados.



Glosario ii

= Dominios miltiples: Suma de los dominios simples dentro de un material.

= Interaccién magnetostatica: Interaccion magnética entre campos constan-
tes.

= LabView: Es una plataforma de diseno de sistemas y ambiente de desarrollo
mediante el uso de programacién visual, desarrollado por National Instru-
ments.
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Capitulo 1

INTRODUCCION, MOTIVACION
Y ESTADO DEL ARTE

1.1. Objetivo general

El objetivo general de este proyecto es describir un sistema capaz de medir y
representar los ciclos FORC en microhilos, asi como comprobar su funcionamien-
to mediante pruebas con muestras sometidas a diferentes corrientes de recocido.
Ademds, se espera que este proyecto siente las bases para futuras investigaciones y
desarrollos en este campo.

1.2. Objetivos especificos

» Describir el principio de funcionamiento y componentes fundamentales del
instrumento de medicién utilizado para ciclos de histéresis y ciclos FORC en
materiales magnéticos en forma de cinta o micro-hilo.

= Informar detalladamente el desarrollo experimental realizado, exponiendo la
calibracién del instrumento, el proceso de medicién, el andlisis de la senal
obtenida y las problematicas surgidas durante las mediciones.

» Proponer una mejora al proceso experimental y/o al instrumento de medicién.

= Presentar los resultados de los ciclo de histéresis y FORC de cinta y microhilos
amorfos obtenidos en el laboratorio.

= Describir los avances respecto a la obtencién de los diagramas FORC.
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1.3. Introduccidon

El tema del presente proyecto de investigacion se centra en la descripciéon de un
sistema capaz de medir curvas de inversién de primer orden, que son ttiles para
métodos de caracterizacién magnética, se contempla el principio de funcionamiento
y componentes del instrumento. Algunos de los instrumentos tipicos de medicién
FORC son el magnetémetro de muestras vibrante (VSM), el magnetémetro de cam-
po gradiente alternante (AGM) y el magnetémetro de induccién AC.

El funcionamiento del primero se basa en medir el momento magnético de una
muestra cuando se hace vibrar perpendicularmente a un campo magnético uniforme,
de acuerdo a lo descrito para el VSM en ” Versatile and Sensitive Vibrating—Sample
Magnetometer” [1]. 'El segundo instrumento basa en la medicién de magnetizacién
de la muestra, producto de un campo gradiente altérnate, la muestra se encuentra
conectada por medio de una varilla a un piezoeléctrico, el campo gradiente alternante
produce una fuerza peridédica sobre la muestra, por lo tanto la varilla sufre una
deflexion que aplica una tensién mecanica en el piezeléctrico, lo que genera una
diferencia de potencial que es medida logrando obtener el valor de la magnetizacion
de la muestra [2]. En lo que respecta al tercer instrumento, serd tratado en este
trabajo.

Se pondran a prueba los avances en la sensibilidad del magnetémetro de induc-
cion mediante el uso de una muestra rica en hierro, conocida como micro-hilo. Esta
muestra estd compuesta por un nicleo magnético recubierto de vidrio. Los micro-
hilos amorfos, en particular, son altamente sensibles a estos campos magnéticos, lo
que los hace ideales como muestra magnética estdndar para llevar a cabo estudios
relacionados con el magnetismo. Una aplicaciéon importante de estos estudios es la
caracterizacién de materiales, ya que permite comprender y describir el comporta-
miento y las propiedades magnéticas de los mismos. La caracterizacion de materiales
es particularmente 1til en la investigacién y desarrollo de nuevos materiales para di-
versas aplicaciones en distintos campos.

Por lo general, los microhilos magnéticos se fabrican mediante técnicas de enfria-
miento rapido, debido a esto se puede producir una estructura amorfa [3], la cual se
caracteriza por no presentar una forma cristalina en su composicién atémica, es de-
cir, por tener una disposicién aleatoria de los &tomos. Estos presentan propiedades
Unicas, como la resistencia a la corrosién y alta dureza, lo cual les confiere un alto
grado de utilidad. Por otro lado, se encuentran los materiales nanocristalinos, com-
puestos de granos cristalinos de tamano nanométrico que se encuentran inmersos en
un material amorfo.

1S. Foner, “Versatile and sensitive vibrating-sample magnetometer,” Review of Scientific Instru-
ments, vol. 30, no. 7, pp. 548-557, 1959.
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Es muy importante tener en cuenta que los materiales ferromagnéticos estan
compuestos por pequenas zonas llamadas dominios magnéticos, en los cuales el mo-
mento magnético no es igual a cero, sino que normalmente estén orientados de forma
aleatoria como se observa en la figura 1.1a), lo que hace que la suma de momentos
magnéticos de los dominios presentes en una porcién de material ferromagnético sea
igual o muy cercana a cero, debido a que se cancelan entre si, una vez que se aplica
el campo magnético, estos se reordenan como en el caso ideal presentado en la figura
1.1b) [4].

RN — —
ey ™~ — ]
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Figura 1.1: a) Dominios magnéticos aleatorios, b) Dominios magnéticos orientdndose
en el sentido del campo aplicado.

La caracterizacion por medio de diagramas FORC brinda informacién detallada
sobre la distribucién de coercitividad y los campos de interaccién en una muestra
magnética, en el caso de la coercitividad se refiere al campo necesario para desiman-
tar la muestra, mientras que el campo de interacciones se refiere a la interaccién
entre particulas magnéticas dentro de una muestra. Los diagramas FORC también
pueden ayudar a identificar diferentes tipos de comportamiento magnético, como el
comportamiento de dominio simple, dominio multiple o permitir visualizar distintas
fases magnéticas [5].

Finalmente, los microhilos ferromagnéticos encuentran una aplicacién en la fabri-
cacién de diversos tipos de sensores debido a la baja coercitividad que presentan en
algunos casos, los cambios en las propiedades magnéticas por efecto de la tempera-
tura ademas de los efectos de magneto-impedancia gigante que los hacen adecuados
para esta tarea.
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1.4. Motivacion

La caracterizaciéon magnética de material posee gran relevancia para determi-
nar las propiedades de los diferentes tipos de materiales magnéticos. Para ello, es
necesario utilizar distintos instrumentos y métodos para analizar su respuesta ante
una serie de variables de control. En concreto la medicién del ciclo de histéresis
resulta critica para determinar la saturacién, remanencia y coercitividad de un ma-
terial ferromagnético. Para obtener informacién adicional existen nuevos métodos
de analisis que complementan dicha informacién como el método FORC.

En esta tesis, se utiliza el magnetémetro de induccién ubicado en el laboratorio
de caracterizacién magnética, para obtener ciclos FORC de microhilos. Estudiando
la sensibilidad del equipo para detectar la respuestas magnéticas de un microhilo
podremos verificar que el sistema es apto para realizar este tipo estudio y en base a
ello sacar conclusiones. Como objetivo secundario estudiaremos experimentalmente
el efecto de tratamiento térmico en las propiedades magnéticas de un material.

1.5. Estado del arte

En la actualidad existen varios estudios, los mas representativos [3,6-8] sobre el
efecto del calentamiento en la estructura magnética de microhilos y cintas ricos en
hierro y cobalto, algunos de estos estudios se discutiran en este capitulo, por lo que
se hablard de distintas composiciones de aleaciones que se han estudiado.

1.5.1. Fabricacién de microhilos por método Taylor-Ulitovsky

La fabricacién por el método de Taylor-Ulitovsky se basa en que una aleacién
de composicién quimica apropiada, es calentada por un inductor de alta frecuencia
dentro de un tubo de vidrio [7]. Luego de fundir la aleacién dentro del vidrio, el tubo
de vidrio se ablanda, cubriendo la aleacién fundida en su interior. Después se extrae
un capilar del mismo vidrio ablandado, el material fundido llenaré este capilar y al
estirarlo se formara un micro-hilo homogéneo recubierto de vidrio flexible y continuo.
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Figura 1.2: Dibujo esquemadtico del proceso de fabricacién de micro-hilo por método
Taylor-Ulitovsky.

Como se puede observar en la figura 1.2 el tubo de vidrio posee una terminacién
conica, por donde la aleacién que ya se encuentra fundida por el inductor AC se
mueve hacia abajo por el orificio del tubo, y finalmente se enfria de forma rapida
por aire, obteniendo asf un niicleo metélico recubierto de vidrio, el cual serd enrollado
en un carrete para sus posteriores usos.

Este método se ve afectado por la velocidad de fundicién de la aleacién, ya que al
aumentar, mayor sera también la rapidez de producciéon de microhilos, pero el exceso
de velocidad de fundicién afecta negativamente la calidad debido a que se produce
una mala adhesién entre el metal y el vidrio. Otro factor importante es la tasa de
enfriamiento del nicleo metalico que de cierto modo se relaciona con la geometria
del micro-hilo, porque el enfriamiento depende de cierto modo del didmetro del
ntcleo y espesor del vidrio. Es importante mencionar que una tasa de enfriamiento
mas rapida resulta por lo general en micro-estructuras amorfas y una mas lenta en
micro-estructuras cristalinas [7].

1.5.2. Efecto del tratamiento térmico
En esta parte del capitulo se informaran algunos estudios realizados a distintas
muestras de los efectos del tratamiento térmico para microhilos.

A. Microhilos

En el caso particular del estudio realizado en [6] se trabaja con una muestra
de microhilos de composicion Fery 781345111 Nb3Nigg con un ntucleo metalico de
didmetro 50[pm] y un espesor de vidrio de 20[um], el cual es sometido a diferentes
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temperaturas desde los 20-50[°C] en un sistema termo-controlado que permite man-
tener temperaturas constantes mientras se miden sus propiedades magnéticas. Los
resultados obtenidos indican que existen cambios en la estructura de los dominios
magnéticos de primer tipo, mientras que también se encuentran pequenos dominios
periédicos que indican la existencia de dominios de segundo tipo, que son aquellos
dominios magnéticos que se hacen presente en superconductores [6]. Por otro lado,
la curva de histéresis rectangular en la figura 1.3 muestra que el material presenta
biestabilidad magnética.
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Figura 1.3: Ciclo de histéresis correspondiente al efecto de biestabilidad clasica para
una muestra de composicién Fery 7B13.45t11 NbsNigg.

Existe otro estudio sobre la muestra de microhilos de la misma composiciéon
quimica Fer; 7B13.45111NbsNigg) y método de fabricacién (Taylor-Ulitovsky) con
la tinica diferencia de que el didmetro del nicleo metélico en este caso es de 103[um]
y el espesor del vidrio de 55[um]|. En dicho estudio se analizan los cambios en la
coercitividad y magneto-impedancia gigante (GMI) al someter la muestra a distintas
temperaturas de recocido. El efecto GMI hace referencia a las grandes variaciones de
impedancia tanto en la parte real como imaginaria de un conductor ferromagnéti-
co blando al pasar una corriente eléctrica alterna tras la aplicaciéon de un campo
magnético externo. Los antecedentes preliminares de esta muestra indican un GMI
relativamente alto y una coercitividad relativamente baja, pero por lo general con
respecto a la composiciones quimicas los microhilos finos ricos en cobalto presen-
tan una menor coercitividad (magnéticamente suave) y un mayor efecto GMI [7].
La figura 1.4 muestra como el recocido térmico cambia el campo coercitivo, de tal
forma que a los 300[°C] de recocido disminuye considerablemente de los 27[%] a
los 12[%], pero al realizar un recocido a temperatura de 550[C] el valor del campo
coercitivo aumenta de los 27[%] a los 41[%]. [7]. Por otra parte el GMI aumenta
considerablemente.
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Figura 1.4: Ciclos de histéresis de acuerdo a temperatura de recocido de una muestra
de composicién Fery.7B13.45111Nb3Nigyg .

1.6. Ventajas y desventajas del magnetémetro de induccién

El magnetémetro de inducciéon AC esta comupuesto por: un solenoide, una bobi-
na de captacién, un generador de senales, un amplificador de corriente, una tarjeta
de adquisicién de datos y ademads estos deben ser controlados por un software de
control. Un explicacion detallada se muestra en el paper ”First-order reversal curves
acquired by a high precision ac induction magnetometer,” [9]. En la figura 1.5 se
muestra un esquema de conexién simple del magnetémetro de induccion AC con
todas sus partes conectadas.
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Figura 1.5: Esquema de conexién simple del magnetémetro de induccién AC.

Algunas de las ventajas de usar un magnetémetro de induccién son: i) alta
sensibilidad del magnetémetro de induccién lo que permite trabajar con muestras
muy pequenas, ii) alta velocidad de obtencién de datos que permite realizar una
mayor cantidad o nimero de mediciones en un determinado intervalo de tiempo y
iii) versatilidad al poder trabajar en distintas dreas de investigacién con respecto a
materiales magnéticos. [10]

La alta precision del magnetémetro de induccién se debe a muchos factores, tales
como lo son el solenoide y la bobina de captacién utilizados para controlar y medir el
campo magnético aplicado y la magnetizacién de la muestra, estos estan disenados
para ser altamente efectivos en la medicién de los campos magnéticos, pudiendo ir
desde unos pocos mH z hasta cientos de M H z [11]. Pero si bien no cuenta con tanta
sensibilidad como un magnetémetro AGM su costo es también mucho menor por lo
que es adecuado para proyectos donde el factor econémico sea una limitante. Ademas
el magnetémetro utiliza un generador de sefiales y un amplificador para controlar la
corriente que pasa a través del solenoide. Esto permite un control preciso del campo
magnético aplicado.

El magnetémetro utiliza una tarjeta de adquisicién de datos de alta velocidad,
ademas de la alta sensibilidad para medir la tensién inducida en la bobina de cap-
tacion lo que permite obtener datos en poco tiempo. La tarjeta de adquisicion de
datos esta disenada para ser muy precisa en la medicién de la tensién inducida. Es
esta rapidez para la obtencién de FORC la que ha convertido al magnetéometro de
inducciéon en un método novedoso y eficaz de medicién en este ambito y también
es de reciente aplicacién su uso con muestras de microhilos. Sin ir méas lejos en la
Universidad Técnica Federico Santa Maria este es el primero que logra medir ciclos
FORC en microhilos con este tipo de magnetémetro.

Por dltimo, el magnetémetro utiliza un software de control para el generador de
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senales y la tarjeta de adquisicion de datos los cudles estan especialmente diseiados
para la medicién y registro de los datos. La adecuada combinacién e integracién de
estos componentes de alta precision permiten efectividad en las mediciones, asi como
alta rapidez y resolucion.

Entre las desventajas de los magnetémetros de induccién cabe destacar:

1. El tamano, ya que la electrénica asociada al magnetémetro es considerable. Al
no ser compacto se tienen muchos componentes delicados como el generador
de senales o el adquisidor de datos. A pesar de esto, su tamafio es menor al
del AGM y al VSM.

2. El montaje, ya que las bobinas pick-up cambian de acuerdo al tamano que
tenga la muestra, por lo que si se quieren estudiar unas de distinto tamano se
deben construir nuevas pick-up.

3. La dltima desventaja relativa a lo que se desee medir, es que por ejemplo para
estudios magnéticos superficiales es méds conveniente utilizar el efecto Kerr
magneto-6ptico (MOKE) el cual es un fenémeno fisico que describe la rotacién
del plano de polarizacion de la luz reflejada en la superficie magnética, ya que
permite realizar la medicién solo en la superficie mientras que el magnetémetro
realiza una magnetizacién total de muestra.



Capitulo 2

CURVAS DE INVERSION DE
PRIMER ORDEN

Las Curvas de Primer Orden de inversion, que por sus siglas en inglés son cono-
cidas como FORC, corresponden a una técnica de caracterizacién magnética muy
importante debido a que permiten obtener o conducen a informacién relevante y
puntual sobre los procesos magnéticos irreversibles que ocurren en la muestra, a di-
ferencia del ciclo de histéresis, el cual solo permite obtener una informacién general
de la muestra [9].

Para poder obtener una distribucion FORC de manera experimental se usaron
como base curvas de histéresis menores las cuales pasan desde un campo magnético
de inversién (H,) hasta un campo de saturacién [9] tomando como referencia el cam-
po de saturacién positiva, esto quiere decir que se debe aplicar una senal suficiente
para alcanzar la magnetizacion de saturacién positiva, lo cual ademas permite elimi-
nar remanentes relacionados a la memoria magnética. Una vez alcanzado el punto de
saturacién magnética de la muestra, se reduce el campo magnético externo aplicado
a la misma y se repite la medicién para distintos H, de forma que se obtiene un
gran conjunto de curvas de inversién, para el campo aplicado Hj se tiene su mag-
netizacion M (H,, Hy) la cual es producida por el campo externo Hj y comienza del
campo de inversién H,, esto se puede observar en la figura 2.1 donde Hy > H, [12].

10
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Figura 2.1: Ejemplo de ciclo de histéresis mayor, en este se observa el campo de
inversién H,, el cual es el inicio de la curva de inversién de primer orden, también
se aprecia la magnetizaciéon M (H,, Hp) producida por el campo externo Hj,.

Como se escribié anteriormente, el método de caracterizaciéon FORC requiere que
las curvas de inversién de primer orden partan desde distintos campos de inversién
H, los cuales deben decrecer en magnitud de manera que logren cubrir el drea de la
curva del ciclo de histéresis mayor como se observa en la figura 2.2.

0.02

0.01
=
§
— 0.00
S

-0.01

Parte decreciente
-0.02 FORCs
075 050 -025 000 025 050 0.75

H (Oe)

Figura 2.2: Curvas de inversién de primer orden en donde H, = H,. Se pueden
observar las distintas curvas de acuerdo al H, que se aplique al comenzar la medicion.

Se pueden utilizar los puntos consecutivos de cada curva, realizando iteraciones y de
esta forma pudiendo obtener la distribucion FORC que se define como la segunda
derivada mixta de la magnetizacion M (H,, Hp) respecto al campo externo Hy y al
campo de inversiéon H, de acuerdo a la ecuacion 2.0.1:

10%M (Hy, H,)

2 0H,0H, (2.0.1)

p(Hav Hb) = -
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Una de las herramientas mas importantes para este método de caracterizacion, son
los diagramas de las curvas de inversién de primer orden o diagramas FORC, para lo
cual se necesita realizar un conveniente cambio de coordenadas donde H,, = (H"Qi")
y H. = @ Esto es importante, pues los diagramas representan los contornos
de la distribucion FORC con eje vertical H, y eje horizontal H., como H, > Ha
y esto implica que H, > 0, por lo que el diagrama esta confinado solo a la mitad

derecha del plano como se observa en la figura 2.3. [12]

-200

Figura 2.3: Diagrama FORC con la superposicién de ejes H,, Hy y por otro lado
H,, H., el punto més alejado a la izquierda en cada fila de puntos de datos representa
el punto de inversién (H,) para cada FORC y los puntos subsiguientes representan
valores de Hj, .

En el caso de la figura 2.4 se aprecian los ejes de estos diagramas donde B;
se corresponde con H, mientras que B, se corresponde con H. y B, representa al
campo coercitivo, mientras que B; representa el campo magnético interno, siendo
este ultimo el campo magnético que puede ser producido por interacciones entre
particulas magnéticas de la muestra, es decir, pequenas particulas que tienen pro-
piedades magnéticas, interactiian con un campo magnético externo y que pueden
tener cualquier forma. La representacion de la interaccion de una particula en el
diagrama FORC depende de su coercitividad y del campo magnético interno. En la
figura 2.4a, se muestra una particula magnética en un campo magnético aplicado
Bsw, que es el campo magnético necesario para desmagnetizar la muestra e indica el
valor minimo para cambiar la direccién de magnetizacién de la particula, es decir, el
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campo coercitivo. Luego, en la figura 2.4b, se muestra cémo la particula contribuye
a un diagrama FORC en la posicion B, = By, B; = 0. En la figura 2.4c, se muestra
la misma particula en un campo magnético de interaccién local constante B;,; que
actia paralelo al campo magnético aplicado. Por ltimo, en la figura 2.4d, se mues-

tra cémo la particula contribuye a un diagrama FORC en la posicién B, = By,
B; = B [5]
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Figura 2.4: Ciclos de histéresis y diagramas para particula donde se ilustra cémo
esta contribuye a un diagrama FORC en diferentes condiciones magnéticas.

2.0.1. Interpretacion cualitativa de diagramas FORC

Esta parte es de vital importancia para entender de manera béasica los diagramas
FORC y describir de manera cualitativa algunos comportamientos de las muestras,
de acuerdo a la distribucién que tengan los diagramas obtenidos experimentalmente,
proporcionando informacién facilmente identificable, la cual no se podria obtener de
un ciclo de histéresis estandar [5].

A. Comportamiento del dominio tnico con y sin interaccién magnetostatica

Para el caso del modelado de una particula de dominio tinico (SD) no interactivo
se puede observar en la figura 2.5 que tiene un peak en el eje H,, = 0 con un contorno
alargado por el eje H., ademds se puede notar una dispersion insignificante en el eje
vertical que se debe a los efectos de suavizado. [5] [12]
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Figura 2.5: Diagrama FORC para un modelo tedrico SD sin interacciéon magne-
tostatica.

Para el caso del modelado de una particula con SD, bajo un campo de interaccién
local, que se supone constante en una particula pero que varia aleatoriamente entre
varias particulas, lo que se puede observar es el comportamiento en la figura 2.6
donde se aprecia una gran dispersién vertical debido a este campo de interaccién
local que varia aleatoriamente entre las mismas particulas.

Figura 2.6: Diagrama FORC para una particula SD en un campo de interacciones
que se supone constante sobre esta en un sitio dado, pero que varia de manera
aleatoria entre particulas.

El altimo caso para la particula SD es cuando el campo de interaccién es modificado
para que actie en paralelo a la magnetizacion neta de la muestra. Este no produce
un aumento en la dispersién vertical pero si un movimiento del peak desde el eje
H, = 0 hacia la izquierda y también ha dado a la direccién de alargamiento de
contorno una pendiente positiva con respecto a la anterior, apreciable en la figura

2.7. [5]
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Figura 2.7: Diagrama FORC para una particulas SD en un campo de interacciones
de promedio positivo.

B. Comportamiento de multidominio

Las muestras dominadas por particulas de multidominio magnético (MD) produ-
cen contornos caracteristicos que divergen, al contrario de las SD donde interactian.
Pese a que en algunos casos de SD los contornos tienen expansién vertical, el patrén
por lo general se cierra alrededor de un pico central mientras que en el caso de las
MD no hay tal pico, por lo que se aprecian contornos divergentes, lo cual se puede
observar en la figura 2.8 en donde también se visualiza que los picos del diagrama
estan ligeramente desplazados por encima del eje H,, = 0, esto debido a la viscosi-
dad magnética del material porque el campo magnético aplicado no puede cambiar
de manera instantdnea la direccién de la magnetizacién de la muestra, sino que se
demora mas tiempo en el punto de inversiéon que en cualquier otro punto de las
curvas. Este fenémeno solo puede apreciarse en ausencia de interacciones magnéti-
cas, ya que en caso de que existan, la distribucién FORC se desplaza por debajo de
H,=0.[12]
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Figura 2.8: Ejemplo de diagrama FORC con multidominio de resoluciéon normal don-
de se observa un pequenio desplazamiento positivo debido a la viscosidad magnética
ademas del contorno divergente.

2.0.2. Distribucién del campo de conmutacién (SFD)

En este apartado se muestra una herramienta complementaria del método FORC,
que es la distribucién del campo de conmutacién (SFD) que se calcula como la
primera derivada de la curva de histéresis, la cual permite identificar las diferentes
fases magnéticas y sus interacciones en conjunto con los diagramas FORC, pero
esto no es motivo de estudio del presente texto sino solo una mencién.

SED(H, H,) = Z—Z (2.0.2)
Hy

En la ecuacién 2.0.2 se tiene la primera derivada de la curva de histéresis donde
m corresponde a la magnetizacién normalizada, H es el campo aplicado y H, es el
campo de inversién magnética.




Capitulo 3

DESCRIPCION DEL
MAGNETOMETRO DE
INDUCCION Y COMPONENTES
ELEMENTALES

3.1. Descripcion del magnetémetro de induccién y sus com-
ponentes

Para poder llevar a cabo las caracterizaciones por método FORC se necesita un

instrumento de mediciéon acorde con lo que se requiere, es decir, el cual permita
variar el campo magnético de tal forma que se logre saturar la muestra y ademas
alcanzar los distintos puntos de inversién. Para la medicién de ciclos FORC existen
variados instrumentos, pero en esta ocasién se utilizard el magnetéometro de induc-
cién magnética AC implementado en el laboratorio de caracterizaciéon magnética
del departamento de Fisica de la Universidad Técnica Federico Santa Maria, el cual
permite una magnetizacion total de la muestra.
El principio béasico de funcionamiento del magnetémetro de induccién reside en la
ley de Faraday-Lenz enunciada en la ecuacion 3.1.1, la cual establece a groso modo,
que si sometemos una muestra a un campo magnético externo, el voltaje inducido
por la muestra nos permite obtener las mediciones de magnetizacién de manera in-
directa.

d
e=——0(B) (3.1.1)

Para poder describir la informacién de este magnetéometro de induccion, en este
capitulo se enumeraran las componentes principales del instrumento, ademas de ex-

17



3.1. DESCRIPCION DEL MAGNETOMETRO DE INDUCCION Y SUS COMPONENTES 18

plicar la funciéon que cumplen y las caracteristicas relevantes. Cabe destacar que el
magnetometro implementado en el laboratorio cuenta con los diagramas de bloques
de LabView necesarios para realizar las mediciones FORC [13], estos son entrega-
dos por los fabricantes de las partes del magnetéometro, por lo que solo se deben
ingresar algunas entradas y salidas con respecto a la senal que deseamos, ademas
de intermediarios para la unién de los diagramas de bloques y asi tener el mejor
funcionamiento.

3.1.1. Bobina de induccion

La bobina de induccién es aquella que al tener circulando una corriente eléctrica,
genera un campo magnético apto para magnetizar las muestras que se desean ca-
racterizar, este campo debe cumplir con que sea homogéneo y ademas ser capaz de
saturar la muestra para asi poder realizar las mediciones tanto del ciclo de histére-
sis como del FORC. La bobina utilizada para el presente estudio tiene un largo
de 25[cm] y 2[cm] de radio, fabricada con un hilo conductor de cobre de didmetro
1.4[mm], y genera aproximadamente 50, 4[G] [13]. La bobina de induccién posee un
ntcleo de aire, el cual sirve para introducir las muestras en su interior y de igual
manera las componentes captadoras de la senal producida por las muestras, que se
pueden visualizar en la figura 3.1.

Y

Figura 3.1: Bobina de induccién, implementada en el laboratorio de caracterizacién
magnética.
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3.1.2. Bobina pick-up y bobina de compensacién

La bobina pick-up o captadora es la encargada de medir el voltaje inducido por la
muestra, por otra parte la bobina de compensacién se utiliza para compensar el vol-
taje inducido propio de la bobina pick-up, por lo que al medir, solo se mide el voltaje
inducido por la muestra. En el presente caso esta bobina debe ser modificadas con
respecto a las que normalmente se utilizan en este magnetémetro, para tener una
mayor sensibilidad al momento de medir pequefios microhilos. Estas bobinas son
construidas sobre un tubo de vidrio de 0,6[mm] de didmetro exterior aproximada-
mente y 5[cm] de largo, con un hilo conductor de cobre de 0, 1[mm] de didmetro en
la figura 3.2, cabe mencionar que son dos bobinas aproximadamente iguales conec-
tadas en serie y la muestra se ubicara dentro de la bobina pick-up, ambas al igual
que la bobina de induccién constan de un nicleo de aire.

Figura 3.2: Bobinas pick — up en proceso de construccién

Se debe tener en cuenta que la bobina pick-up mide la magnetizacion de manera
indirecta por medio de la ley de Faraday, por tanto es necesario que la programacién
integre el voltaje inducido de manera iterada simulando el método de Riemman.

3.1.3. Generador de senales:

El generador de senales como su nombre indica se utilizard para generar la senal
necesaria que permita medir tanto el FORC como la histéresis. En este caso se utiliza
un generador modelo 4053B de B& K Precision el cual tiene doble canal de senales
y que es capaz de generar formas de onda cuadradas, triangulares, sinusoidales, de
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pulso y arbitrarias, tiene rango de frecuencia de las senales sinusoidal y cuadrada
desde los 1Hz a 10M Hz, de pulsos de 1Hz a 12.5M H z y de tridngulo y rampa desde
1Hz a 500K H z. Este tiene ademds una pantalla a color facil de leer y una interfaz
de usuario intuitiva con teclado numeérico, contador incorporado, alta capacidad
de modulacién y activacion, un desplazamiento continuo de DC variable y un alto
rendimiento. Las salidas CH1 y CH2 tienen un rango de voltaje entre 0 y 10[V pp], se
puede apreciar el panel delantero y trasero en las figuras 3.3 y 3.4 respectivamente.

Figura 3.4: BK Precision 4050B series, panel trasero.

La sefial utilizada es una de amplitud modulada con un offset de correccién para
tratar de centrar el campo magnético generado por la bobina de induccién, ademas
de una senal tipo sierra como se puede apreciar en la figura 3.5, de esta misma figura
se puede notar que la frecuencia de la senal de amplitud modulada de 32[Hz] es mayor
que la frecuencia de la senal tipo sierra y por esa razén se obtienen varias rampas.
La senal tipo sierra es importantisima para medir el ciclo FORC, esto se debe a
que con ella se puede alcanzar los distintos campos de inversion, al envolver la senal
sinusoidal permite disminuir los maximos negativos, los cuales hacen que varien
el campo de inversion, esta sefial tipo sierra como ya se mencioné anteriormente
tiene una frecuencia mucho menor que la senal portadora (sinusoide), la que es de
0.25[Hz], por lo que se logra tener 128 curvas de inversion en cada ciclo de la rampa.
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Figura 3.5: Senal utilizada para las mediciones de ciclos FORC

3.1.4. Amplificador

Otro componente importante del magnetémetro de induccién es el amplificador, en
este caso el modelo Kepco BOP20-20M, que posee un maximo de voltaje de 20 [V] y
un maximo de intensidad de corriente de 20 [A]. Se puede utilizar para proporcionar
un voltaje dindmicamente agil para pruebas y simulaciones. Presenta una salida 400
[W] y una linealidad entre el voltaje de entrada y la corriente de salida lo que nos
permite tener un mayor control sobre la medicién.

Figura 3.6: KEPCO BOP 20-20M, panel delantero.

3.1.5. Adquisidor de seiiales

Permite guardar datos de las mediciones dentro de su memoria, la cual luego es alma-
cenada, visualizada y analizada en un computado. En este caso, el adquisidor dispone
de una tarjeta MC USB-2020, la cual presenta dos canales de entrada analdgicas
simultdneas de alta velocidad de hasta 20 [MS/s] por canal, que es equivalente a
20 [MHz]. Los usuarios pueden transmitir datos continuamente a una computadora
central. Las caracteristicas incluyen un convertidor de senal A/D por canal y una
resolucion de 12 bits.
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Figura 3.7: MC USB-2020. Imagen extraida deProduct Datasheet del fabricante.

Este define los rangos de voltaje de entrada tanto para las bobinas pick-up como
la bobina de induccién y permiten obtener una mejor resolucién. Por otro lado, se
debe tener en cuenta que el adquisidor de datos también estd asociado a la repeticién
de ciclos de mediciones, los cuales son iteraciones, es decir, se miden uno a uno cada
uno de los 5000 puntos que conforman una curva de inversiéon del total de 128
curvas, comenzando todas ellas desde un distinto campo de inversiéon. Al completar
128 curvas se genera un ciclo y se empieza con un nuevo ciclo hasta tener n ciclos,
cuya cantidad es definida por el usuario.

A la salida de los datos obtenidos se realiza un proceso de demultiplexacién
(separar los datos de una sefial compleja unica con informacién) obteniendo los
datos de la senal de magnetizacion a través del voltaje inducido y el campo externo
aplicado por la bobina de induccién, lo cual se realiza haciendo un calculo con la
corriente que circula por la bobina de induccién, que luego de multiplicada por un
factor se puede relacionar con la magnitud del campo aplicado. El valor de dicho
factor se puede obtener a través de la simulacién del campo magnético generado
por una bobina con las mismas caracteristicas geométricas que la real [13] o bien
experimentalmente midiendo el campo magnético.

3.1.6. Visualizacion y almacenamiento de datos

Para la visualizacién de datos se utiliza un computador, donde los datos son al-
macenados de tal forma que sea posible graficar el promedio de la curva FORC. Para
visualizar tenemos dos indicadores: los denominados graficos actuales y los graficos
de promedio FORC. El primero consiste en mostrar los datos que fueron analizados
en el momento de completar un ciclo completo, mientras que en el segundo se toman
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los ciclos completos y se promedian para obtener una curva final logrando de esta
manera eliminar un poco de ruido dejando una senal mas limpia. Es importante
mencionar que una vez se obtienen todos los datos de histéresis y FORC, estos se
exportan en dos archivos ”.Dat” diferentes. En cada archivo ”.Dat” tenemos por se-
parado una columna el campo aplicado y otra con la magnetizacién, posteriormente
el archivo es importado a Matlab. Como se necesita solo el comportamiento que
tienen las curvas de acuerdo al campo, los datos de magnetizacion son normalizados
y graficados con sus respectivas etiquetas tanto para los ejes coordenados como para
el titulo que nos indique a que tipo de medicién pertenece. Es importante mencio-
nar que los graficos son punto a punto y de esta manera se obtienen los graficos
de histéresis y FORC. A continuacién se presenta un diagrama de flujo donde se
explica el funcionamiento del software.

sefiales datos datos

¥ datde AN
LabView :

Iniciar Iniciar Configurar .
generador de adauisidor de adauisidor de A :

Ingresa
muestra

LabView

3

Sintetizar serial Integrar voltaje Previsualizar si : .
Exportaciénde |
de campo inducido por la pramedio de :

5 datos
magnético muestra datos :

Se visulizan
bien las :
: Grificos de
Importardates | ! cicla FORC y
N de histéresis
(e EIy Graficar datos fin.
datos

urvas?

Adquisicién y tratamiento de datos

Matlab

Figura 3.8: Diagrama de flujo del proceso de adquisicién y tratamiento de datos.



Capitulo 4

PROCESO DE
EXPERIMENTACION

En el proceso de experimentacion se busca comprobar el funcionamiento del
sistema de medicién FORC implementado en el laboratorio, para sentar la bases
de futuras investigaciones sobre materiales magnéticos, en particular la obtencién
de diagramas FORC antes y después del tratamiento térmico de una muestra. En
este estudio, la muestra utilizada es un microhilo con un nicleo de composicién
Fer 7B13.45111NbsNigg y recubierto por vidrio. Este microhilo magnético tiene un
didmetro de nicleo magnético de 103[um] mientras que el didmetro del recubri-
miento de vidrio es de 158[um]. Los distintos recocidos de la muestra se realiza para
obtener una comparacion cualitativa de los cambios de los ciclos FORC como con-
secuencia del tratamiento térmico, verificando también el correcto funcionamiento
del instrumento.

4.1. Procedimiento experimental

4.1.1. Calibracién

Antes de realizar cualquier medicion o insertar la muestra es necesario calibrar
el instrumento, para lo que se utiliza un software de andlisis del espectro. Debido a
que la senal portadora con la que estamos trabajando es de 32 [Hz], sélo debemos
considerar aquella porque si bien en el analizador de espectro se pueden observar
otros peaks de sefiales, estos corresponden generalmente a sus arménicos. El método
de calibracién usado es rudimentario, a través del reposicionamiento de las bobinas
pick-up que se encuentran dentro de la bobina de induccién, y consiste en desplazar
manualmente ambas bobinas en distintas direcciones hasta lograr disminuir el peak
de ruido al minimo posible con respecto a la sefial en la frecuencia de trabajo, donde
dicho peak representa la diferencia de voltajes inducidos en cada bobina pick-up
producto del campo magnético generado por la bobina de induccién. En la figura

24



4.1. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 25

4.1 se puede apreciar el peak del ruido calibrado.
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Figura 4.1: Peak de ruido a los 32 [Hz] cercano a un orden de magnitud de 104

aproximadamente, que es la diferencia de voltaje de las bobinas pick-up de la muestra
una vez calibrada.
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Figura 4.2: Peak de ruido cercano al orden de magnitud de 10~! aproximadamente,
que representa la magnetizacion de muestra al ser sometida a un campo magnético
externo.

La figura 4.1 muestra el peak a los 32 [Hz| que se produce al ingresar la muestra y
que se encuentra cercano al orden de magnitud de 107%. Este debe ser relativamente
bajo para no interferir en las mediciones de magnetizacion. Cabe mencionar que el
orden de magnitud anteriormente nombrado incluye el ruido. Por otro lado, en la
figura 4.2 se puede apreciar que el orden de magnitud con la muestra incorporada se
eleva casi 3 6rdenes de magnitud, por lo que el ruido observado en la calibracién no
afecta casi las mediciones que se realicen. Sin embargo es muy importante tenerlo
presente, pues aunque este sea casi 3 6rdenes de magnitud menor a la senal de la
muestra, siempre se encontrard en nuestras mediciones ya que el error experimental
se propaga en las mediciones.
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4.1.2. Medida de las curvas FORC

Una vez calibrado el instrumento se coloca la muestra a medir en el porta-
muestra y con mucho cuidado se introduce este ultimo en el interior de una bobina
pick-up. Para la caracterizacion FORC se generd una senal de amplitud modulada
como se observa en la figura 3.5. El control de la sefial para efectuar la medicién se
realiza a través de un programa escrito en LabView desde el cual se controla; la am-
plitudes de la senal, el offset para la correccién y otros parametros importantes como
es el de la magnetizacién maxima que serd tomada en cuenta en la medicién. Este
dltimo pardametro se modifica observando la grafica de magnetizacion de acuerdo
a criterio experimental: que los puntos maximos sean estables y homogéneos como
se observa en la figura 4.3. La medicién FORC toma aproximadamente 1 [hr] con
20[min] en entregar los datos para la gréfica de la curva promedio final, los cuales
son almacenados en el computador para ser posteriormente procesados en Matlab
y tratados de tal forma que se obtenga un grafico de las curvas de inversion con la
normalizacién de la magnetizacion que seran presentados en los resultados.

200~

100

0-

Magnetizacién

I I
600000 1000000 12
Time

Figura 4.3: Ejemplo de la senal de magnetizacién de la muestra obtenida del pro-
grama de LabView

4.1.3. Tratamiento térmico de las muestras

Ademas del estudio de los ciclos FORC en muestras as-prepared, resulta de gran
interés conocer el efecto del tratamiento térmico en las muestras estudiadas. Para
ello se realiza un tratamiento térmico por corriente.

Otros estudios citados en el presente texto describen los efectos de la tempera-
tura en los materiales magnéticos cuando el tratamiento térmico se realiza con un
horno. El sistema experimental que se utilizara se basa en la circulacién de corriente
eléctrica por un conductor. Para realizar el tratamiento térmico se retira la muestra
del magnetémetro y se coloca en un sistema experimental de recocido, el cual tiene
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que cumplir con lo siguiente:
= Tener una fuente de energia para generar la corriente eléctrica
= Ser capaz de mantener la muestra en contacto para que circule la corriente
= Que se tenga control sobre la corriente que circula para no fundir la muestra

= Que incorpore instrumentos de medicion, especificamente el amperimetro

R2
Vi 5000 | 13%
—i2v . . Key= " [ Microhilo . |
F oo ::§50 S
U1
i\ s

DC 1e-0090hm

Figura 4.4: Esquema de conexién de circuito eléctrico para el sistema de recocido

En la figura 4.4 se puede observar el esquema de conexiones, donde el tipo de
fuente utilizado es de 12 [V] del tipo continua, es decir, una sefial que no oscila de
positivo a negativo en el tiempo. En el presente informe se utilizé el generador de
senales en modo senal de corriente continua. También se puede utilizar otro tipo
fuente de corriente continua, pero se deben ajustar los valores del potenciémetro
que se encuentra representado en el esquema como Rs. Este tltimo sirve para el
control de la corriente que circulard por la muestra debido a que funciona como un
divisor de voltaje. Por otro lado, la muestra es representada como una resistencia
de 5 [©], la cual se encuentra en serie con el amperimetro para saber que corriente
estd circulando por el circuito eléctrico, asi se puede fijar la intensidad de corrientes
que se utilizard para el recocido.

Para que la muestra se pueda incluir en el circuito se adaptaron dos cables
conductores con un tubo cilindrico también conductor cada uno de medida 1.1 [mm]
de didmetro exterior, siendo soldados los cilindros que se anadieron a los conductores
que alimentaban el microhilo con una soldadura de bajo punto de fusién como lo es
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el estano, pudiendo de esta forma la muestra ser colocada dentro de estos dos tubos,
los cuales la presionan por los extremos para hacer contacto y cerrar el circuito.

Una vez el circuito estd conectado y se energiza el microhilo, se inicia el proceso
del recocido, para lo cual se debe dejar conectado el circuito un tiempo definido.
En nuestro caso se realizaron tres recocidos a la misma muestra, siendo de 10[min],
15 [min] y 20 [min] cada medicién a distinta corriente eléctrica, que se encuentra
resumido en la tabla 4.1 donde se ordenan los valores de tiempo y corriente, ademas
del orden en que se realizo.

La razén de realizar 3 mediciones a distintas corrientes y tiempos, es que se
esta realizando una comprobacion del funcionamiento y sensibilidad del magnetome-
tro de induccién al medir ciclos FORC, con el objetivo de abrir una nueva linea de
investigacién en la cual se analice el comportamiento de las propiedades magnéticas
sometidas a tratamiento térmico controlando dos variables, en este caso la corriente
de recocido y la duracién. Luego los resultados deberan ser contrastados con los com-
portamientos cuando solo se controla una variable, ya sea el tiempo o la corriente
de recocido pero manteniendo constante la otra.

Es importante mencionar que el criterio utilizado para realizar el recocido a las
intensidades de corriente indicadas en la 4.1 se basa en el paper Investigation of
magnetic structure in cold-drawn Fe-rich amorphous wire” [14], pero en el presente
caso se decidié hacerlo a bajas densidades de corriente, de tal forma que no supere
la densidad 20 [A/mms], que es un quinto de la maxima densidad utilizada por
Chizhuk et al. [14]. Por esta razén se parte desde los 70 [mA] aumentando 50[mA]
en cada recocido.

Recocido | Corriente [mA] | Dens. de corriente[A/mm?2] | Tiempo [min]
1 70 +1 8.401 + 0.001 10
2 120 £ 1 14.402 +£ 0.001 15
3 170 £ 1 20.403 £ 0.001 20

Tabla 4.1: Resumen de recocidos realizados al microhilo de composicién
Fer1.7B13.45111Nb3Nig.9

4.2. Problemas presentados durante el proceso de experi-
mentacion

En esta seccién se exponen los problemas que se presentaron durante el proceso
de experimentacién y obtencion de datos. Uno de los problemas experimentales més



4.2. PROBLEMAS PRESENTADOS DURANTE EL PROCESO DE EXPERIMENTACION 29

frecuentes al caracterizar con el magnetémetro de induccién AC presentado, es que
a veces se producen picos en los valores de magnetizaciéon, aquello produce que
se deforme la curva. Lo anterior puede ocurrir por dos motivos, el primero por una
sobresaturacion de la muestra y el segundo por la saturacion del adquisidor de datos.
Para subsanar el problema se tienen tres formas diferentes, las cuales también se
pueden utilizar en conjunto:

= Disminuir el campo magnético externo para no sobresaturar la muestra.
= Aumentar el rango del adquisidor de datos para evitar que se sature.

s Utilizar un limitador en el guardado de datos de magnetizacién, siendo esta
de las tres opciones presentadas la tinica que no interviene la senal sino que
pone un limite méximo para el valor de magnetizacion que serd almacenado,
es decir, cuando la magnetizacién supere cierto valor que distorsionaria las
mediciones, este no sera almacenado. Por ejemplo, en la figura 4.3 la senal se
ve bastante pareja en la parte superior, por lo tanto el valor magnético maximo
deberia ser ligeramente superior al valor de 100 en este caso para que cuando
se distorsione la senal dichos puntos no sean guardados y no se vea afectado
el promedio.

Otro problema que puede aparecer, aunque quizas menos comun, es cuando se atas-
ca la muestra dentro de la bobina pick-up impidiendo el cambio de muestra. La
solucién a esto podria ser compleja dependiendo del tipo de atascamiento, pero en
un caso mas simple en el que la muestra simplemente haya resbalado del porta
muestra, basta con utilizar las propiedades magnéticas de esta y extraerla con un
iman permanente, el cual la atraeria hacia él, conduciéndola lentamente fuera de la
bobina pick-up.



Capitulo 5

RESULTADOS

5.1. Presentacion de resultados

En esta seccién, se presentaran los graficos obtenidos mediante el magnetémetro
de induccion AC. Como se mencioné en el capitulo anterior, se llevaron a cabo
tres recocidos a la misma muestra, en los cuales se emplearon distintos valores de
corriente de recocido y tiempos de este proceso. En la tabla 4.1 se muestra un
resumen de las corrientes y tiempos de recocido usados, ademas del orden en que se
realizo.
La figura 5.1 muestra el ciclo de histéresis de la muestra de composicion Fer; 71 B13.45t11Nb3Nig.g
sin recocer. Los bajos campos coercitivos, que se ubican en —1.909199[Oe] y 1.36386[O¢],
permiten concluir que el microhilo es magnéticamente blando y que los dominios
magnéticos de la muestra pueden rotarse de forma relativamente facil.

Histeresis Muestra Sin Recocer

Figura 5.1: Ciclo de histéresis de muestra sin recocer

Ademsds de la curva de histéresis se ha logrado obtener por primera vez los

30
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datos del ciclo FORC de un microhilo, aquello indica que la sensibilidad del sistema
de medicién cualitativamente hablando es bastante buena. A través de estos datos
obtenidos se realiz6 un grafico mostrado en 5.2.También, se presenta la imagen
FORC ampliada para lograr distinguir las curvas y puntos de inversién 5.3.

FORC Muestra sin recocido.

Figura 5.2: FORC de muestra sin recocer

FORC Muestra sin Recoccer

LS 1 | 1 | 1 1 | 1 1 1
5 ] 05 0 05 1 15 2 25 3 35
Campo Magnetico
©)

Figura 5.3: FORC de muestra sin recocer ampliada, donde se aprecian las curvas de

inversién

Esta primera curva de histéresis marca una primera instancia de cémo se com-
porta magnéticamente este microhilo amorfo sin ser sometido a recocido, y servira de
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guia para la informacién del resto de graficos que se presentardn en este capitulo.
En la figura 5.4 se presenta el grafico de histéresis obtenido en el primer recoci-
do, realizado a una corriente relativamente baja de 70[mA| durante 10[min| para
comprobar los cambios paulatinos con respecto a la muestra ”as — prepared” de la
figura 5.1. Se observa que el valor de la magnetizacién de remanencia bajé conside-
rablemente, volviéndose menos biestable 1.3, y la saturacion magnética se produce
a campos externos mas elevados. Asi mismo, los campos coercitivos estan ubicados
entre —1.01553[O¢] y 0.792319[Oe] lo cual implica una reduccién respecto a los mi-
crohilos sin tratamiento térmico, por lo que el microhilo se vuelve magnéticamente
mas blando.

Histeresis Muestra re

ida a 70[mA] por 10[min]

X 1.01553
Y -0.000828641

Figura 5.4: Ciclo de histéresis después del primer recocido a 70[mA] por 10 [min].

El ciclo FORC después del primer recocido se presenta en la figura 5.5 y, al
igual que los ciclos de histéresis, presenta menores campos coercitivos. La figura 5.6
muestra las curvas de inversién ampliadas de las cuales se puede entender que la
distribucion tras el recocido se vio afectada, al igual que sus puntos de inversién.
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FORC Muestra Recocida con 70[mA] por 10[min]
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Figura 5.5: FORC después del primer recocido a 70[mA] por 10 [min].

FORC Muestra Recocida con 70{mA] por 10[min]
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Figura 5.6: FORC después del primer recocido a 70[mA] por 10 [min] ampliado para
que se aprecien las curvas de inversion.

Ahora, se presentaran los graficos de histéresis y FORC, para la muestra recocida



5.1. PRESENTACION DE RESULTADOS 34

a 120[mA] por 15[min|. En este caso se obtienen campos coercitivos de —1.17214[O¢]
y 0.840501[O¢] pero a diferencia de los anteriores ciclos de histéresis este no se
podré analizar debido a un error humano dentro de la medicién ya que se tuvo que
extraer de la histéresis mayor del ciclo FORC, por lo que los datos de coercitividad
se ven afectados por la cantidad de puntos que hay en la medicién FORC. El ciclo
de histéresis se muestra en la figura 5.8. Los ciclos FORC se presentan en la figura
5.7 y su imagen ampliada en la figura 5.9. Se puede notar que las curvas de inversién
siguen la misma tendencia, pero a valores distintos. La distribucién de curvas para
el caso de los recocidos a 70 y 120[mA] son similares pero de todas formas ambos
graficos cambian respecto al FORC de la muestra sin recocer, como se muestra en
la figura 5.3.

FORC Muestra Recocida con 120[mA] por 15[min]

&
T
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Campo Magnetico
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Figura 5.7: FORC después del segundo recocido a 120[mA] por 15 [min]
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Histeresis Muestra Recocida 120[mA] por 15[min]
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Figura 5.9: FORC después del segundo recocido a 120[mA] por 15 [min] ampliado

Por 1ltimo se presentan los ciclos histéresis y FORC para las muestras recocidas
a 170 [mA]. La curva de histéresis se muestra en la figura 5.10 que presenta unos
campos coercitivos de —1.05783[0¢] y 0.620945[0¢], siendo estos mucho menores
que el resto. Igualmente disminuye la biestabilidad en comparacion a las muestras
as-prepared, y el campo al cual se produce la saturacién es mas elevado. Por otro
lado, las figuras 5.10 y 5.12 muestran que la distribucion de las curvas de inversién
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son précticamente igual que en los casos del recocido de 70 y 120 [mA], pero los
valores asociados son distintos.

Histeresis Muestra Recocida 170[mA] por 20[mir]

Figura 5.10: Ciclo de histéresis después del tercer recocido a 170[mA] por 20 [min].

FORC Muestra Recocida con 170{mA] por 20[min]
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Figura 5.11: FORC después del tercer recocido a 170[mA] por 20 [min]
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FORC Muestra Recocida con 170[mA] por 20[min]

1
Campo Magnetico
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Figura 5.12: FORC después del tercer recocido a 170[mA] por 20 [min].

La tabla 5.1 resume los parametros mas importantes de los tratamientos térmicos
efectuados en cada muestra. La densidad de corriente fue obtenida a partir del
didmetro de los microhilos, 103 [pm)].

Corriente [mA] | Dens. de corriente [A/mm?] | Campo coercitivo [Oe]
- - 1.3639 + 0.0001

70 £ 1 8.401 £ 0.001 0.7923 +£ 0.0001
120 £ 1 14.402 £ 0.001 0.8405 £+ 0.0001
170 £1 20.403 £+ 0.001 0.6209 +£ 0.0001

Tabla 5.1: Resumen de recocidos realizados al microhilo de composicién
Fer1.7B13.45111 Nb3Nigg9 contemplando la densidad de corriente y los campos coer-

citivos de una misma curva de histéresis de la muestra.

Las variaciones de los campos coercitivos en funcion de la densidad de corriente
da una idea de como varian las propiedades magnéticas con el tratamiento térmico.

5.1.1. Breve discusién

En esta seccién se discutirdan los resultados obtenidos y el avance que estos
representan con respecto a la obtencién de los diagramas FORC.

Del estado del arte es posible rescatar los efectos observados en los estudios
mencionados, por ejemplo en el primer estudio donde se trabajé con una muestra

de Fer17B13.45111Nb3N1igg es posible extrapolar dichas conclusiones a nuestro tra-
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bajo.

De acuerdo a los resultados obtenidos se puede decir que el sistema de medicién
implementado en la universidad es apto para medir los datos necesarios para la ob-
tencién de diagramas FORC en microhilos magnéticos de radio metalico de 103[um)]
y espesor del recubrimiento de 50[um] ricos en hierro que es el caso particular del
presente texto. Es decir, el magnetémetro de induccién AC es lo suficientemente
sensible y versatil para poder medir ciclos FORC en microhilos.

De acuerdo al andlisis realizado podemos concluir que, tal y como se espera-
ba, el recocido cambié las propiedades magnéticas de la aleacién de composicién
Fer.7B13.45111Nb3Nig.g. volviéndose cada vez mas blando magnéticamente. La dis-
minucién del campo coercitivo con el tratamiento térmico puede ser atribuido a la
formacién de una capa interfacial delgada entre el nicleo metalico y el revesti-
miento de vidrio que presenta una composicién quimica diferente, y por lo tanto
una anisotropia magnética diferente a la del ntcleo metélico, dando como resulta-
do una disminucién del campo coercitivo. Esta disminucién tiene un limite ya que,
de acuerdo a 1.4, se llegard a un limite de temperatura de recocido, en la cual se
producird un efecto contrario aumentando el campo coercitivo y por lo tanto se ne-
cesitara un campo mayor para reestructurar los dominios de la muestra y asi invertir
la magnetizacién, al igual que ocurre en el paper ”Magnetic properties of “thick”
glass-coated fe-rich microwires” [7].

Estos cambios que se observan en los campos de inversion se veran reflejado en
cémo se distribuye el diagrama FORC, debido a que la respuesta magnética varia
considerablemente luego del proceso de experimentacion.

Por otro lado, es importante mencionar que los cambios por efecto de la tempe-
ratura en el recocido en las propiedades magnéticas no solo ocurren en microhilos,
sino que también en cintas magnéticas. En el paper “Visualizing decoupling in na-
nocrystalline alloys: A forc-temperature analysis,” [8] se estudia el efecto de distintas
temperaturas de recocidos, contemplando también recocidos por sobre la tempera-
tura de Curie de la aleacién de composicion FeggZr7BgCu que es T, = 330[K].
Sobre la temperatura de Curie se produce un efecto llamado desvinculacién térmica
de nanocristales del material amorfo. A medida que se aumenta la temperatura, la
matriz residual amorfa pierde su magnetizacién y toma las propiedades de un mate-
rial paramagnético, por tanto, los nanocristales disminuyen su interacciéon magnética

con el campo externo.
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Figura 5.13: Diagramas FORC de una muestra FegsZ17BgCu.

En la figura 5.13 se puede notar de manera cualitativa cémo a distintas tempera-
turas de recocido, los diagramas FORC cambian de tal modo que la fase magnética
que apunta en direccién de 0[kA/m| del campo aplicado H[kA/m] va desaparecien-
do al aumentar la temperatura al momento de realizar el recocido.

En Martines et al. [15] se analiz6 como diferentes tiempos de recocido producen
cambios en los diagramas FORC de cintas de composicion CorgFesSi15B19. Para
ello realizé un recocido isotérmico con distintas duraciones para producir diferentes
grados de cristalizacién, las condiciones de recocido se encuentran a continuacién en

la tabla 5.2.

Muestra | Temperatura [°C] | Tiempo [min] | Grado de cristalizacién
A - 0 sin recocer
B 520 15 1
C 520 30 60
D 520 60 99

Tabla 5.2: Recocido isotérmico a cintas magnéticas de composicién CorgFesSi15B1¢
con distinta duracién.

La figura 5.14 muestra el cambio que se produce en el diagrama FORC en mues-
tras sometidas a la temperatura pero con distinta duracién. Aqui se evidencias dos
fases distintas: una suave y la otra mas dura. Las fases magnéticas se pueden dis-
tinguir claramente en la figura 5.14b) en donde una muestra fue sometida a un
recocido de 30 [min| donde lo que aparentemente se produce es una transicién de
fases magnéticas desde la figura 5.14a) donde la muestra se sometié a 15[min| de
recocido. En el diagrama se observan puntos fronterizos que apuntan aproximada-
mente a los 2[kA/m], hasta la otra fase magnética que se muestra en la figura 5.14c)
la cual fue recocida durante 60[min] y concentra su distribucién en 20[kA/m].
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Figura 5.14: Diagrama FORC de cintas magnéticas de composicién Co7gFesSi15B1g
sometidas a recocido isotérmico de 520[C] con distinta duracién de izquierda a de-
recha desde los 15,30 y 60[min)].

Respecto a los estudios que trabajaron con cintas magnéticas se pudo observar
que al hacer recocidos con temperaturas por sobre la temperatura de Curie se pro-
dujo una desaparicién gradual de la fase magnética. Si bien en esta tesina no se
trabajé con temperaturas por sobre la temperatura de Curie de nuestra muestra,
queda como algo que se puede comprobar en futuros proyectos si esta caracteristica
de las cintas también fuera extrapolable a los microhilos de similar composicion.
Es relevante mencionar también que se observé en 5.13 [8] la aparicién de mas de
una fase magnética o transiciones entre los cambios de fase magnética, por lo que
también es un posible caso de andlisis y comprobacion.
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5.2. Trabajo futuro

Uno de los problemas méas importantes que se presenta es la calibracién del ins-
trumento mencionado anteriormente, pues es un proceso lento en el cual se realizan
movimientos arbitrarios hasta que el peak de ruido disminuya. Por esta razén se
pretende realizar una mejora al magnetémetro de induccién que permita disminuir
el tiempo de calibrado considerando un sistema mas elaborado que permita realizar
la calibracién sin manipular directamente las bobinas pick-up.

La mejora del magnetémetro de induccién pasa por realizar un cambio en el
hardware del sistema, ya que actualmente las bobinas pick-up estan en serie, por
lo tanto las FEM inducidas se pueden restar. Se puede imaginar dos baterias en
un circuito eléctrico en serie conectadas inversamente, y como las bobinas pick-
up cuentan con las mismas caracteristicas geométricas de construccion, el que las
FEM inducidas se anulen dependera de cémo estén posicionadas dentro del campo
magnético variable, entonces una vez se consiga minimizar la diferencia de voltaje,
los datos recién pasaran al adquisidor de datos.

Se propone separar las bobinas pick-up de forma que las senales de voltaje ya no
se restaran como dos baterias, sino que ahora pasaran a un dispositivo electrénico
el cual estard posicionado antes de que las senales lleguen al adquisidor de datos.
El dispositivo electrénico debe permitir regular ambas sefiales por separado ademas
de restar las senales cuando tengan valores similares, pese a que también se utiliza
el concepto de restar, la resta de las FEM inducidas es controlada y se realiza
sin intervenir las bobinas pick-up mejorando sustancialmente el calibrado, y en el
momento de ingresar el micro-hilo, la sefial que llegara al adquisidor de datos es la
FEM inducida por la magnetizaciéon de la muestra.

Otro trabajo a futuro, y hacia donde se dirige esta tesis es la obtencién de diagra-
mas FORC, para esto se deben tomar los datos ya procesados, es decir normalizados,
los cuales se deben reprocesar. Como se describié en el texto, la cantidad de puntos
por curva son de alrededor de 5000, y en cada medicién completa se tienen 128 cur-
vas, por lo tanto la cantidad de puntos para una medicién de FORC es de 640000 en
total, los cuales son demasiados para usarse por ejemplo con softwares comerciales
que solo soportan alrededor de 15000 puntos.

Entonces, para poder obtener los diagramas FORC, se deben ajustar los datos
de tal manera que se acomode a un software comercial. Este ajuste hace hincapié di-
rectamente en la eliminacién de datos de tal manera que no afecte la tendencia de
estos, es decir, se deben eliminar aquellos datos que no alteren las curvas de inver-
sién, ademas de generar un cédigo de programacién que sea capaz de crear saltos
de linea alrededor del punto con mayor magnetizacién de cada curva.

Por la forma en que se estructuran las platillas de datos de los fabricantes,
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debemos ademads incluir notacién cientifica considerando que el dato debe quedar
con 6 decimales. Otro factor que se debe considerar es que los datos del fabricante
estan ordenados de manera escalonada. Un extracto de la plantilla de datos se puede
ver en la figura 5.15, esta estructura de datos es la que debemos conseguir al procesar
los datos para ser medidos en el caso particular del software FORCinel.

™

+2.9080239E+03,+3.746042E-04

e

+2.050888E+03,+3.778766E-04

]

+2.980325E+03,+3.744325E-04
+2.041878E+03,+3.785813E-084
+2.051856E+03,+3.806616E-04
+2.0600825E+03,+3.816594E-04

e

+2.9080286E+03,+3.739415E-04
+2.538996E+23,+3.841723E—24
+2.041132E+03,+3.796525E-04
+2.050238E+03,+3.795985E-084
+2.0959582E+03,+3.774353E-04
+2.069342E+03,+3.805325E-04

e

+2.9080266E+03,+3.741540E-04

Figura 5.15: Extracto de plantilla de datos del fabricante FORCinel.



Capitulo 6

CONCLUSIONES

Para concluir el presente texto se puede destacar que se lograron completar los
objetivos planteados:

= Se describi6 el funcionamiento y componentes fundamentales del instrumento
de medicién, teniendo en cuenta sus ventajas y desventajas.

= Se realizé un testeo de la sensibilidad del magnetémetro de induccién AC
tratando de medir un microhilo magnético, obteniendo resultados positivos
para el avance de futuras investigaciones en microhilos. En concreto con la
obtencién de diagramas FORC, pues se han logrado obtener los datos de las
curvas de inversién de primer orden necesarios para su construccién. Gracias a
su alta sensibilidad fue posible la obtencién de los gréficos de ciclos de histéresis
y FORC.

= Se informé detalladamente del proceso experimental que se realizd, como el
recocido, la corriente utilizada y el tiempo de duracién de cada uno, destacando
la funcionalidad del montaje experimental de este, el cual permite trabajar
reduciendo el espacio con la misma efectividad que un recocido por horno y
puede ser replicado facilmente para futuros recocidos de microhilos.

= Se logré evidenciar experimentalmente los cambios producidos por el recocido,
es decir, efectos producidos por la temperatura, por ejemplo los cambios en
los campos coercitivos.

= Se describid la forma de calibracién proyectando una mejora del instrumento,
permitiendo al usuario una mayor comodidad.

Los avances obtenidos en este texto son de gran importancia, pues dan el punta-
pié inicial para la caracterizacion magnética de microhilos por medio del ciclo FORC
en la Universidad, pero aun queda por mejorar con respecto al procesamiento de
datos en los que se estd trabajando para obtener los diagramas FORC.
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